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Kurzfassung

Kunststoffrecycling ist bereits seit den 1970er-Jahren ein relevantes Thema, bedingt durch die
hohe Umweltbesténdigkeit dieser Materialien und den bereits damals prognostiziert steigenden
Produktionszahlen. [1] Die heutige Produktionsmenge iibersteigt diese Werte signifikant,
wobei Verpackungskunststoffe einen GroBteil des Kunststoffverbrauchs ausmachen. Diese
spielen somit eine zentrale Rolle in der Kreislaufwirtschaft. Fiir die Verarbeitung von
Rezyklaten sind definierte und konsistente Materialeigenschaften entscheidend, um
produktspezifische Anforderungen zu erfiillen und eine in etwa dquivalente Qualitdt wie mit
Primérrohstoffen zu erreichen. Ein entscheidender Schritt ist dabei das mechanische Recycling,
bei dem Kunststoffe gewaschen, zerkleinert und eingeschmolzen werden. Die
Herausforderungen in diesem Prozess umfassen Verunreinigungen, Degradation durch
vorherige Nutzung und Verarbeitung, sowie unsortierte Materialmischungen, welche die
Qualitét der Rezyklate beeintrachtigten.

In dieser Arbeit wurden zwei der dominierenden Verpackungskunststoffe, Polyethylen (PE)
und Polypropylen (PP), sowie das ebenfalls weit verbreitete Polystyrol (PS) untersucht, um ihr
Materialverhalten im Recyclingprozess zu charakterisieren. Der Fokus lag auf der Analyse des
Einflusses von Waschtemperatur und Waschmedium auf die rheologischen und mechanischen
Eigenschaften von PP- und PS-Rezyklaten aus Post-Consumer-Bechern. Variiert wurden die
Parameter Temperatur (60 °C/80°C) und Waschmedium (Wasser/Natronlauge). Fiir die
Untersuchungen wurden im Vorfeld zu dieser Arbeit hidndisch sortierte und mit den
verschiedenen Waschparametern gereinigte und geschredderte Becher herangezogen. Zur
Simulation des Recyclingprozesses und Analyse der Auswirkungen einer
Mehrfachverarbeitung wurden die Materialien bis zu fiinfmal extrudiert. Zur quantitativen
Analyse der Eigenschaften der Proben kamen Zugversuche, Schlagzugversuche, MFR-
Messungen sowie Viskositdtsmessungen am Rheometer zur Anwendung. Zusitzlich wurde die
Relevanz sortenreiner Trennung anhand einer Materialmischung aus PP und High-Density-
Polyethylen (HDPE) evaluiert, wobei eine Duschgelflasche als Modell diente.

Die Untersuchungen zeigten, dass Waschbehandlungen mit Natronlauge und hoheren
Temperaturen die Reinigungswirkung gegeniiber Wasser verbessern, insbesondere durch die
effektivere Entfernung von Etiketten, Druckfarben und Aluminium, jedoch teilweise eine
Verschlechterung der rheologischen und mechanischen Eigenschaften verursachen. PS erwies
sich aufgrund seiner Materialeigenschaften besser fiir den Recyclingprozess geeignet, da die
Mehrfachverarbeitung hier geringere Auswirkungen zeigte. Anhand der Materialien der
Duschgelflasche konnte zudem die Relevanz einer sortenreinen Trennung verdeutlicht werden,
da die Mischung der Materialien zu erheblichen Qualitédtseinbuflen fiihrte.

Insgesamt unterstreichen die Ergebnisse die Bedeutung angepasster Sortier- und
Aufbereitungsverfahren, um die Materialqualitit recycelter Kunststoffe langfristig zu erhalten.
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Abstract

Since the 1970s, plastic recycling has been a pertinent topic due to the high environmental
resistance of these materials and the already then predicted increase in production figures. [1]
Today's production volumes significantly exceed these figures, whereas packaging plastics
accounts for a large proportion of plastic consumption. Hence, they play a key role in the
circular economy. Defined and consistent material properties are crucial for the processing of
recyclates to meet product-specific requirements and achieve a quality approximately
equivalent to the one of primary raw materials. An essential step in this process is mechanical
recycling, in which plastics are washed, shredded and melted. The challenges in this process
comprise impurities, degradation from previous use and processing, as well as unsorted material
mixtures impairing the quality of the recyclates.

In this thesis, two of the dominant packaging plastics, polyethylene (PE) and polypropylene
(PP), as well as polystyrene (PS), which is also widely used, were examined aiming to
characterise their material behaviour in the recycling process. The focus was put on analysing
the influence of washing temperature and washing medium on the rheological and mechanical
properties of PP and PS recyclates from post-consumer cups. The parameters temperature (60
°C/80 °C) and washing medium (water/caustic soda solution) were altered. For examination,
cups that had been manually sorted, cleaned with the various washing parameters, and shredded
beforehand, were used. The materials were extruded up to five times to simulate the recycling
process and analyse the impact of multiple processing. For the purpose of quantitative analysis
of the samples, tensile tests, tensile impact tests, MFR measurements and viscosity
measurements on the rheometer were performed. In addition, the relevance of unmixed
separation was assessed using a material mixture of PP and high-density polyethylene (HDPE),
whereas a shower gel bottle served as model.

The tests showed that washing treatments with caustic soda and higher temperatures improve
the cleaning effect by more effectively removing labels, printing inks and aluminium from PP
and PS flakes compared to pure water. However, in some cases deterioration in the rheological
and mechanical properties occurred. PS proved to be more suitable for the recycling process
due to its material properties, considering that multiple processing had less impact. The
materials in the shower gel bottle were also used to illustrate the importance of sorting by type,
since mixing the materials led to significant quality losses.

Overall, the results emphasise the importance of adapted sorting and processing methods in
order to maintain the material quality of recycled plastics in the long term.
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Einleitung 1

1 Einleitung

Kunststoffe sind aus dem modernen Alltag nicht mehr wegzudenken. Sie erweisen sich in den
verschiedensten Anwendungsgebieten als &duflerst niitzlich, wie beispielsweise bei der
Konservierung von Nahrungsmitteln oder bei der Erhohung der Energieeffizienz von
Fahrzeugen. Thre breiten Anwendungsbereiche ergeben sich aus dem Umstand, dass sich ihr
Aufbau und somit ihre Eigenschaften stark beeinflussen lassen. [2] Ihr unsachgeméfBer Umgang
hat jedoch gravierende Folgen fiir die Umwelt. Achtlos zuriickgelassene oder unsachgeméf
entsorgte Kunststoffe verschmutzen Landschaften, Meere und Fliisse. Sie stellen Gefahren fiir
Lebewesen dar, sei es durch die direkte Aufnahme von Plastikpartikeln oder durch die
schleichende Akkumulation toxischer Substanzen in der Nahrungskette. Neben 6kologischen
Auswirkungen fiihrt die steigende Produktion und Entsorgung von Kunststoffen auch zu einem
hohen Ressourcenverbrauch, der im Widerspruch zu den Prinzipien einer nachhaltigen
Kreislaufwirtschaft steht.

Die globale Kunststoffproduktion hat sich von 2000 bis 2019 nahezu verdoppelt, wihrend das
Aufkommen von Kunststoffabfillen in diesem Zeitraum noch schneller angestiegen ist. Zwei
Drittel der hergestellten Produkte besitzen dabei eine Gebrauchsdauer von weniger als fiinf
Jahren. Von den entstandenen Abféllen werden jedoch lediglich 9 % recycelt. [3]

Abbildung 1 zeigt die Entwicklung der jahrlichen Produktionszahlen im Verlauf der letzten
Jahrzehnte.
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Abbildung 1: Entwicklung der weltweiten Kunststoffproduktion [in Megatonnen (Mt)] [3]

Wie anhand der Grafik zu sehen ist, zeichnet sich kein Riickgang in den jdhrlichen
Produktionsmengen ab. Daher ist es erforderlich, die Wieder- oder Weiterverwendbarkeit der
hergestellten Produkte und Komponenten gezielt zu optimieren und weiterzuentwickeln. Im
letzten Jahrzehnt (2010 - 2021) entfielen etwa 40% der EU-weit erzeugten Kunststoffmenge
auf Verpackungsmaterialien. [4]
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Einleitung 2

Um einerseits die Abfallvermeidung zu erhdhen und andererseits die Kreislaufwirtschaft zu
fordern, wurden durch die Politik zunehmend MaBnahmen ergriffen. An der Spitze dieser
Anstrengungen steht die Verordnung (EU) 2025/40 iiber Verpackungen und
Verpackungsabfille der Europdischen Union, welche am 22.01.2025 veroffentlicht wurde und
deren iibergeordnetes Ziel die Abfallvermeidung sowie die Forderung der Kreislaufwirtschaft
ist.

Die Verordnung legt fest, dass ab 2030 alle Verpackungen recyclingfahig sein miissen. Dadurch
soll sichergestellt werden, dass Sekundirrohstoffe in ausreichender Qualitdt vorliegen, um
Primérrohstoffe bei der Erzeugung neuer Produkte substituieren zu konnen. Zur Bewertung der
Recyclingfahigkeit werden Design for Recycling Guidelines erstellt, die von der Europdischen
Kommission bis 2028 publiziert werden. In weiterer Folge miissen ab 2035 Verpackungen im
groBen MaBstab recycelt werden (Recycled at Scale). Das bedeutet, dass die theoretische
Recyclingfahigkeit in die Realitit umgesetzt werden muss, und Stoffstrome iiberwacht werden.
Wird ab diesem Zeitpunkt eine Recyclingfihigkeit unter 70 % erreicht, wird das
Inverkehrbringen der Verpackung beschriankt, da sie mit dieser Leistungsstufe als ,,technisch
nicht recyclingfahig® gilt.

Eine weitere wesentliche Mallnahme der Verordnung stellt die Einfuhr von
Mindestrezyklatanteilen in Kunststoffverpackungen dar. Durch diesen Markteingriff forciert
die EU die Nutzung von Rezyklaten fiir die Herstellung neuer Produkte und Komponenten. Fiir
kontaktempfindliche Kunststoffverpackungen, mit der Ausnahme von PET, ist ab 2030 ein
Mindestprozentsatz von 10 % Rezyklatanteil, der aus der Verwertung von Post-Consumer
Kunststoffabfillen gewonnen wurde, vorgeschrieben. Ab dem Jahr 2040 gelten fiir diese
Kategorie mindestens 25 % Rezyklatanteil. [4]

Im Laufe der nidchsten Jahre ist durch EU-Vorgaben mit einer Vervielfachung der Nachfrage
an hochwertigen Rezyklaten zu rechnen. Um Kunststoffverpackungen als Sekundérrohstoffe
gewinnen zu konnen und damit der Kreislaufwirtschaft zuzufiihren, miissen diese recycelt
werden. Dabei wird zwischen mechanischem und chemischem Recycling unterschieden, wobei
das mechanische Recycling die dominierende Methode zur Wiederverwertung von
Kunststoffen darstellt. Um recyceltes Material auch in hochwertigen Verpackungen
einzusetzen, ist die Qualitit des Rezyklats von Bedeutung. Sortierung, Vorbehandlung und
Reinigung sind wesentliche Faktoren zur Verbesserung der Qualitéit von recyceltem Kunststoft.
Ebenso muss die Moglichkeit der Trennbarkeit der Materialien gegeben sein, um eine
sortenreine Trennung zu ermoglichen, was es bereits in der Produktentwicklung zu
berticksichtigen gilt.

Die Sammlung von Post-Consumer Kunststoffabfillen, insbesondere aus Haushalten, ist mit
hohen Kosten verbunden, verursacht durch aufwendige Logistik und substanziellen Anteilen
an Verunreinigungen. [3]

Diese Arbeit untersucht die Einflisse von Waschparametern und makromolekularen
Kontaminationen auf die mechanischen und rheologischen Eigenschaften von Post-Consumer
Verpackungen, welche aus Polypropylen (PP) und Polystyrol (PS) hergestellt wurden. Weiters
wird die Auswirkung einer nicht sortenreinen Trennung anhand der beiden Kunststoffe PP und
High-Density Polyethylen (HDPE oder PE-HD) untersucht.
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Einleitung 3

Zielsetzung dieser Arbeit ist es ein umfassenderes Verstdndnis fiir die Einfliisse von
Waschparametern und Kontaminationen zu gewinnen, um Optimierungsmdglichkeiten fiir
Recyclingprozesse zu erkunden und somit zur Erreichung der rechtlichen Auflagen fiir
Kunststoffrezyklate aus Verpackungen beizutragen.

1.1 Kunststoffe

Kunststoffe zédhlen zur Klasse der organischen Werkstoffe und bestehen vorherrschend aus
Kohlenwasserstoffen. Im Vergleich zu Metallen und Keramiken sind Kunststoffe relativ junge
Werkstoffe. IThre Eigenschaften unterscheiden sich wesentlich von denen der Metalle. Aufgrund
ihres Eigenschaftenprofils haben sie in verschiedenen Anwendungsbereichen diverse
klassische Werkstoffe, wie Metall, Keramik und Holz, ersetzt. So beispielsweise im
Fahrzeugbau oder Bauwesen. Sie zeichnen sich besonders durch die Kombination der
Eigenschaften Korrosionsbestdndigkeit, geringe Dichte und kostengiinstige Herstellung von
Bauteilen aus. Ein sehr wichtiger Unterschied im Vergleich zu Metallen ist ihr temperatur- und
zeitabhingiges Verhalten. Diese Eigenschaften werden im experimentellen Teil dieser Arbeit
genauer behandelt. Kunststoffe werden auch als Polymere (poly = viel und mer = Teil)
bezeichnet. Sie bestehen aus vielen chemisch miteinander verbundenen Einzelbausteinen, den
Monomeren. Kunststoffe oder Polymere entstehen iiber eine chemische Reaktion vom
Monomer zum Polymer, der so genannten Polymerisation. [5]

Polymere werden in Thermoplaste, Duromere und Elastomere unterteilt. Welchem dieser
Gruppen ein Polymer zuzuordnen ist, hingt von ihrem molekularen Aufbau ab. Es wird dabei
zwischen unvernetzten (Thermoplaste) und vernetzten Polymeren (Duromere und Elastomere)
unterschieden. In Abbildung 2 wird diese Unterteilung der verschiedenen Kunststoffe
veranschaulicht. Des Weiteren enthélt sie die in dieser Arbeit untersuchten Kunststoffsorten
Polyethylen (PE), PP und PS, sowie deren Klassifizierung.

Ordnung Nichtmetalle

Gattng

Klasse | Kunststoffe l | Naturstoffe l
Gruppe unvernetzt vernetzt
(Thermoplaste) (Duromer/Elastomer)
I 1 —I—
Familie Ketten- Poly- Poly- Poly-
polymerisate kondensate kondensate addukte
y I I
Art | P-Olefine | |StryroI-K.| | Polyesterl

l [

Abbildung 2: Sortierung der Kunststoffe in Familien und Arten [5]
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Einleitung 4

Abbildung 3 demonstriert die unterschiedlichen Molekiilstrukturen. Wéhrend die
Makromolekiile von Thermoplasten kettenartig aufgebaut und nicht miteinander chemisch
verbunden sind, ist der Aufbau der Duromere und Elastomere netzartig. Das bedeutet, dass auch
zwischen den einzelnen Molekiilen chemische Verbindungen vorhanden sind, was die
Eigenschaften wesentlich beeinflusst. [5]

(&3 /-{;"3’) (B

/
-—\
a) b) ¢)
Abbildung 3: Schematische Darstellung der Vernetzung unterschiedlicher Polymere: a) Thermoplast:

die Molekiilketten sind unvernetzt, b) Elastomer: Zwischen den Molekiilketten existieren wenige
Vernetzungsstellen, ¢) Duromer: Die Molekiilketten sind an vielen Stellen vernetzt [2]

In dieser Arbeit wurden Polymere, welche der Gruppe der Thermoplaste zugeordnet sind,
verwendet. In weiterer Folge wird daher nur auf diese Gruppe néher eingegangen.

Metalle und Keramiken konnen im Vergleich zu Polymeren eine vollstindig kristalline Struktur
aufweisen. Statistisch gesehen ist dies bei Polymeren jedoch sehr unwahrscheinlich, da ihre
Molekiilketten sehr lang sind. Bei der Abkiihlung aus dem fliissigen Zustand liegen sie daher
in der Regel nicht in linearer oder gefalteter Form vor. Stattdessen verknéulen sie sich zu
sogenannten amorphen Strukturen, die keine Fernordnung aufweisen. Fernordnung bezeichnet
dabei eine iiber die ndchsten Nachbarn der Molekiilkette hinausgehende Ordnung hinsichtlich
Orientierung, Anordnung und Abstand. [2], [6] Elastomere und Duromere liegen im Vergleich
zu Thermoplasten ausschlieBlich im vollkommen amorphen Zustand vor, da die chemischen
Verbindungen zwischen den Ketten die Bildung kristalliner Bereich verhindern. In diesem
Zustand sind homogene Kunststoffe ohne Farb- und Fiillstoffe durchsichtig. Bei Thermoplasten
kann es jedoch in Abhidngigkeit des molekularen Aufbaus zur Bildung kristalliner Bereiche
kommen. In diesen richten sich die Molekiilketten regelmifBig aus, und man spricht von
teilkristallinen Thermoplasten. Abbildung 4 gibt eine Ubersicht wichtiger Kunststoffe, welche
entsprechend ihrer Struktur aufgeteilt sind.

Thermoplaste kdnnen somit eine amorphe oder teilkristalline Struktur aufweisen. Zwischen den
teilkristallinen Phasen befinden sich amorphe Phasen. Kunststoffe, welche rein amorph sind,
haben eine sogenannte Glasiibergangstemperatur T,. Kunststoffe mit kristallinen Bereichen
besitzen darliber hinaus eine Kristallitschmelztemperatur Tm. Der Volumenanteil der
kristallinen Bereiche wird als Kristallinitdt bezeichnet und hat einen starken Einfluss auf die
Eigenschaften des Polymers. [2],[5]

Neben der FEinteilung in Abhédngigkeit ihrer Struktur ist bei Verwendung als
Konstruktionswerkstoff eine Klassifizierung iiber die Warmebestédndigkeit sinnvoll. So ist fiir
die Werkstoffauswahl die Dauergebrauchstemperatur von besonderer Bedeutung. Die
Wirmebestindigkeit hat einen wesentlichen Einfluss auf den Preis pro Kilogramm, wie in
Abbildung 4 ersichtlich. Die Abbildung gibt weiters einen Uberblick zu einigen wichtigen
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Einleitung 5

Kunststoffen und ihrer Warmeformbestandigkeit. Die iiberwiegende Zahl der Kunststoffe wird
jedoch von Standardkunststoffen gebildet, welche in einem Temperaturbereich und 100 °C
eingesetzt werden. Sie werden beispielsweise fiir Verpackungen verwendet, die keine hohe
Dauergebrauchstemperatur erfordern.

10 Hochtemperatur (ca. 1%)
g PEI
S PEEK
S PSU
w 3 o
< |4 é 140 °C PAT1 (ca. 10 %)
=
= S P PA12 technische
§ g POM Anwendung
B S
& = PAg6,,.,
PMMA ABS PA6 ..,
2 90 °C SAN PET (ca. 90 %)
Ps PP-GF
PVC PBT Standard
PP
PE-HD
PE-LD
amorph teilkristallin

Abbildung 4: Ubersicht wichtiger amorpher und teilkristalliner Kunststoffe entsprechend des
Temperatureinsatzes [5]

Die Eigenschaften von Kunststoffen lassen sich durch die Zugabe von Fiillstoffen vielseitig
verdandern. Neben diesen haben auch die Kettenldngen starken Einfluss auf ihre Eigenschaften
und beeinflussen die Verarbeitungseigenschaften im fliissigen Zustand. Zur Charakterisierung
dient das mittlere Molekulargewicht und die Molekulargewichtsverteilung. Das
Molekulargewicht ist ein Mal3 fiir die Lange der Molekiilketten, wobei Kunststoffe mit
niedrigem Molekulargewicht leichter flieBen und dadurch fiir Spritzgussanwendungen besser
geeignet sind. Hochmolekulare Kunststoffe eignen sich hingegen fiir Extrusionsprozesse. Die
Molekulargewichtsverteilung gibt an, wie stark sich die Lingen der Molekiile unterscheiden.
Sind die Molekiile Grofiteils gleich lang, liegt ein Werkstoff mit einer engen
Molekulargewichtsverteilung vor. Unterscheiden sich die Liangen jedoch stirker, wird von
einer breiten Verteilung gesprochen, und der Kunststoff weist bessere FlieBeigenschaften
auf. [5]

1.1.1 Verarbeitung von Thermoplasten

Amorphe und teilkristalline Thermoplaste werden im FlieBbereich hergestellt. Die beiden
wichtigsten Urformverfahren sind das Spritzgieen und das Extrudieren, [6] die im Folgenden
kurz vorgestellt werden. Erginzend dazu werden das Extrusionsblasformen, eine spezielle
Form des Extrudierens, und das Tiefziehverfahren betrachtet, welches ein Umformfahren
darstellt. Die beiden zuséitzlichen Verfahren sind fiir diese Arbeit von Relevanz, da ein Teil der
untersuchten Materialien damit hergestellt wurde.
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1.1.1.1 Spritzgieflen

Mit dem Verfahren des SpritzgieBens lassen sich komplexe und qualitativ hochwertige
Formteile herstellen. Der zu verarbeitende Kunststoff wird tiblicherweise in Form von Granulat
oder Pulver durch Rotation einer Schnecke plastifiziert. Durch die entstehende Reibung und
eine zusdtzliche Heizung wird das Material erhitzt. In weiterer Folge wird das Material durch
einen axialen Vorschub der Schnecke in das geschlossene Werkzeug gepresst, wodurch die
Kavitét gefiillt wird. Anschliefend kiihlen thermoplastische Formteile im Werkzeug ab. Im
Gegensatz dazu vulkanisieren/vernetzen Elastomere und Duromere im beheizten Werkzeug.
Der schematische Verfahrensablauf ist in Abbildung 5 veranschaulicht. [6]

Massetrichter
SpritzgieBwerkzeug
teilweise gefullt

Schnecke
e
vor

”I’;""""" [Z

iaaad -
3 8/g/sfe!a]sls|s N
LSS S ——1

Aggregat hebt Dise ab

Teil wird entformt

Abbildung 5: Schematische Darstellung des SpritzgieBverfahrens [7]

Wihrend bei amorphen Thermoplasten die Werkzeugtemperaturen unterhalb der
Glasiibergangstemperatur liegen, befindet sie sich bei teilkristallinen Thermoplasten oberhalb
der Glasiibergangstemperatur und unterhalb der Kristallitschmelztemperatur. [7]

1.1.1.2 Extrusion

Der Aufbau eines Extruders dhnelt dem einer SchneckenspritzgieBmaschine. Im Gegensatz
dazu wird die Schnecke jedoch nicht axial verschoben und als Kolben zum Einspritzen des zu
verarbeitenden Materials verwendet. Die Schnecke rotiert lediglich um ihre Achse. Dadurch
fordert und verdichtet sie das aufschmelzende Material kontinuierlich. Durch die
Forderschnecke wir das Material vermischt und homogenisiert. Der Extruder wird in
verschiedene Bereiche unterteilt: Einzugszone, Umwandlungszone, Ausstof3zone und Bereich
des Formwerkzeugs. [6]

Abbildung 6 zeigt das Schnittbild des prinzipiellen Autbaus eines Einschneckenextruders mit
seinen Funktionszonen.
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Schneckenzone |
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Schneckenzone ||
= Umwandlungszone

Schneckenzone Il
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(Metering-Zone)

Abbildung 6: Schnittbild eines Einschneckenextruders [7]

1.1.1.3 Extrusionsblasformen

Das Extrusionsblasformen oder Hohlkdrperblasen ist ein ergédnzendes Verfahren zum
Extrudieren, welches zur Herstellung von Hohlkorpern ohne Kern, wie Flaschen oder Kanister,
genutzt wird. [7] Es laufen bei diesem Verfahren zwei Prozesse parallel ab. So wird
kontinuierlich ein Vorformling extrudiert, und zyklisch wird der Vorformling iibernommen und
durch Drucklust im Werkzeug in Form geblasen. [6]

Abbildung 7 zeigt eine vereinfachte schematische Darstellung von dem Verfahrensablauf.

Abbildung 7: Schematische Darstellung Extrusionsblasformen [7]

1.1.1.4 Tiefziehen (Thermoformen)

Das Tiefziehen (auch Thermoformen genannt) ist eine hiufige Alternative zum Spritzgiefen,
wobei es sich um ein Umformverfahren und nicht um ein Urformverfahren handelt. Dabei wird
das Material, eine Folie oder Platte, zunichst bis zur Verformbarkeit erwidrmt. AnschlieSend
wird der Werkstoff mit geringem Kraftaufwand im Werkzeug in Form gebracht, wo es abkiihlt.
Die Formgebung erfolgt liberwiegend in einer Werkzeughélfte, wodurch nur eine einseitige
Konturpriagung moglich ist, was aber den Vorteil mit sich bringt, dass nur eine Werkzeughilfte
hergestellt werden muss. Die unterschiedlichen Verfahren lassen sich in folgende Varianten
unterteilen:

e Positiv e Plattenautomaten
e Negativ e Rollenautomaten
e Druckluft e Kaschieren

e Vakuum

In Abbildung 8 ist zur Veranschaulichung des Verfahrensprinzips beispielhaft ein Negativ-
Druckluftformverfahren beschrieben. Bei dem Verfahren wird die erwdrmte Folie in das
Werkzeug eingeschoben. Anschlieend schliefit das Werkzeug, wobei der Formstempel in das
Werkzeug eintaucht. Die Abluft stromt aus, und die Formluft stromt ein. Dabei dient die
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Formluft dazu, die Folie vom Stempel zu 16sen und zur Formgebung gegen die Werkzeugwand
zu driicken. In weiterer Folge kiihlt das Werkstiick aus, bevor es zur weiteren Bearbeitung
entformt wird. [8]

1. Folie aufheizen 2. Folie einschieben | 3. Werkzeug schlieBen

4, Abluft strémt heraus 5. Formluft strémt hinein /6. Abkihlen, Entformen

Abbildung 8: Schematische Darstellung der Verfahrensschritte einer Negativ-Druckluftformung [8]

1.1.2 Wichtige Thermoplaste

Im Folgenden werden die in dieser Arbeit verwendeten Kunststoffe vorgestellt, welche alle zur
Familie der Kettenpolymerisate gehoren und eine grofle Relevanz fiir Verpackungskunststoffe
haben.

1.1.2.1 Polyethylen (PE)

Polyethylen (PE) gehort zur Kunststoffart der Polyolefine (sieche Abbildung 2) und zéhlt zu den
Massenkunststoffen. [7] MengenmiBig ist Polyethylen der am héaufigsten eingesetzte
Kunststoff. Werden alle PE-Typen kombiniert, hatte PE im Jahr 2022 einen Anteil von 22,1 %
der in Europa produzierten Kunststoffmenge. [10]

Polyethylen hat eine teilkristalline Struktur und ist unpolar. Im ungefarbten Zustand ist es
milchig weill und opak. [7] PE wird aus dem Monomer Ethylen (Ethen) synthetisiert, welches
das einfachste Monomer darstellt, aus dem ein Polymer gebildet werden kann. Die
Strukturformel von PE ist in Abbildung 9 dargestellt. Der Index n gibt den Polymersiationsgrad
an und steht fiir die Anzahl der sich wiederholenden Einheiten. [2]

T
_(Ij_(lj_
HH |,
Abbildung 9: Strukturformel Polyethylen [2]

Die Herstellung erfolgt durch Kettenwachstumspolymerisation [9], wobei eine Kette aus
Kohlenstoffatomen entsteht, deren freie Bindungen mit Wasserstoff abgesittigt sind. [2]
Abbildung 10 zeigt den Prozess der Polymerisation auf vereinfachte Weise.
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Abbildung 10: Polymerisation von Ethen zu Polyethylen [10]

Bei der Polymerisation entstehen langestreckte oder verzweigte Ketten, deren Struktur
wesentlichen Einfluss auf das Kristallisationsverhalten haben, da das Vorhandensein von
Verzweigungen die Kristallisation behindert. Die Entstehung von kristallinen Bereichen hat
wiederum wesentlichen Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften und die Dichte, welche
abhiingig vom Herstellungsverfahren im Bereich von 0,915-0,97 g/cm® liegen. Mit dem
Kristallisationsgrad steigt auch die Hirte und Festigkeit.

Es kann zwischen Niederdruckverfahren zur Herstellung von Polyethylen im hohen
Dichtebereich, sogenanntes High-Density Polyethylene (HDPE), und Hochdruckverfahren zur
Herstellung von Polyethylen im niedrigen Dichtebereich, sogenanntes Low-Density
Polyethylen (LDPE), unterschieden werden. [5] Niederdruckfahren arbeiten mit Driicken in der
GroBenordnung von 1 bis 50 bar und Temperaturen von 85 bis 180 °C. Im Vergleich dazu wird
zur Herstellung von LDPE mit Driicken von 1000 bis 3500 bar und Temperaturen von 80 bis
300 °C gearbeitet. [9] Abhingig vom Herstellungsverfahren und dem strukturellen Aufbau
ergibt sich eine Vielzahl an unterschiedlichen PE-Typen. [6] In Abbildung 11 sind die
wichtigsten schematisch dargestellt.

PE-LD z
Dichte:0,915-0,935 gfem’

FpiDTA):ca. 105-115°C

PE-VLD/PE-LLD .
|1 | I Dichte:0,30-0,93 g/cm’

Fp(DIA):ca. 120-130°C

| | PE-MD ;
T T Dicht=:0,93-0,94 g/cm

Fp{DTA):ca.120-130°C

PE-HD ;
I T Dichte:0,94-0,97 g/cm

Fp(DTA):ca.128-136°C
Abbildung 11: Schematische Darstellung der unterschiedlichen Strukturen und Verzweigungen bei
Polyethylen [6]

Alle PE-Typen weisen eine hohe chemische Bestindigkeit auf. Verglichen mit anderen
Kunststoffen hat PE eine geringe Dichte, eine hohe Zihigkeit und Reildehnung. [6] Die geringe
Dichte macht ihn fiir Verpackungsanwendungen sehr interessant, da das geringe Gewicht
Kostenvorteile mit sich bringt. [5]

In dieser Arbeit liegt der Fokus auf HDPE und wird im Folgenden néher beschrieben.
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High-Density Polyethylen (HDPE oder PE-HD)

HDPE hat weitestgehend lineare Makromolekiile mit niedrigem Verzweigungsgrad. Dies fiihrt
zu einem erhdhten Kristallinitdtsgrad von 60 bis 80 %, der eine hohere Dichte und
Schmelztemperatur im Vergleich zu LDPE zur Folge hat. Die Dichte von HDPE liegt in der
GroéBenordnung von 0,942-0,965 g/cm?. [6] Die Glasiibergangstemperatur liegt bei -100 °C und
die Kristallitschmelztemperatur im Bereich von 135 °C. [5]

HDPE zeichnet sich durch eine ungewohnlich hohe Bestidndigkeit gegeniiber Chemikalien
aus. [6] Die Hauptanwendungsgebiete fiir HDPE sind etwa Behélter fiir den Transport von
Fliissigkeiten, Flaschenkésten, Rohre und Folien, wihrend LDPE der wichtigste Thermoplast
zur Herstellung von Folien ist. [9], [10]

1.1.2.2 Polypropylen (PP)

So wie PE gehort Polypropylen (PP) zur Kunststoffart der Polyolefine und ist dhnlich weit
verbreitetet. Im Jahr 2022 hatte PP 15,4 % Anteil an der in Europa produzierten
Kunststoffmenge und belegt somit den zweiten Platz der am meisten eingesetzten
Kunststoffe. [11]

PP hat ein teilkristallines Gefiige und ist im ungefdarbten Zustand schwach transparent bis
opak. [7] Der Autbau dhnelt jenem von HDPE, nur dass PP Molekiilketten in regelmifBigen
Abstinden CH3-Molekiile (Methylgruppen) enthalten, wie in der Strukturformel von PE in
Abbildung 12 zu sehen ist. [5]

HH |,
Abbildung 12: Strukturformel Polypropylen [2]

Die Eigenschaften von PP sind stark von der Herstellung, der molekularen Struktur und der
Vorgeschichte hinsichtlich thermischer und mechanischer Beanspruchung abhingig. [5] Der
Prozess der Polymerisation ist in Abbildung 13 vereinfacht dargestellt.

H H H HH HHH
\ / Lo | I |
n C=(C —_ == (—C—C—C—C—--
4 \ I I I ] I |
H CH, HCHUCHC
H, H, H,
Propen Polypropylen

Abbildung 13: Polymerisation von Propen zu Polypropylen [10]

Das technisch bedeutendste PP ist derzeit das mit stereospezifischen Katalysatoren nach
Ziegler/Natta gewonnene isotaktische Polypropylen. [8] Durch die Anordnung der CHs-
Seitenmolekiile ergibt sich im Vergleich zu PE eine geringe Dichte in der GréBenordnung von
0,9 bis 0,915 g/cm?, die ebenfalls einen Zusammenhang mit dem Kristallisationsgrad aufweist.
Dieser erreicht Grofenordnungen von 40 und 80 %. [7] Die Kristallisationsfahigkeit und der
Kristallisationsgrad werden stark durch die Taktizitdt der Molekiilkette bestimmt. Die
Methylgruppen konnen neben der isotaktischen Konfigurationen auch syndiotaktisch oder
ataktischen vorliegen. Dies bedeutet, dass die CH3-Gruppen in einer unterschiedlichen
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Reihenfolge angeordnet sein kdnnen. Abbildung 14 gibt einen Uberblick zu den verschiedenen
moglichen Konfigurationstypen.

H H H H
'ITIIHIIHII IIHII'?II?Ha N U G N
/?\c/?\c/?\c/?\ /?\C/?\C/?\C/ /?\C/?\C/?\c/?\
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a) Isotaktisch b) ataktisch ¢) syndiotaktisch

Abbildung 14: Taktizitdt von Polypropylen: a) alle CH3-Gruppen sind auf derselben Seite angeordnet,
b) die CH;3-Gruppen sind regellos angeordnet, ¢) die CH3;-Gruppen befinden sich abwechselnd auf
verschiedenen Seiten der Kohlenstoffkette [8]

Die Glasiibergangstemperatur liegt bei 10 °C und die Kristallitschmelztemperatur im Bereich
von 160 °C. Durch die hohere Glasiibergangstemperatur ist PP im Vergleich zu PE steifer, hat
eine hohere Harte und Festigkeit, jedoch ein geringere Kerbschlagzédhigkeit. [7] Aus der hohen
Schmelztemperatur ergibt sich fiir PP ein hoherer Dauereinsatzbereich von bis zu 100 °C.
Ahnlich wie PE weist PP eine gute Bestindigkeit gegeniiber Chemikalien auf. [5]

PP ist sehr gut fiir SpritzgieBanwendungen geeignet. Durch die breit einstellbaren
Eigenschaften ergeben sich zahlreiche FEinsatzbereiche, wobei die Verwendung fiir
Verpackungen und Verschliisse aller Art am weitesten verbreitet ist. [6], [7]

1.1.2.3 Polystyrol (PS)

Polystyrol (PS) gehort zu der Kunststoffart der Styrol-Polymerisate. Diese zéhlen wie die
Polyolefine zu den Massenkunststoffen. [7] Im Jahr 2022 hatte Polystyrol einen Anteil von
5.4 % an der in Europa produzierten Kunststoffmenge. [11]

Polystyrol hat eine amorphe Struktur und ist glasklar. Seine Dichte liegt in der Groenordnung
von 1,05 g/cm?. Es sinkt also in Wasser. Die Glasiibergangstemperatur liegt bei 90 °C, wodurch
Polystyrol sehr sprode ist. Da PS eine amorphe Struktur besitzt, hat es keine
Schmelztemperatur. [5] PS ist hart, sowie sehr schlag- und kerbempfindlich. [7]

Wie bei anderen Kunststoffen, existieren verschiedene Modifikationen zur zielgerichteten
Optimierung der Eigenschaften. So kann beispielsweise die Schlagzdhigkeit durch Zugabe von
Kautschukpartikeln erhoht werden, wodurch der Werkstoff seine Transparenz verliert. Dadurch
entsteht sogenanntes schlagzdahmodifiziertes PS (PS-HI, high impact). Eine weitere verbreitete
Modifikation ist expandiertes PS (PS-E), welches unter dem Markennamen Styropor bekannt
ist. Im Vergleich zu PE und PP hat PS eine schlechtere Chemikalienbestidndigkeit. [5]

Im Aufbau dhnelt PS ebenfalls PE, nur dass ein Wasserstoffatom durch einen Benzolring ersetzt
wird. [2] Die Strukturformel von PS ist in Abbildung 15 dargestellt.

Abbildung 15: Strukturformel Polystyrol [2]
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Die Herstellung von Polystyrol basiert auf den Grundchemikalien Benzol und Ethen, aus
welchen Ethylbenzol hergestellt wird. Dieses wird zu Styrol dehydriert. Aus dem gewonnenen
Styrol wird in weiterer Folge durch den Prozess der Polymerisation Polystyrol. Der Prozess der
Polymerisation ist in Abbildung 16 vereinfacht dargestellt.

H H H HHH H
\ / I I 1 ] I I
n C=C iy % v o o e o C o e
\ | I I I
NN <e e}
Styrol Polystyrol

Abbildung 16: Polymerisation von Styrol zu Polystyrol [10]

Die Verteilung der Benzolringe ist beim technischen Polystyrol ataktisch. Das bedeutet, dass
die Anordnung unregelmafig ist. Die von der Hauptkette des Polymers abstehenden Ringe sind
sperrig, wodurch keine Kristallisation stattfindet. [8]

Bei der Abkiihlung weist PS eine geringe Schwindung auf und ist gut fiir mahaltige Bauteile
geeignet. [5] Zur Verarbeitung sind SpritzgieBen, Extrudieren und Thermoformen die
wichtigsten Verarbeitungsverfahren. [9] PS besitzt vielfiltige Anwendungen, wie
beispielsweise im Verpackungsbereich fiir Klarsichtverpackungen, Becher, Flaschen oder im
Haushalt fiir Eierbecher und Kiihlschrankinnenteile.

1.2 Recycling von Kunststoffen

Im Jahr 2022 wurden in Europa 19,7 % der Kunststoffproduktion aus zirkuldrem Material
hergestellt. Davon wurden 13,2 % Post-Consumer und 5,4 % Pre-Consumer Material
mechanisch recycelt. Lediglich 0,1 % stammten von chemischem Recycling. [11]

Mechanically recycled
(post-consumer)

10.8:

Other
thermoplastics

in 2022

T3

5.0x

8.7«

PE-HD, -MD

Abbildung 17: Zusammensetzung der Kunststoffproduktion innerhalb der EU (2022) [11]

Recycling von Kunststoffen kann auf verschiedene Arten erfolgen, was einerseits von der
Abfallzusammensetzung und andererseits von der urspriinglichen Materialverwendung
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abhingt. Es kann dabei in mechanisches, chemisches und 16sungsmittelbasiertes Recycling
unterteilt werden. Alternativ dazu kann das Material energetisch verwertet werden.
Mechanisches Recycling ist das am weitesten verbreitete Verfahren zum Recycling von
Kunststoffabfillen. Dabei werden diese aufbereitet, indem sie gesammelt, sortiert, gewaschen,
zerkleinert und anschlieend zu Flakes oder Regranulaten verarbeitet werden. [12] Ein
wesentlicher Schritt ist die Reinigung, bei der organische und anorganische Verunreinigungen
entfernt werden. Trotz seiner Vorteile gibt es beim mechanischen Recycling auch
Herausforderungen. Ein wesentliches Problem ist die thermo-mechanische Degradation der
Polymere wiéhrend der Verarbeitung. Durch die Kombination von Hitze und
Scherbeanspruchung im Extruder kommt es zu Kettenspaltungen, die zu einer Abnahme der
Molmasse und damit zu Verschlechterungen der mechanischen und rheologischen
Eigenschaften fiihren. Eine bereits im Produktlebenszyklus entstandene Alterung, wie
beispielsweise durch UV-Strahlung, kann die Materialqualitit zusétzlich beeintrachtigen. [12]
Die notwendige Geruchsentfernung ist ebenso eine Hiirde, um eine breitere Marktakzeptanz
von Rezyklaten zu erreichen. Mit diesem Thema setzt sich die Arbeit [13] im Detail
auseinander. Eine weitere Herausforderung des mechanischen Recyclings von gemischten
Kunststoffabfillen sind die unterschiedlichen Schmelzpunkte und Verarbeitungstemperaturen
der einzelnen Polymere innerhalb der Mischung. Bei der Wiederverarbeitung solcher
Mischungen ist der Recycler hédufig gezwungen die Verarbeitungstemperatur an die
Komponente mit dem hochsten Schmelzpunkt anzupassen. Dies fiihrt hdufig zu einer
Uberhitzung und Degradation von Komponenten mit niedrigeren Schmelzpunkten, was
wiederum die Endprodukteigenschaften mindert.

Chemisches Recycling stellt eine ergédnzende und wachsende Losung zum mechanischen
Recycling dar und ermdglicht theoretisch den vollstindigen Ubergang zu einer
Kreislaufwirtschaft. [11] Dabei werden Polymerabfille in ihre chemischen Grundbausteine
zerlegt, die anschlieBend wieder als Rohstoffe fiir die Herstellung neuer Kunststoffe oder
anderer Produkte genutzt werden konnen. Chemisches Recycling gewinnt zwar an Bedeutung,
nimmt am Gesamtmarkt jedoch noch eine untergeordnete Rolle ein. Die dominierende
Technologie stellt dabei die Pyrolyse dar. [12], [14], [15]

Eine umfassende Ubersicht aktueller Ansitze zum Recycling von Polymeren durch
mechanisches und chemisches Recycling liefert die Arbeit [12]. Wenn diese Recyclingoptionen
nicht anwendbar sind, stellt die energetische Verwertung durch Verbrennung eine weitere
Moglichkeit zur Verwertung dar. [12]
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2 Materialien und Methoden

In diesem Kapitel wird zunichst ein Uberblick zu den untersuchten Materialien gegeben. In
weiterer Folge werden die verwendeten Methoden zur Materialaufbereitung und
Probenherstellung beschrieben. AbschlieBend werden die Methoden zur Analyse und Priifung
vorgestellt. Diese setzen sich aus einer thermischen Analyse mittels Dynamischer
Differenzkalorimetrie (DSC), einer rheologischen Analyse mit Scherrheologie (Frequency
Sweep) und Schmelze-MasseflieBrate (MFR), sowie der mechanischen Priifungen mittels
Zugversuch und Schlagzugversuch zusammen.

2.1 Materialien

Im experimentellen Teil dieser Arbeit wurden drei verschiedene thermoplastische Kunststoffe
untersucht, die entsprechend ihren Anwendungsféllen in zwei Gruppen gegliedert sind. Diese
werden als Gruppe der ,,Bechermaterialien* und Gruppe der ,,Duschgelflasche* bezeichnet. Die
Materialien der beiden Gruppen werden in den folgenden Kapiteln vorgestellt.

2.1.1 Becher

Die Gruppe der Becher setzt sich aus unterschiedlichen Post-Consumer Bechern aus den
Materialien Polypropylen und Polystyrol zusammen, wobei die verschiedenen Materialien in
unterschiedlichen Ausgangsformen vorlagen. Diese konnen in zwei Untergruppen gegliedert
werden:

1) PP-und PS Flakes aus zerkleinerten Post-Consumer Bechern:

Diese wurden, zur Untersuchung der Einfliisse von Waschparametern und
makromolekularen Kontaminationen auf die Materialeigenschaften, unterschiedlichen
Waschbehandlungen unterzogen, welche nachfolgend beschrieben sind.

2) Drei Referenzmaterialien aus industrieller Aufbereitung, welche zur Erzeugung von
Vergleichswerten fiir die PP- und PS Flakes mit verschiedenen Waschbehandlungen
dienten:

a. Vollstindige Becher aus recyceltem Post-Consumer PP von der Fa. Greiner;

b. Post-Consumer PS in Form von Flakes von der Fa. Viscotec;

c. Post-Consumer PS Regranulat (RGR), ebenfalls von der Fa. Viscotec, welches
einer Vakuumbehandlung im Zuge der Aufbereitung unterzogen wurde.

Tabelle 1 gibt einen Uberblick zu allen Ausgangsmaterialien in der Gruppe ,,Becher®, die
nachfolgend noch ndher beschrieben werden. Zusétzlich ist in der Tabelle der primére
Untersuchungsgegenstand fiir diese Arbeit angefiihrt. Einerseits die Analyse der Auswirkungen
verschiedener Waschprozeduren, andererseits die Nutzung als Referenzmaterial zu den
gewaschenen Flakes.
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Tabelle 1: Ubersicht der untersuchten Post-Consumer Bechermaterialien

Material Materialtyp Probenform Hersteller G:Jgnetl;:t:ltﬁi:
PP tiefgezogen Flakes unbekannt Waschparameter
PP spritzgegossen Flakes unbekannt Waschparameter
PS tiefgezogen Flakes unbekannt Waschparameter
PP tiefgezogen =~ Ganze Becher Fa. Greiner = Referenzmaterial
PS tiefgezogen Flakes Fa. Viscotec ~ Referenzmaterial
PS tiefgezogen Regranulat Fa. Viscotec ~ Referenzmaterial

2.1.1.1 PP und PS Flakes

Der zentrale Bestandteil dieser Arbeit ist die Untersuchung von Post-Consumer PP- und PS-
Flakes, die aus geschredderten Bechern unterschiedlicher Formen, Fassungsvermogen, Farben
und Herstellern gewonnen und zur Reinigung unterschiedlichen Waschprozeduren unterworfen
wurden. Das Schreddern und die Durchfiihrung der Waschversuche erfolgte durch die
Zusammenarbeit der Forschungspartner im Projekt ,,Pack2Loop*, und wurde an der LIT
Factory durch die Mithilfe aller Forschungspartner (LIT Open Innovation Center, FH
Campus Wien, Montanuniversitit Leoben, OFI und TU Wien) durchgefiihrt.

Die Ausgangsmaterialien entstammten einer manuelle Sortierung, wobei etwa 150 kg
tiefgezogener und spritzgegossener PP Becher sowie etwa 50 kg tiefgezogener PS Becher
gesammelt wurden. Die Unterscheidung nach der Herstellungsart wurde vorgenommen, da
tiefgezogene und spritzgegossene Materialien bekanntermaf3en unterschiedliche Eigenschaften
aufweisen. [16]

Der Ablauf der Waschbehandlung setzte sich fiir alle Materialien aus den folgenden Schritten
zusammen:

e Erste Vorwidsche der ganzen Becher mit Kaltwasser

e Zerkleinerung der Becher (Korngréf8en: PP: 30 — 50 mm, PS: 20 mm)

o Zweite Vorwische der Flakes mit Kaltwasser

e HeiBwische: 60 °C oder 80 °C, mit Wasser oder wissriger Atznatronldsung (1-3 wt.%)
e Trocknung mit 60 °C HeiBluft in Wiaschenetzen

Bei allen drei Waschvorgéngen wurden die Parameter 10 min Wilzen und 5 min Schleudern
angewendet. Zwischen jedem Durchgang wurde die Waschtrommel gereinigt und
zusdtzlich einem Spiilvorgang unterzogen. Die Miihle wurde nach Verwendung ebenfalls
nach jedem Durchgang hindisch gereinigt.

Da es sich um Post-Consumer Material handelte, waren auch nach den Waschbehandlungen
diverse Nebenbestandteile wie Etiketten, Folien, Aluminium, unbekannte Materialien und auch
andere Kunststoffe enthalten. Aus diesem Grund wurde ein Teil der unerwiinschten Materialien
mit Hilfe des Schwimm-Sink-Verfahrens abgetrennt. AnschlieBend wurden die Flakes manuell
sortiert, um die Zusammensetzung anhand optischer Erscheinung zu ermitteln. Dieser Prozess
der Probenaufbereitung wird in Abschnitt 2.2.2.1 niher erliutert. Tabelle 2 gibt einen Uberblick
zu den vier verwendeten Varianten der Waschparametern.
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Tabelle 2: Verwendete Varianten der Waschparameter fiir PP und PS Flakes

Temperatur Medium
Variante 1 60 °C H->O
Variante 2 60 °C NaOH
Variante 3 80 °C H->O
Variante 4 80 °C NaOH

Die PS Flakes wurden aufgrund beschrinkter Materialverfiigbarkeit nur den
Waschbehandlungsvarianten 2 und 4 unterzogen. Somit ergeben sich aus den verschiedenen
Waschbehandlungen zehn Serien, welche Tabelle 3 zu entnehmen sind.

Tabelle 3: Ubersicht der untersuchten Flakes

Material Formgebungsverfahren = Waschparameter Benennung
Variante 1 PP spg 60 °C H,O
) Variante 3 PP spg 80 °C H,O

Spritzguss (spg)

Variante 2 PP spg 60 °C NaOH
Variante 4 PP spg 80 °C NaOH

PP

Variante 1 PP tgz 60 °C H,O
o Variante 3 PP tgz 80 °C H,O

Tiefziehen (tgz) -
Variante 2 PP tgz 60 °C NaOH
Variante 4 PP tgz 80 °C NaOH
o Variante 3 PS tgz 80 °C H,O

PS Tiefziehen (tgz) -
Variante 4 PS tgz 80 °C NaOH

In Abbildung 18 sind drei verschiedene Fraktionen der untersuchten Flakes dargestellt, welche
nach dem Schwimm-Sink Bad zum Trocknen an der Luft ausgebreitet wurden.

Abbildung 18: Flakes: a) PP spritzgegossen, b) PP tiefgezogen, c) PS tiefgezogen
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Tabelle 4 gibt eine Ubersicht zu den PP und PS Flakes.

Tabelle 4: Materialien PP und PS Flakes

17

Material PP PS
Formgebungsverfahren Spritzguss (spg) Tiefziehen (tgz) Tiefziehen (tgz)
Materialform Flakes

Gewinnung des

Manuelle Sortierung von Bechern mit anschlieBender Zerkleinerung

Ausgangsmaterials™*
. Anwendung von Waschbehandlungen mit Variation der Waschparameter
Aufbereitung* .
Temperatur und Waschmedium
Vorbereitende

MafBnahmen zur

Dichteabscheidung mit Schwimm-Sink-Verfahren (siche Abschnitt

Probenherstellung 22.2.1.1

MFR** [g/10 min] ~65 ~15 ~4
Benennung in dieser PP spg & PP tgz & PStgz &
Arbeit ,, Waschparameter* ,» Waschparameter* ,, Waschparameter*

* im Vorfeld zu dieser Arbeit durchgefiihrte Schritte
** MFR Messungen gemdf$ DIN EN ISO 1133;
Parameter: PP: Temperatur: 230 °C, Masse: 2,16 kg / PP: Temperatur: 200 °C, Masse: 5 kg,
Eine Ubersicht der genauen experimentell ermittelten Werte sind im Kapitel der Ergebnisse zu finden.

2.1.1.2 Referenzmaterial: PP Becher (Fa. Greiner)

Als erstes Referenzmaterial wurde industriell aufbereitetes PP genutzt, welches von der Fa.
Greiner zu tiefgezogenen Bechern aus 100 % Rezyklat verarbeitet vorlag. Die Becher wurden
zerkleinert, um sie in weiterer Folge dem Prozess der Probenherstellung zuzufiihren. Das so
gewonnene Ausgangsmaterial diente als Referenz flir die tiefgezogenen PP Flakes aus
Abschnitt 2.1.1.1. Abbildung 19 zeigt die ganzen Becher, welche die Basis fiir die folgenden
Untersuchungen dieser Fallstudie waren.

Abbildung 19: PP Becher aus 100% Rezyklat
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Tabelle 5 gibt einen Uberblick zu diesem Referenzmaterialmaterial.

Tabelle 5: PP Referenzmaterial

Material PP
Formgebungsverfahren Tiefziehen (tgz)
Materialform Vollstandige Becher
Gewinnung des Bereitstellung durch
Ausgangsmaterials Industriepartner
Aufbereitung/Herstellung Von Industriepartner

Vorbereitende MaBBnahmen zur
Probenherstellung
MFR" [g/10 min] ~35

* MFR Messungen gemdfs DIN EN ISO 1133;
Parameter: Temperatur: 230 °C, Masse: 2,16 kg;

Manuelles zerkleinern

Eine Ubersicht der genauen experimentell ermittelten Werte sind im Kapitel der
Ergebnisse zu finden.

Zur Durchfiithrung der Analyse- und Priifmethoden waren, abgesehen von der Zerkleinerung
vor der Probenherstellung, keine weiteren vorbereitenden Maflnahmen erforderlich.

2.1.1.3 Referenzmaterial: PS Flakes und Regranulat (Fa. Viscotec)

Als weitere Referenzmaterialien wurde industriell aufbereitetes tiefgezogenes PS, welches zu
Flakes und zu Regranulat verarbeitet war, untersucht. Das Regranulat wurde einer
Vakuumbehandlung im Schmelzezustand unterzogen, wobei die genauen Parameter aufgrund
von Geheimhaltung zur Wahrung von Betriebsgeheimnissen nicht geteilt wurde. Die beiden
Materialien dienten als Referenz zu den tiefgezogenen PS Flakes aus Abschnitt 2.1.1.1. Weiters
wurden die Auswirkungen der Dekontaminationsbehandlung, sowie die Auswirkung der
Mehrfachverarbeitung untersucht. In Abbildung 20 sind die beiden Ausgangsmaterialien
abgebildet.

a) b)
Abbildung 20: PS (Viscotec): a) PS Flakes, b) PS Regranulat

Tabelle 6 gibt einen Uberblick zu den beiden Materialien.
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Tabelle 6: PS Referenzmaterialien

Material PS
Formgebungsverfahren Tiefziehen (tgz)
Vakuumbehandeltes
Materialfi Flak
ateiatiorm axes Regranulat (RGR)

Gewi d
CWILTIIRG 8 Bereitstellung durch Industriepartner

Ausgangsmaterials
Aufbereitung/Herstellung Von Industriepartner
MFR”" [g/10 min] ~5 ~6

* MFR Messungen gemdfs DIN EN ISO 1133;
Parameter: Temperatur: 200 °C, Masse: 5 kg;
Eine Ubersicht der genauen experimentell ermittelten Werte sind im Kapitel der Ergebnisse zu finden.

Zur Durchfithrung der Analyse- und Priifmethoden waren keine vorbereitenden MafBBnahmen
notwendig, um Proben aus den Ausgangsmaterialien herzustellen.

2.1.2 Duschgelflasche

Mit den Materialien der zweiten Versuchsgruppe wurde die Relevanz der sortenreinen
Sortierung untersucht. Als Fallbeispiel dienten die Hauptbestandteile einer Duschgelflasche,
welche die Materialien dieser Gruppe bilden. Die Duschgelflasche mit einem
Fassungsvermogen von 300 ml wurde von der Firma dm drogerie markt GmbH im befiillten
Zustand zur Verfiigung gestellt. Nach Verbrauch des Inhalts wurden die leeren Post-Consumer
Flaschen in ihre Hauptbestandteile zerlegt und mit Leitungswasser ausgespiilt. Der Verschluss
aus Polypropylen, der Hohlkoérper aus High Density Polyethylen und die Mischung der beiden
Komponenten wurden analysiert. Abbildung 21 zeigt die drei Materialien. Bei der
Materialmischung wurde ein Mischungsverhdltnis entsprechend den Massenanteilen der
vollstdndigen Duschgelflasche gewihlt. Dafiir wurden die beiden Komponenten geschreddert
und nach Einwaage vermischt. Der Sleeve der Flasche wurde fiir die Untersuchungen entfernt
und nicht berticksichtigt.

a) b)
Abbildung 21: Komponenten Duschgelflasche: a) Cap PP, b) Body HDPE, c¢) Blend HDPE+PP

Die Massen der beiden Komponenten, die verwendete Benennung in dieser Arbeit sowie die
im Verlauf der Arbeit ermittelten Schmelze-MasseflieBraten (MFR) konnen Tabelle 7
entnommen werden.
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Tabelle 7: Komponenten der Duschgelflasche

Verschlusskappe Hohlkoérper Mischung (ganze Flasche)
Material PP HDPE HDPE & PP
Formgebungsverfahren Spritzguss Extrusionsblasformen -
Masse [g] 6,9 21,1 28
Massenanteil [wt.%] 24,7 75,3 100
MFR" [g/10 min] ~34 ~2 ~8
Benennung in dieser Arbeit Cap PP Body HDPE Blend HDPE+PP

* MFR Messungen gemdfs DIN EN ISO 1133;
Parameter: Temperatur: 230 °C, Masse: 2,16 kg;
Eine Ubersicht der genauen experimentell ermittelten Werte sind im Kapitel der Ergebnisse zu finden.

2.2 Methoden

In diesem Abschnitt werden zunéchst die verwendeten Verfahren zur Materialaufbereitung und
der Probenherstellung beschrieben. Darunter finden sich Aufbereitungsschritte wie das
Swimm-Sink-Verfahren, das Mahlen der Ausgangsmaterialien sowie verschiedene
Formgebungsverfahren wie Extrusion, Spritzguss, Stanzen und Pressen.

AnschlieBend werden eingesetzten Analyse- und Priifmethoden erldutert, die zur Identifikation
der Grundmaterialien sowie zur Untersuchung der Werkstoffeigenschaften verwendet wurden.
Hierzu wurden thermische, rheologische und mechanische Untersuchungen durchgefiihrt, um
eine ausfiihrliche Charakterisierung der Materialien zu ermoglichen.

2.2.1 Ubersicht Probeherstellungsverfahren und Methoden

In diesem Kapitel wird eine Ubersicht zu den verschiedenen Prozessen der
Materialaufbereitung, der Probenherstellung der zugehorigen Analyse- und Priifmethoden
gegeben. Zur Veranschaulichung werden Ablaufdiagramme verwendet, die die Schritte der
Prozesskette {iibersichtlich darstellen. Der Abschnitt ist nach den beiden untersuchten
Materialgruppen, den Bechermaterialien und der Duschgelflasche, gegliedert. Weiters sind die
Materialien innerhalb der jeweiligen Gruppe zusammengefasst, sofern sich die Prozesse
einander dhnelten.

,Becher

Die Gruppe der ,Becher setzt sich, wie beschrieben, aus unterschiedlichen
Ausgangsmaterialien zusammen, weshalb verschiedene Verarbeitungsschritte zur
Probenherstellung erforderlich waren.

Die in Kapitel 2.1.1.1 beschriebenen Flakes wurden zu Beginn mittels
Dichteabscheideverfahren aufbereitet, bevor sie sortiert und weiterverarbeitet werden konnten.
Abbildung 22 gibt einen Uberblick zu dem Prozess der Materialaufbereitung, der
Probenherstellung und der durchgefiihrten Versuche. In dieser Abbildung sind weiters die PP
Becher aus industrieller Produktion enthalten. Diese mussten keiner Dichteabscheidung mittels
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Schwimm-Sink-Verfahren unterzogen werden, sondern wurden manuell zerkleinert, um in
weiterer Folge dem Verarbeitungs- und Probenherstellungsprozess zugefiihrt zu werden.

BECHER
PP & PS Flakes (tgz)/ ‘ :
PP Flakes (spg)/ | Materialaufbereitung |
PP ganze Becher (tgz) (Greiner) | Probeherstellungsverfahren |

Farblegende:

v | Probekérper/-material

PP ganze Becher J | Schwimm-Sink-Verfahren |
v
Materialzerkleinerung
(Miihle)

Mehrfachverarbeitung
(Extruder — ler/3er/Ser-Serie)

Herstellung Probekérper Herstellung Probekérper
mittels Spritzgieen mittels Pressen

v v ¢ v
| Zugstibe || Schlagzugstibe ’ | Rheo ,,Plittchen™ | | Granulat ‘

! y

‘ Zugversuch | ‘ Schlagzugversuch | | Frequency-Sweep | | MEFR-Analyse | | DSC-Analyse |
Abbildung 22: Ubersicht Verarbeitung und Untersuchung PP & PS Flakes & PP ganze Becher

| Methoden

b, 4

Das Referenzmaterial aus industrieller Aufbereitung von der Fa. Viscotec, beschrieben in
Kapitel 2.1.1.3, lag in Form von Flakes und Regranulat vor. Diese Ausgangsmaterialien
konnten direkt den weiteren Verarbeitungsschritten sowie Priifungen zugefiihrt werden.

BECHER =r—
—1 PS Flakes & Regranulat (tgz) .
(Viscotec) | Materialaufbereitung |
L | Probeherstellungsverfahren |
Mehrfachverarbeitung = =
(Extruder — ler/3er/5er-Serie) | Probekdrper/-material |
Regranulat _\ v | Methoden |

Materialzerkleinerung

(Miihle)
<
v ‘
Herstellung Probekorper Herstellung Probekoérper
mittels Spritzgielen mittels Pressen
I
s g . '
Zugstibe Schlagzugstiibe Rheo ,,Pléttchen* Granulat
I
! v v v ¥
Zugversuch Schlagzugversuch Frequency-Sweep MFR-Analyse DSC-Analyse

Abbildung 23: Ubersicht Verarbeitung und Untersuchung PS Flakes & Granulat (Viscotec)

»Duschgelflasche*

Die Materialien der Duschgelflasche mussten zunéchst manuell zerkleinert, um mittels Miihle
in Granulat geschreddert zu werden. In weiterer Folge wurden die Materialien zu Proben
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verarbeitet, wobei die PP Verschliisse mittels Spritzguss verarbeitet wurden. Der Ablauf der
Verarbeitung der PP Verschliisse ist in Abbildung 24 dargestellt.

DUSCHGEL Farhi ez
PP Verschlusskappe AEREgEntE
¥ | Materialaufbereitung |
Materialzerkleinerung | Probeherstellungsverfahren |
(Miihle)
| Probekdrper/-material |
4 | Methoden |
Mehrfachverarbeitung
(Extruder — ler-Serie)
v v v
Herstellung Probekdérper Herstellung Probekérper
mittels SpritzgieBen mittels Pressen
I
v 1 v '
Zugstibe Schlagzugstibe Rheo ,,Plittchen® Granulat
v v v v
Zugversuch Schlagzugversuch Frequency-Sweep MFR-Analyse

Abbildung 24: Ubersicht Verarbeitung und Untersuchung Duschgel PP Verschlusskappe

Die Verarbeitung der Hohlkorper der Duschgelflasche aus HPDE, sowie die Materialmischung
aus HDPE und PP unterschied sich dahingehend, dass die Probekorper zum Teil aus
heiBgepressten Platten ausgestanzt und nicht mittels Spritzguss hergestellt wurden. Das
Ablaufdiagramm in Abbildung 25 zeigt dieses Vorgehen.

DUSCHGEL Farblegende:
HDPE Hohlkérper
Mischung HDPE & PP

| Materialaufbereitung |

v I Probeherstellungsverfahren I
Materialzerkleinerung I Probekorper/-material |
(Miihle)
F | Methoden |
v

Mehrfachverarbeitung
(Extruder — ler-Serie)

h 4

Herstellung Platten Herstellung Probekorper
mittels Pressen mittels Pressen
v

Herstellung Probekorper
mittels Austanzen

X
v v v v v
Zugstibe Schlagzugstibe Rheo ., Plattchen™ Granulat
v v v v
Zugversuch Schlagzugversuch Frequency-Sweep MFR-Analyse
Abbildung 25: Ubersicht Verarbeitung und Untersuchung Duschgel HDPE Hohlkérper / Mischung
HDPE & PP
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2.2.2 Probenherstellung

In Abhéngigkeit der verwendeten Untersuchungsmethode und den zu priifenden Materialien
waren  unterschiedliche Verarbeitungsschritte erforderlich. Wihrend einige
Ausgangsmaterialien direkt fiir die Analyse verwendet werden konnten, mussten andere
Materialien und Methoden zunéchst aufbereitet werden.

Es folgten direkte oder indirekte Formgebungsschritte zur Herstellung der Priitkorper. Die in
diesem Zusammenhang eingesetzten Maschinen und Verfahren, sowie die dafiir verwendeten
Verarbeitungsparameter, werden im folgenden Abschnitt beschrieben.

2.2.2.1 Materialaufbereitung

Wie in der jeweiligen Ubersicht im Abschnitt 2.2.1 gezeigt, waren in Abhiingigkeit des
Ausgangsmaterial und dem verwendeten Priifverfahren verschiedene Schritte zur
Materialaufbereitung und -verarbeitung notwendig, um aus den Ausgangsmaterialien
Materialproben und Probekdrper herzustellen. Die entsprechenden Verfahren und Schritte
werden im Folgenden erldutert.

2.2.2.1.1 Schwimm-Sink-Verfahren

Die PP- und PS Flakes wurden vor der Verarbeitung zu Proben einem gesonderten
Aufbereitungsverfahren unterzogen, da nach der manuellen Vorsortierung unerwiinschte
Abfallfraktionen enthalten waren. Deshalb wurden die Flakes einem Schwimm-Sink-Verfahren
unterzogen mit dem Ziel unerwiinschte Materialien, wie Metalle und andere Kunststoffarten,
von den jeweiligen zu untersuchenden Flakes abzutrennen.

Das Schwimm-Sink-Verfahren stellt ein etabliertes Aufbereitungsverfahren zur Abtrennung
von Polyolefinen (wie PP und PE) von den restlichen Abfallfraktionen dar. Als
Abtrennungsmerkmal wird die Dichte der unterschiedlichen Fraktion genutzt. [17] Wasser wird
als Trennmedium eingesetzt. Da die Dichte der Polyolefine PP und PE niedriger ist als jene von
Wasser, schwimmen diese Materialien. Andere Kunststoffe, wie PS und diverse andere
typische Abfallfraktionen aus Siedlungsabfillen, sinken hingegen im Wasser. Abbildung 26
zeigt die Dichtebereiche von hiufig vorkommenden Materialien in Siedlungsabféllen. Aus der
Darstellung ist ersichtlich, dass Polyolefine eine deutlich geringere Dichte, verglichen mit den
restlichen Fraktionen, aufweisen. Die Dichte von Wasser wird dabei mit etwa 1 g/cm?’
angenommen. Die Dichte der Polyolefine wird nur von biogenen Anteilen und Holz unterboten.
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Abbildung 26: Dichtebereiche hdufig vorkommender Materialtypen in Siedlungsabféllen [17]

Ziel war es, mit dem Schwimm-Sink-Verfahren von den vorsortierten PP- und PS Flakes
unerwiinschte Fraktionen abzutrennen. Im Fall von PP konnte die Schwimmfraktion von der
Sinkfraktionen getrennt und zur weiteren Verarbeitung direkt herangezogen werden, da PP in
Wasser schwimmt. Die PS Flakes bildeten allerdings aufgrund ihrer hoheren Dichte als Wasser
den Hauptbestandteil der Sinkfraktion, gemeinsam mit anderen unerwiinschten Bestandteilen,
wie etwa Metallen. Die Sinkfraktion des Wasserbades fiir die PS Flakes musste nach der
Abtrennung zur Schwimmfaktion weiter manuell sortiert werden, um metallische und andere
Bestandteile unterschiedlichen Ursprungs abzutrennen.

Fiir das Wasserbad, in dem die Flakes angesetzt wurden, wurde eine mit etwa 16 Liter Wasser
befiillte Wanne verwendet. Die Abmessungen des Wasserbades betrugen etwa 53x35x%10,5 cm
(LxBxT). Die Flakes blieben fiir mindestens 48 Stunden im Wasserbad. Um eine mdglichst
gute Benetzung zu erreichen, wurde in dieser Zeit mehrfach umgeriihrt. Fiir die Aufbereitung
der PP Flakes wurden pro Serie etwa 500 g Flakes des vorsortieren Materials als Ausgangsbasis
herangezogen. Zur Abtrennung der PS Flakes wurden im Durchschnitt 750 g Flakes verwendet,
da der Austrag nur bei etwa 80 % (Verhiltnis aus Sinkanteil, einschlieBlich metallischer
Bestandteile zu Ausgangsmaterial) lag. Demgegeniiber betrug der Austrag der Schwimm-Sink-
Behandlungen der PP Flakes etwa 95 % (Verhiltnis aus Schwimmanteil zu Ausgangsmaterial).
In diesem Kontext bezeichnet der Austrag die jeweils abgetrennte Materialmenge, welche zur
weiteren Aufbereitung herangezogen wurde. In Abbildung 27 sind beispielhaft Flakes aus
verschiedenen Serien im Wasserbad zu sehen.
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b)
Abbildung 27: Flakes im Wasserbad: a) Draufsicht zwei verschiedener Serien (beides PP); b)
Seitenansicht einer PP Serie

Die Schwimmanteile wurden abgeschopft, wihrend die Sinkanteile aus dem restlichen
Wasserbad gefiltert wurden. Beide Anteile wurden in weiterer Folge zum Trocknen auf Papier
aufgelegt, um im néchsten Schritt sortiert zu werden.

2.2.2.1.2 Sortierung

Die getrockneten Flakes wurden anschlieBend an das Schwimm-Sink-Verfahren zur
Bestimmung der Flakes Zusammensetzung aller Serien manuell sortiert. Dabei wurden von den
Schwimmfraktionen der Serien der PP Flakes Stichproben in der Grdéfe von etwa 50 g
entnommen, was etwa 10 % der verarbeiteten Gesamtmenge jeder Serie entspricht. Die
Sortierung erfolgte hinsichtlich farblicher Zusammensetzung der Kunststoft-Flakes, sowie ggf.
vorhandenen Riickstdnden von Etiketten oder vorhandenen Aufdrucken. Ebenso wurden die
verbliebenen Anteile anderer Abfallfraktionen, wie zum Beispiel Restanteile von Metall,
kategorisiert.

Das Vorgehen der Sortierung des PS Flakes unterschied sich dahingehend, dass die PS Flakes
der Sinkfraktion angehorten. Daher musste der gesamte Sinkanteil sortiert werden, um
metallische Anteil vor der weiteren Verarbeitung zu entfernen, da diese auch fiir die
Verarbeitung notwendigen Maschinen eine schiadigende Wirkung zur Folge haben konnen.
Die Ergebnisse der Sortierungen sind im Ergebnisteil dieser Arbeit in Abschnitt 3.1 im Detail
aufgefiihrt.

2.2.2.1.3 Miihle

Alle vorhandenen Materialien, auler sie lagen bereits als Granulat vor, wurden zunéchst mit
Hilfe der Schneidmiihle Pulverisette 19 (Fritsch GmbH, Deutschland) gemahlen. Die
Materialien der Duschgelflasche und der ganzen Becher wurden im Vorfeld zerkleinert, um sie
in weiterer Folge mit der Miihle weiter verarbeiten zu konnen.

In weiterer Folge kam die Schneidmiihle zur Zerkleinerung der extrudierten Stringe zum
Einsatz, sodass das Material der weiteren Verarbeitung oder der vorgesehenen Methode
zugefiihrt werden konnte.

Mit der Schneidemiihle wurden die in Tabelle 8 aufgelisteten Materialien verarbeitet.
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Tabelle 8: Mittels Miihle verarbeitete Materialien
Materialien
Becher - PP & PS Flakes Tiefziehtype
Becher - PP Flakes Spritzgusstype

Becher - PP ganze Becher (Greiner)
Duschgel - PP Verschliisse
Duschgel - HDPE Hohlkorper
Duschgel - Mischung HDPE & PP

2.2.2.2 Extrusion

Um den Prozess des industriellen Recyclings zu simulieren, wurden Mehrfachextrusionen
durchgefiihrt. Vor bzw. nach der Extrusion wurde das Material gemahlen und dem nichsten
Verarbeitungsschritt zur Probenherstellung, oder direkt einem Analyseverfahren zugefiihrt.
Zusdtzlich wurde zu jedem Material eine Oer Serie als Referenz verwendet, welche nicht
extrudiert wurde, um den Ausgangszustand festzuhalten. Entsprechend der Anzahl der
durchgefiihrten Extrusionen wurden die Serien als Oer, 1er, 3er und 5er Serie bezeichnet.
Beim Durchlauf des Materials durch den Extruder wurde der austretende extrudierte Stang
regelméfBig von Hand abgeschlagen. Das Endprodukt des Herstellungsverfahrens stellte
Granulat in mehreren Verarbeitungsstufen dar.

Verwendet wurde der Einschneckenextruder EXTRON EX 18-26-1.5, welcher in Abbildung
28 dargestellt ist. Dieser verfiigt iiber drei unabhéngig regelbare Heizzonen. Die verwendeten
Prozessparameter sind in Tabelle 9 aufgefiihrt und wurden abhéngig vom zu verarbeitenden
Material gewéhlt.

Abbildung 28: EXTRON EX 18-26-1.5

Tabelle 9: Prozessparameter Extruder

Parameter PS PP HDPE
Drehzahl 70 U/min

Temperatur Zone 1 165 °C 165 °C 165 °C
Temperatur Zone 2 230 °C 240 °C 240 °C
Temperatur Zone 3 230 °C 200 °C 200 °C
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Fiir jede zu untersuchende Serie wurden zu Beginn etwa 400 g dem Extruder zugefiihrt, um fiir
jede der drei mehrfachverarbeiteten Serie (1er, 3er und Ser Serie) etwa 100 g Basismaterial zur
weiteren Verarbeitung zu Probekorper und direkten Analyse zur Verfiigung zu haben. Dabei
wurden auch die verarbeitungsbedingten Verluste bei der Extrusion und dem Mahlen
beriicksichtigt.

Becher
Die verschiedenen zu analysierenden Bechermaterialien wurden ein-, drei- und fiinfmal
extrudiert.

Duschgelflasche

Die Bestandteile der Duschgelflasche (HDPE und PP) sowie deren Mischung wurden jeweils
einmal extrudiert. Ziel war es, die Homogenitét der Serie ,,Mischung* durch die Extrusion zu
verbessern, da das Granulat der beiden Bestandteile nach Einwaage lediglich hindisch gemischt
wurde.

Mittels Extrusion wurden die in Tabelle 10 aufgelisteten Materialien verarbeitet.

Tabelle 10: Mittels Extruder verarbeitete Materialien
Materialien
Becher - PP & PS Flakes Tiefziehtype
Becher - PP Flakes Spritzgusstype
Becher - PP ganze Becher (Greiner)
Becher - PS Flakes & Regranulat (Viscotec)
Duschgel - PP Verschliisse
Duschgel - HDPE Hohlkorper
Duschgel - Mischung HDPE & PP

2.2.2.3 Extrusion und Spritzguss

Fiir die Herstellung der Priifkorper fiir Zugversuche und Schlagzugversuche wurde der
Zweischneckenextruder Thermo Scientific HAAKE MiniLab II und das Spritzprigesystem
Thermo Scientific HAAKE MiniJet II (Thermo Fisher Scientific, USA) verwendet, welches die
Produktion standardisierter Priifkdrper ermdglicht und sich durch eine hohe Reproduzierbarkeit
auszeichnet. [18]

Die verwendeten Prozessparameter sind in Tabelle 11 aufgefiihrt und wurden abhingig vom
Material gewdhlt.
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Tabelle 11: Parameter Extruder und Spritzguss

Gerit Parameter PS PP
Temperatur 200 °C 230 °C
Haake Mini Lab II
Drehzahl 100 /min
Zylindertemperatur 200 °C 230 °C
Werkzeugtemperatur 105 °C 40 °C
Haake Mini Jet 11
Einspritzdruck 350 bar
Nachdruck (Haltedauerje 10 S)

Das Verfahren wurde fiir die in Tabelle 12 aufgelisteten Materialien angewandt, um aus diesen
Materialien Priitkorper fiir mechanische Priifungen herzustellen.

Tabelle 12: Materialien flir Probekorper die mittels Spritzguss hergestellt wurden
Materialien
Becher - PP & PS Flakes Tiefziehtype
Becher - PP Flakes Spritzgusstype

Becher - PP ganze Becher (Greiner)
Becher - PS Flakes & Regranulat (Viscotec)
Duschgel - PP Verschliisse

2.2.2.4 Presse

Zur Herstellung von ,,Rheologieplittchen (in weiterer Folge auch nur als ,Plattchen*
bezeichnet) fiir Frequency-Sweeps (sieche Abschnitt 2.2.4.1) mit Hilfe entsprechender
Schablonen sowie zur Produktion von Platten in einem Tauschkantenwerkzeug wurden die
Materialien mit der Hei3presse Collin P 200 verarbeitet. Aus den gepressten Platten wurden
anschlieBend Priifkorper fiir Zugversuche und Schlagzugversuche ausgestanzt. Die mit Hilfe
von Schablonen erzeugten Pléttchen konnen nach einer geringfiligigen Nachbearbeitung, wobei
lediglich Materialiiberstinde entfernt wurden, direkt fiir die Analyse mittels Frequency-Sweeps
genutzt werden.

Je nach Material wurden unterschiedliche Pressprogramme angewendet, die in den folgenden
Tabellen aufgefiihrt sind. Fiir die Bechermaterialien (PP und PS) kamen die Pressprogramme
aus Tabelle 13 und Tabelle 14 zum Einsatz, wihrend fiir die Materialien der Duschgelflasche
die Pressprogramme aus, Tabelle 15 und Tabelle 16 verwendet wurden.

Tabelle 13: Pressprogramm (Rheologieplittchen) PP
Phase 1 2 3 4 5

Temperatur [°C] 180 210 210 210 30
Haltezeit [min] 10 2 5 1 12
Druck [bar] 0 100 100 80 80
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Tabelle 14: Pressprogramm (Rheologieplittchen) PS
Phase 1 2 3 4 5

Temperatur [°C] 180 180 180 180 30
Haltezeit [min] 10 2 5 1 12
Druck [bar] 0 100 100 80 80

Tabelle 15: Pressprogramm (Rheologieplédttchen) HDPE
Phase 1 2 3 4 5

Temperatur [°C] 180 180 180 180 30
Haltezeit [min] 10 2 5 1 12
Druck [bar] 0 100 100 80 80

Tabelle 16: Pressprogramm (Platten) HDPE und HDPE+PP (Blend)

Phase 1 2 3 4 5
Temperatur [°C] 80 190 190 190 30
Haltezeit [min] 10 14 2 3 20
Druck [bar] 2 10 20 40 60

2.2.2.5 Stanzen

Um aus gepressten Platten und Probekdrper fiir Zugversuche herzustellen, wurden diese mittels
Zwick 7250 (ZwickRoell GmbH & Co. KG, Deutschland) maschinell ausgestanzt, wobei das
Stanzwerkzeug nach ISO 527 Typ 5A verwendet wurde.

Probekorper fiir Schlagzugversuche wurden manuell mit entsprechender Ausriistung aus den
gepressten Platten ausgestanzt, wobei der Probekorper Typ 1 nach der Norm DIN EN ISO 8256
verwendet wurde. Das Vorgehen wurde auf die in Tabelle 17 aufgelisteten Materialien
angewandt.

Tabelle 17: Mittels Stanzen hergestellte Probekorper

Materialien
Duschgelflasche - HDPE Hohlkorper
Duschgelflasche - Mischung HDPE & PP

2.2.3 Thermische Analyse

Thermische Analyseverfahren ermoglichen die Messung und Analyse physikalischer und/oder
chemischer Eigenschaften von Kunststoffen. Sie sind von besonderer Bedeutung, da die
Eigenschaften von Polymeren, insbesondere Thermoplasten, stark temperaturabhingig
sind. [19]

Zur Charakterisierung der untersuchten Materialien wurde in der vorliegenden Arbeit die
Methode der Dynamischen Differenzkalorimetrie (DDK) — engl. differential scanning
calorimetry (DSC) — genutzt, welche im Folgenden beschrieben wird.
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2.2.3.1 Dynamische Differenzkalorimetrie

Die Methode der DSC-Analyse wurde genutzt, um die Materialzusammensetzung der PP und
PS Flakes zu untersuchen und mdgliche Verunreinigungen zu identifizieren. [20] Bei dieser
Analysemethode wird ein Tiegel mit dem zu analysierenden Probematerial sowie ein
Referenztiegel mit einem Referenzmaterial einem definierten Temperaturprogramm
unterzogen. Auftretende Differenzen der Warmestrome werden gemessen und als Funktion der
Temperatur und/oder der Zeit dargestellt. Anhand dieser Warmestromdifferenzen konnen, unter
anderem, charakteristische Temperaturen wie die Kristallitschmelztemperatur Tm und
Glasiibergangstemperatur T, bestimmt werden. Diese spezifischen thermischen Eigenschaften
ermOglichen Riickschliisse auf die Zusammensetzung und Eigenschaften des analysierten
Materials. [19], [21]

Die Anderungen des Wirmestroms resultieren bei abweichendem Verhalten von Probe und
Referenzmaterial aus exothermen oder endothermen Reaktionen der Probe, welche eine
Temperaturdifferenz erzeugen. Diese Warmstroménderungen sind anhand vorhandener Peaks
in den Kurvenverldufen ersichtlich. Abbildung 29 zeigt einen beispielhaften Kurvenverlauf fiir
das Aufschmelzen und das Kristallisieren eines kristallisationsfahigen Polymers.
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Abbildung 29: Typische DSC-Kurve [22]

Der positive Peak der Autheizkurve weist auf einen endothermen Vorgang hin, bei dem Wirme
zugefiihrt werden muss. Der negative Peak hingegen resultiert aus einem exothermen Prozess
wihrend der Kristallisation, bei dem Wérme freigesetzt wird. [22]

Bei Polymeren werden die DSC-Analysen stark von der thermischen und mechanischen
Vorgeschichte und der Morphologie der Probekdrper beeinflusst. [19] Aus diesem Grund
wurde das jeweilige Temperaturprogramm zweimal durchlaufen, wobei durch den ersten
Durchlauf die thermische Vorgeschichte des Probekdrpers geloscht wurde. Eine schematische
Darstellung dieses Priifaufbaus ist in Abbildung 30 ersichtlich.
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Abbildung 30: Schematische Darstellung einer DSC-Messzelle [22]

Die Durchfiihrung der DSC-Analysen in dieser Arbeit basieren auf DIN EN ISO 11357 [21]
und wurden mit dem Dynamischen Differenzkalorimeter DSC Q2000 (TA Instruments, USA)
durchgefiihrt. Das Probematerial wurde mittels Prézisionswaage eingewogen, wobei das
Probengewicht 5 mg + 0,5 mg betrug. Fiir jedes zu prifende Material wurden zwei
Materialproben analysiert. Fiir die Analyse der Bechermaterialien wurde das fiinffach
extrudierte Material herangezogen, da durch die Mehrfachverarbeitung von der hdchsten
Durchmischung ausgegangen wurde. Dies versprach die aussagekréftigsten Ergebnisse zur
Bestimmung der Materialzusammensetzung. Das Probematerial wurde in einem
Aluminiumtiegel mit einer Masse von etwa 20 mg verpresst. Sowohl der Probentiegel als auch
der Referenztiegel wurden einzeln gewogen. Als Referenzmaterial wurde Luft verwendet.
Beide Tiegel durchliefen, abhingig vom untersuchten  Material, dasselbe
Temperaturprogramm, dessen Parameter in Tabelle 18 dargestellt sind. Die Auswertung der
Messergebnisse erfolgte mit der Software TA Universal Analysis.

Tabelle 18: DSC-Temperaturprogramme

Material Rampe Starttemperatur  Endtemperatur
PP 10 °C/min

- 30 °C 220 °C
PS 20 °C/min

2.2.4 Rheologische Analysen

Die Rheologie wird als die Wissenschaft von der Deformation und dem FlieBen von Koérpern
bezeichnet. Dabei werden die FlieBeigenschaften beschrieben, erkldrt und gemessen.
Kunststoffe miissen zur Verarbeitung meistens in einem flieBfdhigen Zustand vorliegen,
weshalb das FlieBverhalten besonders fiir die Verarbeitung von zentraler Bedeutung ist. [6]

Zur Charakterisierung der FlieBeigenschaften von Fluiden wird die Viskositét als Kenngrof3e
genutzt. Diese beschreibt den inneren Widerstand eines Fluids gegeniiber einer dufBleren
Beanspruchung. Fluide lassen sich aufgrund ihres FlieBverhaltens in Newton’sche und nicht
Newton’sche Fluide unterteilen. [19] Waihrend bei einem Fluid mit Newton‘schem
FlieBverhalten die Scherspannungen proportional zu den Verformungsgeschwindigkeiten sind,
trifft dies auf Kunststoffschmelzen nicht zu. Sie verhalten sich strukturviskos. Das bedeutet,
dass die Viskositdt eine Funktion der Schergeschwindigkeit ist, ebenso wie die Scherspannung,
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welche mit der Schergeschwindigkeit degressiv abnimmt, wie in Abbildung 31 ersichtlich.
Somit ist bei hoheren Schergeschwindigkeiten weniger Kraftaufwand erforderlich, was fiir die
Verarbeitung von Vorteil ist. [6]

dilatant

Newtonsches
Flieken

Scherspannung t

Strukturviskos

Schergeschwindigkeit y

Abbildung 31: FlieBverhalten Newton’scher, strukturviskoser und dilatanter Fliissigkeiten bzw.
Schmelzen [6]

Zur Charakterisierung der untersuchten Materialien anhand ihrer rheologischen Eigenschaften
und zur Stoffdatenermittlung wurden in der vorliegenden Arbeit Frequenzversuche (auch als
Frequenz-Sweeps bezeichnet) mit einem Rotationsrheometer und Versuche zur Ermittlung der
Schmelze-Masseflie3raten durchgefiihrt.

2.2.4.1 Scherrheologie — Frequency Sweep

Zur Untersuchung der viskoelastischen Eigenschaften der untersuchten Materialien wurden
sogenannte Frequency Sweeps mit einem Rotationsrheometer durchgefiihrt. Zur Bestimmung
der rheometrischen Grofen Scherrate und Schubspannung werden in diesem Versuch die
Messgrolen Drehzahl und das, durch die Scherbeanspruchung des untersuchten Materials,
erzeugte Drehmoment herangezogen. Diese rheometrischen GroBen korrelieren mit den
erfassten Messwerten. [23] Mittels Frequency Sweeps lassen sich Speichermodul und
Verlustmodul in Abhéngigkeit der Kreisfrequenz ermitteln und darstellen. Der Speichermodul
stellt ein Mal} fiir das elastische Verhalten, der Verlustmodul ein Ma8 fiir das viskose Verhalten
eines viskoelastischen Materials dar. [24] Durch den Schnittpunkt der beiden erzeugen Kurven
lasst sich der sogenannte Cross-Over-Point COP ermitteln. Bei Vorliegen von
Vergleichswerten ermoglicht die Position bzw. die Verschiebung des COP einen Riickschluss
auf die Molmassenverteilung im Material, relativ zu den Referenzwerten. In Abbildung 32 sind
die Zusammenhinge der mittleren Molmasse und der Molmassenverteilung in Abhingigkeit
der Position des COP dargestellt. Weiters ldsst sich mittels Frequency Sweep aus dem
Speichermodul und dem Verlustmodul iiber die Oszillation die sogenannte komplexe Viskositét
ermitteln.
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Abbildung 32: Position des Cross-Over-Point von Speicher- und Verlustmodul in Abhéngigkeit von
der Molmasse und der Molmassenverteilung [23]

Abbildung 33 zeigt beispielhaften den Verlauf von Speicher- und Verlustmodul sowie den
Verlauf der komplexen Viskositit.

6 5
T=23°C

54

107
4l
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101“ - G’ W
—&— G L 3
In*|
0 L ' ' X 1 2
10 -3 -2 -1 0 1 2 go
10 10 10 10 10 10 10

Kreisfrequenz w in 1/s

Speicher- und Verlustmodul G’ und G* in Pa

Abbildung 33: Verlauf von Speicher- und Verlustmodul sowie der komplexen Viskositét eines
Kunststoffes [23]

In der vorliegenden Arbeit wurden die Versuche mit dem Rheometer MCR 302 (Anton Paar,
Osterreich) unter Stickstoffatmosphire durchgefiihrt. Als Messgeometrie wurde eine Platte-
Platte-Konfiguration mit einem Durchmesser von 25 mm und einem Spalt von 1 mm verwendet.
Eine schematische Darstellung des Aufbaus ist in Abbildung 34 ersichtlich.
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Abbildung 34: Schematischer Aufbau eines Platte-Platte Rheometers [23]

Wie anhand des Geschwindigkeitsprofils in Abbildung 34 zu erkennen, hingt die
Schergeschwindigkeit vom Radius und der Spaltdicke der Messgeometrie ab.
Die Erfassung und Auswertung der Messdaten erfolgte mit der Priifsoftware RheoCompass.
Fiir jedes untersuchte Material wurden drei Frequency Sweeps durchgefiihrt. Als Probekorper
wurden gestanzte Plittchen mit einem Durchmesser von 25 mm und einer Héhe > 1 mm
verwendet. Die verwendeten Priiftemperaturen sind in Tabelle 19 ersichtlich.

Tabelle 19: Priiftemperaturen Rheometer

Material Priiftemperatur
PS 200 °C
PP 230 °C
HDPE 230 °C
Mischung (HDPE, PP) 230 °C

2.2.4.2 Schmelze-MasseflieBrate (MFR)

Zur Bestimmung der FlieBfahigkeit der untersuchten Materialien wurden MFR-Messungen mit
einem Niederdruck-Kapillarrheometer durchgefiihrt. Im Vergleich zu Verarbeitungsprozessen
wie dem SpritzgieBen und dem Extrudieren erfolgen MFR-Messungen bei sehr geringen
Schergeschwindigkeiten. Daher dient die MFR lediglich als Anhaltspunkt bei der
Charakterisierung der FlieBverhaltens. Materialien mit niedrigen Schmelze-MasseflieBraten
weisen eine hohere mittlere molare Masse auf und werden in Verarbeitungsverfahren wie der
Extrusion bendtigt. Im Gegensatz dazu besitzen Materialien mit einer niedrigeren mittleren
molaren Masse hohere Schmelze-MasseflieBraten, was fiir SpritzgieBprozesse notwendig ist.
Diese Zusammenhinge ermdglichen Riickschliisse auf eine mogliche Verringerung der
molaren Masse, beispielsweise durch Kettenabbau wéhrend der Verarbeitung. Da das
Verfahren eine einfache und schnelle Methode fiir die Wareneingangs- oder die
Qualititskontrolle bietet, findet es breite Anwendung. [7], [19]

Fiir MFR-Messungen wird geschmolzenes Material durch ein Extrusionswerkzeug mit
definierter Lidnge und Durchmesser unter vorgegebener Belastung und Temperatur gefordert.
Unter Zeitaufnahme wird wiederholt extrudiertes Material abgeschlagen und gewogen. Die
MEFR ergibt sich aus den Messwerten Zeit und Masse, welche entsprechend angewandter Norm
in g/10 min angegeben wird. [25] Die Ermittlung der Schmelze-MasseflieBrate erfolgte gemal
DIN EN ISO 1133 [25] Verfahren A unter Verwendung des Schmelzindex-Priifgerits
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MeltFloW basic (Emmeram Karg Industrietechnik, Deutschland). In Abbildung 35 ist der
schematische Aufbau und in Abbildung 36 das in dieser Arbeit verwendete Priifgerét
dargestellt.

Belastungs-

h———--——_

Isolierung

Stempel

Heizwendel

Metall-
zylinder

Kunststoff-
schmelze

Kapillare

Schneid- | —

messer Extrudierter

Strang

Abbildung 35: Schematischer Aufbau eines Abbildung 36: Verwendetes Schmelzindex-
Schmelzindex-Priifgerites [23] Priifgerit

In  Abhéngigkeit des  untersuchten = Materials und den  resultierenden
Durchflussgeschwindigkeiten, bedingt durch die verschiedenen Viskosititen, wurden zwischen
sechs und flinfzehn Proben abgeschlagen. Die Variation der Anzahl der Messungen resultiert
daraus, dass eine hohe Durchflussgeschwindigkeit und somit ein hoher MFR-Wert eine
geringere Anzahl an Messungen im selben Abschlagintervall zulassen, und nur eine begrenzte
Materialmenge vom Messgerites aufgenommen werden kann.

Die verwendeten Priifparameter sind Tabelle 20 zu entnehmen.

Tabelle 20: Priifparameter MFR

Material Priiftemperatur ~ Masse
PS 200 °C S5kg
PP 230 °C 2,16 kg
HDPE 230 °C S5kg
Mischung (HDPE + PP) 230 °C 5¢g

2.2.5 Mechanische Priifungen

Polymere konnen sich im Vergleich zu Metallen deutlich stirker elastisch dehnen, ohne sich
dabei plastisch zu verformen. Zudem weisen sie ein stark zeitabhingiges mechanisches
Verhalten auf, was sowohl ihr elastisches als auch plastisches Verformungsverhalten betrifft.
In Abhéngigkeit einer anliegenden Belastung zeigen sie daher ein viskoelastisches und
viskoplastisches Verhalten. Aufgrund der Zeitabhingigkeit der Verformungen von Polymeren
haben ihre Kennwerte eine andere Bedeutung als jene der Metalle. Dieser Umstand, sowie die
Féhigkeit sich deutlich stirker elastisch zu verformen, ist bei der Auslegung von Bauteilen zu
beriicksichtigen. [2]
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Mechanische Priifmethoden kénnen in Abhidngigkeit der Verformungsgeschwindigkeit der
Probekorper in statische, quasistatische und dynamische Priifverfahren unterteilt werden. [19]
Im Folgenden werden die beiden in dieser Arbeit verwendeten Verfahren zur Untersuchung der
mechanischen Eigenschaften vorgestellt. Der Zugversuch, ein quasistatisches Priifverfahren
und der Schlagzugversuch, ein dynamisches Priifverfahren.

2.2.5.1 Zugversuch

Zur Bestimmung der Zugeigenschaften der untersuchten Materialien wurden Zugversuche
durchgefiihrt. Das Verfahren findet Anwendung, um das Zugverformungsverhalten von
Probekérpern zu untersuchen und relevante MaterialkenngroBen unter festgelegten
Priifbedingungen zu ermitteln. Dabei wird ein Probekorper bei konstanter Priifgeschwindigkeit
in Richtung seiner Léngsachse bis zum Bruch oder bis zum Erreichen eines vorgegebenen
Wertes von Spannung (Kraft) oder Dehnung (Lédngendnderung) gedehnt. Die Dehnung und die
dafiir notwendige Kraft werden gemessen und aufgezeichnet. [26]

Die Ergebnisse eines Zugversuchs konnen in einem Spannungs-Dehnungs-Diagramm
dargestellt werden. Fiir Kunststoffe typische Kurvenverldaufe sind in Abbildung 37 ersichtlich.
Anhand der Kurvenverldufe kann zwischen sproden Werkstoffen (Kurve 1) bis hin zu
gummidhnlichen Werkstoffen mit einer Bruchdehnung gréer 50 % (Kurve 4) unterschieden
werden. Die Kurven 2 und 3 unterscheiden sich durch ihr Verhalten nach Erreichen der
Steckspannung. Kurve 2 weist gegeniiber Kurve 3 einen weiteren Spannungsanstieg nach
Erreichen der Streckspannung auf, hingegen verzeichnet Kurve 3 kein weiteres
Spannungsmaximum.

L/ N

7z
a;

& £ Em £y &y E=X Ep £ Em, Em Y
€, Em Em Eps Emy
€ Em

Abbildung 37: Typische Spannungs-/Dehnungskurven [26]

Erginzend zu einem Spannungs-Dehnungs-Diagramm lassen sich, unter anderem, die
folgenden Materialkennwerte ermitteln:
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Tabelle 21: Kennwerte Zugversuch [26]

Kennwert Symbol Einheit Definition
e Steigung der Spannungs-/Dehnungskurve im
Elastizitit 1 E MP
astizitdtsmodul - E, a Dehnungsintervall £1 = 0,05 % und £2 = 0,25 %
Streckdehnung & o Der' erste Dehnungsweﬂ, bei dem die Dehnung
zunimmt ohne Steigerung der Spannung
Streckspannung o, MPa Spannung bei Streckdehnung
Deh bei . . S
Zlelg:'lel:tliggk:ilt €m % Dehnung bei Erreichen der Zugfestigkeit
Zugfestigkeit on MPa Spannung beim ersten Spannungsmaximum im

Verlauf des Zugversuchs

Dehnung, bevor ein Abfall der Spannung auf <10 %
Bruchdehnung &b % der Zugfestigkeit, oder gleich 10 %, wenn der Bruch
vor Erreichen der Streckdehnung erfolgt

Bruchspannung oy MPa Spannung, bei der die Probe bricht

Diese Kennwerte liefern wichtige Erkenntnisse iiber das Festigkeits- und Dehnungsverhalten
der untersuchten Materialien und sind von zentraler Bedeutung fiir die Spezifikation von
Kunststoffen, die Berechnung von Formteilen unter kurzzeitiger Belastung, sowie in der
Qualitatskontrolle. [7]

Neben den charakteristischen Spannungs- und Dehnungswerten wurde auch der
Elastizititsmodul E;, hdufig auch nur als E-Modul bezeichnet, ermittelt. Dieser wurde
rechnergestiitzt mittels linearem Regressionsverfahren im Dehnungsintervall von 0,05 und
0,25 % berechnet und stellt ein MaB fiir die Steifigkeit eines Werkstoffs dar. Ein Werkstoff mit
einem hohen E-Modul weist gegeniiber einem Werkstoff mit niedrigerem E-Modul eine
geringere elastische Verformung bei gleicher Belastungshohe auf.

Bei den Spannungs- und Dehnungswerten handelt es sich um die technische Spannung und die
technische Dehnung, was bedeutet, dass die ermittelten Werte auf den Anfangsquerschnitt bzw.
die Anfangsldange des Probekorpers bezogen werden. [2]

Zur Berechnung der Kennwerte wurden die folgenden Gleichungen verwendet:

do
tT de
Formel 1: Elastizititsmodul [26]
Dabei ist:
Et....... der Elastizitdtsmodul in MPa

do/de...die Steigung der Regressionsgeraden in MPa

F
7724
Formel 2: Spannungswerte [26]
Dabei ist:
Coveine der Spannungswert in MPa
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F....... die gemessene Kraft in N

A...... die Anfangsquerschnittsfliche des Probekérpers in mm?
AL,
T
Formel 3: Dehnungswerte [26]
Dabei ist:
€rrinn. Dehnungswert als dimensionsloses Verhéltnis oder in Prozent (%)
Lo...... Messldnge des Probekorpers in mm

ALy....die Verlangerung des Probekorpers zwischen den Messmarken in mm

Die Ermittlung der Zugeigenschaften erfolgte gemafl DIN EN ISO 527. [26], [27] Verwendet
wurde der Probekdrpertyp SA, welcher in DIN EN ISO 527-2 definiert ist. Die Probekdrper
wurden spritzgegossen oder aus hei3gepressten Platten ausgestanzt. Eine Darstellung sowie die
zugehdrigen Abmessungen des Priifkorpertyps sind in Abbildung 38 ersichtlich.

Variable Maf3e in mm

Gesamtlinge 1 >75

Breite an den Enden b, 12,5+ 1

Linge des engen parallelen Teils I; 25=+1 : !:

Breite des engen Teils b, 4+0,1 & | \j/

Kleiner Radius r; 8+0,5 —— — “'_'z_ _'K%_'_"_ <)
Grofler Radius r; 12,5+ 1 Ly

Anfangsabstand der Klemmen L 50+2 '

Messliinge Lo 20+0,5

Dicke h 2+0,2
Abbildung 38: Probekdrpertyp SA [27]

Zur Bestimmung des genauen Anfangsquerschnitts wurden die Breite bl und die Hohe h
vermessen. Vor der Priifung wurden die Seiten des engen parallelen Teils des Probekorpers mit
Schleifpapier der Kérnung 320 geschliffen. Ziel dieser Maflnahme war es, den Einfluss
moglicher Oberflaichendefekte, die durch die Entnahme aus dem Spritzgusswerkzeug oder das
Ausstanzen entstehen konnen, auf die Messergebnisse auszuschlieBen oder zumindest zu
minimieren. Bei der Versuchsdurchfiihrung wurde bei der Ausrichtung von spritzgegossenen
Proben darauf geachtet, dass der entfernte Anguss am oberen Ende des Zugstabs lag, um
mogliche Einfliisse, bedingt durch die Ausrichtung, auszuschlieen.

In der vorliegenden Arbeit wurden die Versuche mit der Zugpriifmaschine Z050 (ZwickRoell
GmbH & Co. KG, Deutschland) durchgefiihrt. Die Traversengeschwindigkeit betrug 20
mm/min und die Messdaten wurden mit der Priifsoftware testXpert II (v.3.6) erfasst. Es wurden
mindestens acht Proben gepriift.
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2.2.5.2 Schlagzugversuch

Zur Bestimmung der Schlagzugzdhigkeit der untersuchten Materialien wurden
Schlagzugversuche durchgefiihrt. Das Verfahren findet Anwendung zur Untersuchung der
Sprodigkeit und Zahigkeit von Priifkdrpern unter festgelegten Priifbedingungen. Im Gegensatz
zu Zugversuchen wird der Priifkorper bei Schlagzugversuchen mit einer vergleichsweise hohen
Verformungsgeschwindigkeit durch einen Schlag belastet. Wie in Abschnitt 2.2.3 erwihnt,
handelt es sich aufgrund der hohen Verformungsgeschwindigkeit hierbei um ein dynamisches
Priifverfahren. Die Belastung fiihrt zu einem Bruch des Probekorpers, wobei die
aufgenommene Schlagarbeit erfasst wird, welche der kinetischen Energie entspricht, die vom
Pendel abgegeben wird. Da neben den Eigenschaften des untersuchten Materials auch die
Gestaltung des Formteils, die Verarbeitungsbedingungen bei der Herstellung, die
Beanspruchungsgeschwindigkeit sowie die Temperatur eine entscheidende Rolle spielen,
konnen die gewonnenen Messwerte nicht als Berechnungskennwerte fiir beliebige Formteile
herangezogen werden. Schlagzugversuche eignen sich jedoch, um in der Produktion die
GleichmifBigkeit der Verarbeitungsbedingungen zu iiberwachen. [7]

Der Schlagzugversuch liefert als Messergebnisse die Kerb-Schlagzugzihigkeit an des
gekerbten Probekdrpers, welcher in kJ/m? berechnet wird. In weiterer Folge wird diese als
Schlagzugzihigkeit bezeichnet. Die Berechnung der Schlagzugzédhigkeit erfolgt aus der
verbrauchten, korrigierten Schlagarbeit, welche aus Formel 4 resultiert und den Abmessungen
der urspriinglichen Querschnittfliche zwischen den beiden Kerben der Probe.

E.=E;—-E,
Formel 4: Korrigierte Schlagarbeit [28]
Dabei ist:
Ec...korrigierte Schlagarbeit in J
Es...beim Aufprall verbrauchte Schlagarbeit in J
Eq...die Schleuderarbeit infolge der plastischen Verformung und der kinetischen Energie des
Querjochs in J

Die Formel zur Berechnung der Schlagzugzihigkeit lautet wie folgt:

E
= x 103
tn = % h

Formel 5: Kerb-Schlagzugzéhigkeit [28]
Dabei ist:
aw...Kerb-Schlagzugzihigkeit in kJ /m?
Ec...die korrigierte Schlagarbeit in J
X...Abstand zwischen den Kerben in mm
h...die Dicke des schmalen, parallelen Teils des Probekorpers in mm

Die Durchfiihrung der Schlagzugversuche erfolgte gemdll DIN EN ISO 8256. [28] Je nach Art
der Einspannung der Probe ist zwischen Verfahren A und B zu unterscheiden. In der
vorliegenden Arbeit wurden Versuche entsprechend Verfahren A durchgefiihrt, bei dem der
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Probekdrper stationdr eingespannt wird. Ein Ende des Probekorpers wird am Rahmen befestigt,
wihrend das andere Ende vom Querjoch gehalten wird. Eine schematische Darstellung der
Priifanordnung ist in Abbildung 39 ersichtlich.

Pendelstange

Pendelhammer

S Querjoch Schlagrichtung
: ! -

Auflage fur = . N
Querjoch t‘, ;AH __1 Einspannbock
=4

-

Probekérpe_r

Abbildung 39: Schematische Priifanordnung Schlagzugversuche (Verfahren A) [7]

Die untersuchten Probekorper wurden spritzgegossen oder aus heillgepressten Platten
ausgestanzt. Verwendet wurde der Probekorpertyp 1, welcher in der Norm DIN EN ISO 8256
definiert ist. Eine Darstellung sowie die zugehdrigen Abmessungen dieses Priitkorpertyps sind
in Abbildung 40 ersichtlich.

Vorzugswert fiir das Maf} x 6+0,2

Abmessungen Maf3e in mm
Linge 1 802 = : -
Einspannlinge l. 302 oo N ) "
Breite b 10+0,2 / : )
i
fs)

Dicke h <4+02 45"
Abbildung 40: Prifkorpertyp fiir Schlagzugversuche [28]

Die Probekorper wurden mit Hilfe der Kerbmaschine — CEAST Notch-vis (INSTRON, Illinois
Tool Works Inc., USA) — gekerbt, welches eine lineare Messerschneidetechnik verwendet.
Gepriift wurden mindestens zehn Proben. Fiir die Versuchsdurchfithrung wurde die
Pendelschlagwerk-Priifmaschine — CEAST 9050 (INSTRON, Illinois Tool Works Inc, USA) —
verwendet, wobei die Masse des Querjochs 15 g und das Nenn-Arbeitsvermdgen des Pendels
2 J betrug.
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3 Ergebnisse

Die Messergebnisse aller Versuchsreihen sind im Anhang in tabellarischer Form fiir die
jeweiligen Materialserien der beiden Versuchsgruppen separat zusammengefasst. Zur
Darstellung und zum Vergleich einzelner Materialien wird auf die direkte und vollstindige
Angabe der Werte weitestgehend verzichtet. Stattdessen wird an dieser Stelle auf die
entsprechenden Tabellen im Anhang verwiesen. Im FlieBtext enthaltene Messwerte wurden zur
besseren Lesbarkeit weitestgehend in gerundeter Form angefiihrt.

Die nachfolgenden Diagramme wurden mit Origin 2024 erstellt, wobei die dargestellten
Messwerte aus den arithmetischen Mittelwerten gebildet wurden. Die ermittelten
Standardabweichungen sind ergéinzend dazu enthalten.

Aufgrund der Vielzahl verschiedener Materialien werden zur besseren Lesbarkeit in den
Kapiteln 3.3.1 und 3.4.1, welche die Bechermaterialien behandeln, Kurzformen verwendet. Die
Ergebnisse werden nach Materialien gegliedert, weshalb bei der Kurzform nur hinsichtlich der
Waschbehandlung unterschieden wird. Dadurch ergeben sich fiir verschiedene Materialien
dieselben Bezeichnungen. Tabelle 22 gibt einen Uberblick zu den Materialien der
Bechergruppe und den verwendeten Abkiirzungen. Die verschiedenen Verarbeitungsstufen
haben die Bezeichnung Oer, ler, 3er und Ser Serie, wobei die Oer Serie den Ausgangszustand
darstellt.
Tabelle 22: Kurzformen der untersuchten Materialien

Material Waschparameter  Kurzform
PP tgz & PP spg (Flakes) 60 °C H,O V1
PP tgz & PP spg (Flakes) 80 °C H20 V2
PP tgz & PP spg & PS tgz (Flakes) 60 °C NaOH V3
PP tgz & PP spg & PS tgz (Flakes) 80 °C NaOH V4
Referenz Industrie: PP Becher tgz (Fa.Greiner) - RI1
Referenz Industrie: PS Flakes tgz (Fa.Viscotec) - RI2
Referenz Industrie: PS Regranulat tgz (Fa.Viscotec) - RI3

3.1 Ergebnisse Sortierung

Die Zusammensetzung der PS- und PP Flakes wurde durch manuelle Sortierung ermittelt.
Dabei ist zu beachten, dass von den PP-Flakes jeder Waschbehandlung jeweils eine Stichprobe
von etwa 50g entnommen und sortiert wurde, was etwa 10% der weiterverarbeiteten
Materialmenge der jeweiligen Serie entspricht. Die Ergebnisse sind daher lediglich als
Indikation der tatsdchlichen Zusammensetzung zu verstehen.

Neben den technischen Eigenschaften stellt auch das optische Erscheinungsbild ein relevantes
Qualitdtsmerkmal eines Rezyklats dar, wobei weile Rezyklate derzeit eine knappe
Verfiigbarkeit aufweisen. [29]

Bei der Abscheidung der PS Flakes zeigte sich, dass eine lingere Verweildauer und eine gute
Benetzung, welche durch mehrfaches Durchmischen erreicht wurde, notwendig waren, um die
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Abtrennung der PS Flakes (Sinkfraktion) von der Schwimmfraktion zu erreichen. Weiters war
der Materialoutput der PS Flakes deutlich geringer. Dieser lag bei 79 %, verglichen zu 95 %
bei der Dichteabscheidung der PP Flakes. Es wird vermutet, dass sich in der abgetrennten
Schwimmfraktion (21 %) ebenfalls PS Anteile befanden, die gemeinsam mit dem
Fremdmaterial abgetrennt wurden. Diese Fraktion wurde im weiteren Prozess nicht verarbeitet.
Dies hatte zur Folge, dass etwa 50 % mehr Ausgangsmaterial benétigt wurde, um ausreichend
Material fiir die Probenherstellung zu generieren. Tabelle 23 gibt einen kompakten Uberblick
zum durchschnittlichen Output der Materialtypen mit den Anteilen der Schwimm- und
Sinkfraktionen. Die Werte stellen Mittelwerte, bestehend aus den jeweiligen Serien der
Materialien PP und PS, dar.

Tabelle 23: Output Schwimm-Sink-Verfahren

Durchschnittsmengen PP Flakes (tgz/spg) PS Flakes (tgz)
Inputmenge Wasserbad 5145¢ 760,2 g
Menge Schwimmanteil 4893 g 158,7 g
Menge Sinkanteil 252 ¢ 601,5¢
Schwimmanteil [wt.%] 95 % 21 %*
Sinkanteil [wt.%] 5% 79 %

*gewisser PS-Anteil vermutlich enthalten, welcher im Zuge der Separierung
gemeinsam mit dem Fremdmaterial (Schwimmfraktion) abgetrennt wurde

Bei der Sortierung wurde nach den folgenden Fraktionen differenziert:

PP Flakes: PS Flakes:
e transparent® e transparent®
o  weil} o  weil}
e  bedruckt" o  ctikettiert™
o etikettiert” (respektive ,,in-mold e bunt“ (bedruckt und vollstindig
labeled®) eingefarbt)
e _bunt“ (vollstindig eingefarbt) e Folien*
e _Folien“ e _ Aluminium®

e ,.nicht identifiziert*

Der Unterschied in der Kategorisierung kam dadurch zustande, dass im Fall der PP Flakes ein
hoherer Anteil an vollstindig gefarbten Flakes enthalten war. Im Fall der PS Flakes wurden in
der Kategorie ,,bunt* die bedruckten und vollstindig eingefarbten Flakes zusammengefasst, da
in den PS Flakes nur geringfiigig vollstandig eingefarbte PS Flakes enthalten waren. Der Anteil
innerhalb der Fraktion ,,bunt® lag deutlich unterhalb von 5 %. Im Fall der spritzgegossenen PP
Flakes sind unter der Kategorie ,,etikettiert” ,,in-mold labeled Flakes zu verstehen.

Abbildung 67 und Abbildung 68 im Anhang veranschaulichen die sortierten Fraktionen der
beiden PS Serien. Ergénzend dazu sind von allen Serien der Waschversuche Probekdrper
(Zugstibe oder Schlagzugproben) in den vier untersuchten Verarbeitungsstufen dargestellt. Es
ist ersichtlich, dass die farbliche Zusammensetzung der Flakes Einfluss auf die Farbgebung
verarbeiteter Probekorper hat, welche mit zunehmender Verarbeitung homogenisiert wird. So
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haben einzelne Probekorper der Oer Stufe oftmals eine unterschiedliche farbliche Erscheinung,
welche zunehmend abnimmt, wie auch die generelle Auspriagung der Farbintensitét.

In den nachfolgenden Abbildungen ist zur besseren Ubersicht die Beschriftung der
Massenanteile ohne Kommastellen angefiihrt, und Massenanteile kleiner 1 % verbleiben
unbeschriftet.

3.1.1 PP Flakes

Abbildung 41 zeigt die Zusammensetzungen der Serien der tiefgezogenen und
spritzgegossenen PP Flakes. Beim Vergleich der beiden Materialtypen zeigen sich
Unterschiede, was die Zusammensetzung der Serien betrifft und nicht ursdchlich mit der
Waschbehandlung in Verbindung steht. So zeigen sich beispielsweise unterschiedliche Anteile
an transparenten, weilen oder etikettierten Flakes, die iiber die jeweiligen Serien des
Materialtyps konstant sind, aber auf einem anderen Anteilsniveau gegeniiber dem anderen
Materialtyp sind.

PP Flakes tiefgezogen

Der Anteil an Folien und bunten Flakes ist in allen vier Serien auf einem sehr dhnlichen
Niveau. Im Fall der Wasserwische zeigt sich in der 80 °C Wische ein hoherer Anteil an
etikettierten Flakes gegeniiber der 60 °C Wische. Dies deckt sich nicht mit den Ergebnissen
der Natronlauge Wische und auch nicht mit denen der spritzgegossenen PP Flakes.
Demgegentiber zeigt sich in allen anderen Fillen ein geringerer Anteil etikettierter Flakes bei
hoheren Temperaturen.

Der hohere Anteil an etikettierten Flakes wird auf die Zusammensetzung der Stichprobe
zuriickgefiihrt, da alle anderen Vergleiche den gegenteiligen Effekt bestitigen.

Der Anteil an bedruckten Flakes nimmt mit héherer Temperatur tendenziell ab und ist bei
Verwendung von Natronlauge als Waschmedium geringer. Der Anteil an weiflen Flakes zeigt
bei Verwendung von Wasser als Waschmedium und unterschiedlichen Temperaturen keine
wesentliche Verdanderung. Bei Natronlauge hingegen steigt der Anteil an weiflen Flakes mit der
Temperatur an, was mit einem reduzierten Anteil an etikettierten und bedruckten Flakes
einhergeht. Es scheint daher evident, dass durch die Verwendung von Natronlauge und héheren
Temperaturen Etiketten und Druckfarben effektiver entfernt werden.

Der Anteil an transparenten Flakes préisentiert keine wesentlichen Unterschiede, welche mit
den Waschparametern korrelieren.

PP Flakes spritzgegossen

Der Anteil an Folien zeigt in allen Serien mit Ausnahme der Wasserwische mit 80 °C ein
dhnliches Niveau. Der bunte Anteil schwankt ohne klare Tendenz in den verschiedenen Serien.
Der Anteil an etikettierten (respektive ,,in-mold labeled”) Flakes nimmt bei hoheren
Temperaturen ab. Dieser Effekt verstirkt sich bei Verwendung von Natronlauge als
Waschmedium. Neben einer besseren Entfernung von Etiketten bzw. ,,in-mold Labels* zeigte
sich nach der Waschbehandlung mit den Waschparametern 80 °C NaOH eine deutlich bessere
Entfernung der Farben auf den Labels, was auch bei den tiefgezogenen PP Flakes der Fall war.
Dies geht aus dem Vergleich der Flakes mit den Waschbehandlungen 60 °C H,O und 80 °C
NaOH in Abbildung 42 deutlich hervor.
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Im Fall der bedruckten Flakes ist kein Trend zu erkennen, da der Anteil im Fall der
Wasserwidsche mit hoherer Temperatur zunimmt und im Fall von Natronlauge gleich ausfillt.
Ahnlich verhilt sich der Anteil der transparenten Fraktion. Der Anteil an weilen Flakes liegt
in allen vier Serien auf einem dhnlichen Niveau, wobei das Niveau bei den Serien mit héheren
Temperaturen niedriger ausfallt.

Bei der Betrachtung der Probekorper aus spritzgegossenen PP (sieche Abbildung 73 ff.) ist ein
klarer Unterschied in der farblichen Erscheinung festzustellen. So weisen die Materialien mit
80 °C NaOH Wische eine geringere Farbintensitit auf, was auf eine effektivere Entfernung von
oberflachlichen Verunreinigungen wie Pigmentreste oder Druckfarben hindeutet. Laut Literatur
tritt bei PP in Natronlauge mit zunehmender Temperatur ein geringer, aber messbarer
Massenverlust auf, der auf oberflichlichen Abtrag hindeutet. Die Kombination mit héheren
Temperaturen konnte dabei zu einer griindlicheren Reinigung gefiihrt haben als bei einer
Waschbehandlung mit Wasser oder 60 °C NaOH. [30]

Weiters ist anhand der Probekorper zu erkennen, dass diese mit zunehmender Extrusionsanzahl
eine dunkle Farbung aufweisen, die im Vergleich zu der tiefgezogenen PP Fraktion stirker
ausfdllt, und sich durch thermo-mechanische Degradation, bedingt durch die
Mehrfachverarbeitung, erkldren ldsst. [12] Ein weiterer moglicher Einflussfaktor konnte in
einer potenziell anderen Farbgebung fiir ,in-mold Labels liegen, welche fiir
Spritzgussanwendungen verwendet werden und zu einer stirkeren, degradationsbedingten
Dunkelfarbung beitragen. Das wiirde erkldren, warum die Dunkelfarbung bei spritzgegossenen
PP intensiver ausfillt. Es ist weiters ersichtlich, dass die Dunkelfirbung bei jenen
Waschbehandlungen mit niedrigerer Waschtemperatur und Wasser als Waschmedium
tendenziell ausgeprigter sind, was darauf hindeutet, dass ,,in-mold Labels* bzw. Farbpigmente
unter diesen Waschbedingungen weniger effektiv entfernt wurden, und somit bei der
nachfolgenden Mehrfachverarbeitung einen stirkeren Einfluss auf die Farbverdnderung
nehmen konnten. Dies deckt sich mit den Beobachtungen wéhrend der Sortierung und bei
Betrachtung der Flakes, wie in Abbildung 42 dargestellt.
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Abbildung 41: Zusammensetzung PP Flakes mit verschiedenen Waschbehandlungen anhand
manueller Sortierung: a) PP tiefgezogen, b) PP spritzgegossen
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Abbildung 42: PP Flakes spritzgegossen nach Schwimm-Sink: a) 80 °C H»0O, b) 80 °C NaOH

3.1.2 PS Flakes

Die Ergebnisse der Sortierung der beiden PS Serien (80 °C H>O-Wische & 80 °C NaOH-
Waische) sind in Abbildung 43 dargestellt. In der Serie mit NaOH als Waschmedium zeigt sich
im Vergleich zu der Wische mit Wasser ein deutlich hoherer Anteil an weillen Flakes (86 %
gegeniiber 44 %). Dementsprechend fillt der Anteil an bunten Flakes mit 4 % deutlich geringer
aus als in der Serie mit Wasserwische (47 %). Die farbliche Erscheinung der beiden Serien ist
auch in Abbildung 44 zu sehen, wobei der hohere Anteil an weillen Flakes in der Serie mit
NaOH-Waschbehandlung erkennbar ist. Der Anteil an transparenten Flakes und Folien ist
nahezu gleich. Es féllt weiters auf, dass der Anteil an etikettierten Flakes in der Serie mit
NaOH-Wische hoher liegt (0,5 % gegeniiber 2,3 %). Der Aluminiumanteil liegt in der NaOH-
Serie mit 0,2 % deutlich unter jenem der Serie mit Wasserwésche (2,1 %).

Der geringere Anteil an Aluminium in der NaOH-Serie ldsst sich auf die aluminiumldsende
Wirkung wissriger Natronlauge zurilickfiihren, durch die der Grofteil des enthaltenen
Aluminiums geldst und ausgetragen wird. [31] Der hohere Anteil an etikettierten Flakes in dem
Material, welches mit Natronlauge gewaschen wurde (0,5 % gegeniiber 2,8 %), erscheint nicht
plausibel, da bei Verwendung von Natronlauge von einer hoheren Reinigungswirkung
ausgegangen wird. Es wird vermutet, dass das Ergebnis auf eine unterschiedliche
Zusammensetzung der Flakes bereits vor der Waschbehandlung zuriickzufiihren ist. Die hohere
Reinigungswirkung resultiert aus dem deutlich groBeren Anteil an weilen Flakes sowie dem
niedrigen Anteil an Aluminium. Insgesamt zeigen die Ergebnisse der Sortierung der PS-Flakes
einen deutlichen Einfluss des Waschmediums auf deren Zusammensetzung.

Wihrend bei den aus PP Flakes hergestellten Probekdrpern eine Fiarbung mit steigender
Extrusionsanzahl zu beobachten war, ist dieser Effekt bei den PS-Proben nicht erkennbar, was
auf eine hohere thermo-mechanische Stabilitit von PS hindeutet (siche Abbildung 77 ff.).
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Abbildung 43: Zusammensetzung PS Flakes mit verschiedenen Waschbehandlungen anhand
manueller Sortierung

Abbildung 44: PS Flakes im Wasserbad (Schwimm-Sink-Verfahren): a) 80 °C H,O, b) 80 °C NaOH

3.2 Ergebnisse thermische Analyse (DSC)

Zur Untersuchung und Bestimmung materialspezifischer Temperaturen, wie der Schmelz- und
Kristallisationstemperatur, oder im Fall von PS der Glasiibergangstemperatur, wurde die DSC-
Analyse angewandt. Die aus den DSC-Kurven ermittelten Temperaturen sind in Tabelle 24
zusammengefasst. Die DSC-Kurven selbst sind im Anhang in Abbildung 64 bis Abbildung 66
dargestellt.

Fiir die tiefgezogenen PP Materialien wurde eine durchschnittliche Schmelztemperatur von
164,57 °C ermittelt. Die Kristallisationstemperatur liegt im Durchschnitt bei 126,15 °C. Mit
Ausnahme von dem Material mit der 80 °C H,O Waschbehandlung sind weiters schwach
ausgeprigte Wiarmetonungen sichtbar, welche im Durchschnitt bei 121,82 °C liegen. Dies
deutet auf PE-LLD hin, dessen Schmelztemperatur sich im Bereich von 122 °C bis 124 °C
befindet. [6]

Die durchschnittlich ermittelte Schmelztemperatur des spritzgegossenen PP liegt bei 163,05 °C
und die Kristallisationstemperatur bei 127,35 °C. Auch hier gab es weitere schwach
ausgepragte Warmetonungen in der Aufheizkurve, und zwar in diesem Fall bei allen vier
Serien. Diese lagen im Durchschnitt bei 124,03 °C. Aufgrund der Schmelztemperatur ist
gleichfalls von geringfiigigen PE-LLD Verunreinigungen auszugehen.
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Die untersuchten PS Flakes wiesen eine Glasiibergangstemperatur im Bereich von 99,2 °C auf.
In den DSC-Kurven waren keine identifizierbaren Anstiege, die auf Fremdmaterialien
hindeuten, zu erkennen. Dies legt nahe, dass Fremdmaterialien, welche zu den Polyolefinen
gehoren, durch das Schwimm-Sink-Verfahren weitgehend entfernt werden konnten.

Im Zuge der manuellen Sortierung der verschiedenen Serien war jeweils ein gewisser
Folienanteil enthalten, weshalb die in den DSC-Analysen von PP vorhandene Warmetonungen,
welche auf PE Verunreinigung hindeuten, schliissig sind. Um die wahre Zusammensetzung der
Stichproben abzubilden, wurde der Folienanteil beibehalten.

Tabelle 24: Auswertung der Abkiihl- und zweiten Aufheizkurve von PP- und PS Flakes

Material Schmelz- Kristallisations-  Glasiibergangs-
temperatur [°C]  temperatur [°C] temperatur [°C]

PP tgz 60 °C H,O 164,9 125,7 -

PP tgz 80 °C H,O 164,9 125.9 -

PP tgz 60 °C NaOH 164 126,5 -

PP tgz 80 °C NaOH 164,5 126,6 -

Mittelwert 164,6 126,2

PP spg 60 °C H,O 162,9 127,5 -

PP spg 80 °C H,O 162,8 127,4 -

PP spg 60 °C NaOH 163,4 127,1 -

PP spg 80 °C NaOH 163,1 127,5 -

Mittelwert 163,1 127,4

PS tgz 80 °C H,O - - 97,9

PS tgz 80 °C NaOH - - 100,5

Mittelwert 99,2

3.3 Ergebnisse rheologische Analyse

3.3.1 Becher

In den folgenden Kapiteln werden die Ergebnisse nach Material und Verarbeitungsprozess
gegliedert. Dabei werden die Materialserien mit den verschiedenen Waschparametervarianten
und vorhandenen Referenzen aus der industriellen Aufbereitung gemeinsam présentiert.

3.3.1.1 MFR
PP Flakes (tiefgezogen) & PP Becher (tiefgezogen) (Fa. Greiner)

Behandelte Materialien in diesem Abschnitt:
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Material Kurzform fiir Beschreibung
PP tgz 60 °C H,O Vi
PP tgz 80 °C H,O V2
PP tgz 60 °C NaOH V3
PP tgz 80 °C NaOH V4
Referenz Industrie: RI1
PP tgz Becher (Greiner)

Die Schmelze-Massefliefrate der Materialien V1 bis V4 verdndert sich iiber die vier
Verarbeitungsstufen nur sehr geringfiigig und bleibt auf einem stabilen Niveau, ohne
signifikanten Anstieg. Im Ausgangszustand weisen diese Materialien einen durchschnittlichen
Wert von etwa 16 g/10 min auf. Das Referenzmaterial hat mit 24 g/10 min demgegeniiber einen
deutlich hoheren Ausgangswert.

Im Vergleich zu handelsiiblichen tiefgezogenen PP Rezyklaten, deren Werte iiblicherweise bei
8 g/10 min oder dariiber liegen, weisen die untersuchten Materialien relativ hohe Werte
auf. [29] Um eine hohe Schmelzefestigkeit und einen stabilen Prozess zu gewihrleisten, werden
fiir das Tiefziehverfahren im Vergleich zu Verarbeitungsverfahren wie dem Spritzgie3en
deutlich niedrigere MFR Werte bevorzugt. [32] Typische Werte liegen in der GréBBenordnung
von 1 bis 5 g/10 min. [33]

Nach der ersten Verarbeitung weisen, abgesehen von V2 und RIl, die Materialien einen
geringfligig niedrigeren MFR-Wert auf, der in den Verarbeitungsstufen drei und finf
kontinuierlich ansteigt. Den hochsten Wert der Materialien der Waschversuche erzielt die Ser
Serie von V3 (Waschparameter: 60 °C NaOH). Der MFR-Wert erreicht 24 g/10 min, was einen
Anstieg von 33 % gegeniiber dem Ausgangszustand bedeutet.

Das Referenzmaterial zeigt als einziges Material einen konstanten Anstieg des MFR-Wertes
iiber die vier Verarbeitungsstufen und hat auch in allen Verarbeitungsstufen den héchsten MFR-
Wert. Dieser erreicht sein Maximum mit 52 g/10 min nach der fiinften Extrusion, womit er sich
gegeniiber dem Ausgangszustand mehr als verdoppelt. Im Vergleich dazu legt der MFR-Wert
der Materialien V1 bis V4 nach der flinften Verarbeitung im Durchschnitt um nur 15 % zu.
Insgesamt zeigen die Materialien der Waschbehandlung keine groBe Verdnderung der
Messwerte, die auf einen Abbau der Materialien hindeuten. Nur die Ergebnisse des
Referenzmaterials lassen auf ein Abnehmen der Molmasse schlieBen. [12] In den Ergebnissen
ist ersichtlich, dass die Streuung der Messergebnisse mit zunehmender Anzahl an Extrusionen
tendenziell abnimmt, was mit einer steigenden Homogenisierung des Materials durch die
Verarbeitung zu erkldren ist.

Bei der Interpretation der Messwerte ist zu berlicksichtigen, dass die Genauigkeit der
Messergebnisse, bedingt durch das manuelle Abtrennen des Stranges, mit zunehmenden MFR-
Werten abnimmt. Es konnen vermehrt Messunschérfen auftreten, weshalb Werte ab etwa
40 g/10 min nur mehr als Indikation angesehen werden, was auf die Ergebnisse des
Referenzmaterials nach der dritten und der fiinften Extrusion zutrifft.
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Abbildung 45: MFR PP tiefgezogen - Gegeniiberstellung Flakes mit verschiedenen
Waschbehandlungen und industriell hergestellten Rezyklat Becher (Fa. Greiner)

PP Flakes (spritzgegossen)

Behandelte Materialien in diesem Abschnitt:

Material Kurzform fiir Beschreibung
PP spg 60 °C H.O Vi
PP spg 80 °C H,O V2
PP spg 60 °C NaOH V3
PP spg 80 °C NaOH V4

Alle Materialien zeigen einen konstanten Anstieg der MFR mit zunehmender Anzahl an
Extrusionen. Im Ausgangszustand weisen die Materialien einen durchschnittlichen Wert von
etwa 48 g/10 min auf. Im Zuge einer vergleichbaren Untersuchung wurde fiir recyceltes
spritzgegossenes PP 64 g/10 min ermittelt. Verglichen mit tiefgezogenen Materialien sind
deutlich hohere MFR Werte zu erwarten, da diese fiir den Prozess des SpritzgieBens erforderlich
sind und eine weite Bandbreite an MFR Werten abdecken. So werden zur Herstellung
diinnwandiger Verpackungen MFR Werte von bis zu 100 g/10 min benétigt, um den
Energiebedarf wahrend der Herstellung zu reduzieren. [29]

Die niedrigste MFR erreicht die Serie V2 in allen Verarbeitungsstufen, weist aber mit einem
Zuwachs von 111 % im Vergleich zum Ausgangszustand den stdrksten Anstieg auf. Im
Ausgangszustand ist die Schwankungsbreite jedoch auch am hochsten. Nach der fiinften
Extrusion hat es mit 74 g/10 min noch immer die niedrigste MFR. Die hochste MFR hat V4 ab
der ersten Extrusion und verzeichnet einen Anstieg von 91 % bis zur flinften Extrusion
gegeniiber seinem Ausgangszustand Insgesamt haben die Materialien mit Natronlauge Wasche
tendenziell einen hohere MFR als jene mit Wasserwésche.

Die Ergebnisse signalisieren einen deutlichen Trend zu hoheren MFR Werten, was auf eine
Abnahme der Molmasse hindeutet. [12] Dies scheint im Zusammenhang mit einer mdglichen
Kettenverkiirzung, bedingt durch die zunehmende Verarbeitungsanzahl, evident. Dies konnte
fiir PP in [34], bedingt durch die Mehrfachverarbeitung, festgestellt werden. Bei den
Ergebnissen gilt es, dhnlich wie schon bei den tiefgezogenen PP Materialien, zu
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beriicksichtigen, dass sehr hohe MFR Werte eine zunehmende Messunschérfe aufweisen, was,
bedingt durch die geringeren Viskosititen beim Spritzguss, auf fast alle Messwerte zutrifft, die
ab der ersten Verarbeitung allesamt oberhalb von 50 g/10 min liegen.
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Abbildung 46: MFR PP spritzgegossen - Gegeniiberstellung Flakes mit verschiedenen
Waschbehandlungen

PS Flakes tiefgezogen & PS Flakes und Regranulat tiefgezogen (Fa. Viscotec)

Behandelte Materialien in diesem Abschnitt:

Material Kurzform fiir Beschreibung
PS tgz 80 °C H,O V2
PS tgz 80 °C NaOH V4
R ie:

eferenz .Industrle RI2
PS tgz (Viscotec)

Referenz Industrie:

RI
PS tgz Regranulat (Viscotec) 3

Alle Materialien zeigen mit zunehmender Anzahl an Extrusionen einen Anstieg der MFR. Im
Ausgangszustand haben die FlieBraten von V2 und V4 mit etwa 3 g/10 min nahezu denselben
Durchschnittswert. Einen ebenfalls dhnlichen Wert weisen die beiden Referenzmaterialien RI12
und RI3 im Ausgangszustand mit etwa 5 g/10 min auf. Damit liegen sie etwa 65 % iiber den
Materialien des Waschversuchs. Die Werte befinden sich in einem dhnlichen Bereich, wie sie
in Spezifikationen handelsiiblicher PS Rezyklate zu finden sind. [35] Der Unterschied der MFR
der Materialien des Waschversuchs und der Referenzmaterialien deutet darauf hin, dass diese
Materialien nur bedingt vergleichbar sind.

Nach der ersten Extrusion zeigen alle Materialien, abgesehen von RI2, einen Anstieg von etwa
30 % des MFR-Wertes. Das Material RI2 hat demgegeniiber einen um 19 % reduzierten MFR
nach der ersten Verarbeitung. Nach der fiinften Extrusion steigt der MFR-Wert aller Materialien
im Vergleich zum Ausgangszustand. Am stirksten ist die Verdnderung von V4 mit 60 %
gegeniiber der Ausgangsbasis, wobei das Material in der Ausgangsbasis eine sehr hohe
Schwankungsbreite (47 %) aufweist, was den Anstieg relativiert. Am schwéchsten ist der
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Anstieg von RI2 mit einem 8 % Zuwachs. Die Materialien V2 und IR3 liegen nach der fiinften
Verarbeitung 37 % und 31 % tiiber dem Ausgangswert. Die Ergebnisse der Waschversuche
zeigen eine stirkere Erhohung der MFR bei einer Waschbehandlung mit Natronlauge, was auf
einen stirkeren Abbau hindeutet. Bei Betrachtung der Referenzmaterialien zeigt sich fiir das
Regranulat mit Vakuumbehandlung im Vergleich zu den Flakes eine stirkere Erhohung der
MFR. Die Ergebnisse indizieren an, dass die Vakuumbehandlung einen gewissen
Materialabbau verursacht.
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Abbildung 47: MFR PS tiefgezogen - Gegeniiberstellung Flakes mit verschiedenen
Waschbehandlungen sowie industriell aufbereitete Flakes und Regranulat (RGR) (Fa. Viscotec)
3.3.1.2 Frequency-Sweep

Zur besseren Ubersicht sind in den Darstellungen jeweils nur Speicher- und Verlustmodule der
Oer-Serien dargestellt, wihrend die COPs aller Verarbeitungsstufen enthalten sind.

PP Flakes (tiefgezogen) & PP Becher (tiefgezogen) (Fa. Greiner)
Behandelte Materialien in diesem Abschnitt:

Material Kurzform fiir Beschreibung
PP tgz 60 °C H,O Vi
PP tgz 80 °C H,O V2
PP tgz 60 °C NaOH V3
PP tgz 80 °C NaOH V4
Referenz Industrie: RIL
PP tgz Becher (Greiner)
Viskositit:

Abbildung 48 gibt die Verldufe der komplexen Viskosititen der einzelnen Materialien wieder.
Weiters sind zum besseren Vergleich der Viskositdten der verschiedenen Waschbehandlungen
und des Referenzmaterials zueinander die ersten Verarbeitungsstufen der fiinf Materialien in
Abbildung 49 dargestellt. Zum Vergleich wurde das einmal extrudierte Material herangezogen,
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da durch die Verarbeitung eine gewisse Homogenisierung erzeugt wurde, wihrend die
Auswirkungen der Mehrfachverarbeitung jedoch noch nicht so stark zum Tragen kommen.

Es ist zu erkennen, dass die Viskositidt mit zunchmender Anzahl an Extrusionen tendenziell
abnimmt, wobei die Materialien V1 und V2, welche Wasser als Waschmedium hatten, nach der
ersten Extrusion einen leichten Anstieg verzeichnen. Im Fall von V1 deckt sich dies mit der
Abnahme der MFR nach der ersten Extrusion. Es ist davon auszugehen, dass dies mit der
stirkeren Inhomogenitdit ohne Verarbeitung der Flakes (Oer Stufe) zusammenhéngt.
AnschlieBend nimmt auch die Viskositdt dieser Materialien mit zunehmender Anzahl an
Verarbeitungen ab. Besonders ausgeprégt sind die Unterschiede im niedrigen Frequenzbereich.
AuBlerdem wird deutlich, dass die beiden Materialien V1 und V2 mit der Wasserwische
durchschnittlich hohere Viskosititswerte tiiber die gemessenen Kreisfrequenzen und
Verarbeitungsstufen aufweisen. Die gro3eren relativen Verdanderungen der Viskositét, bedingt
durch die Mehrfachverarbeitung, sind bei den Materialien V3 und V4, mit Natronlauge als
Waschmedium, zu beobachten, was vermutlich auf stirkere Degradation des Materials durch
eine intensivere Waschbehandlung zuriickzufiihren ist. Die niedrigsten Werte der komplexen
Viskositit verzeichnet das Referenzmaterial iiber alle Verarbeitungsstufen, was sich mit den
Erkenntnissen der MFR Messungen deckt und auf einen stirkeren Abbau des Materials
hindeutet, was in Zusammenhang mit einer hoheren Beanspruchung in der industriellen
Autfbereitung stehen kann. Die generelle Tendenz zur Abnahme der Viskositit ist durch die
thermische und mechanische Scherbeanspruchung und einer damit verbundenen
Materialdegradation wihrend der Verarbeitung zu erwarten. Durch die Verarbeitung kann eine
Reduktion der Molmasse auftreten, was sich besonders bei niedrigen Kreisfrequenzen zeigt, da
hier die Verdanderung der Kettenldnge eine gro3ere Rolle spielt. Zusammenfassend deuten die
Ergebnisse darauf hin, dass eine Wasche mit Natronlauge und hoheren Temperaturen zu einer
stirkeren Beeinflussung der Viskositéten fiithren.
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Abbildung 48: Frequency Sweep - Betrag der komplexen Viskositit - PP tiefgezogen -
Gegeniiberstellung Flakes mit verschiedenen Waschbehandlungen und industriell hergestellten
Rezyklat Becher (Fa. Greiner)
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Abbildung 49: Frequency Sweep - Betrag der komplexen Viskositét - PP tiefgezogen -
Gegendiiberstellung der 1x extrudierten Serien der verschiedenen Waschbehandlungen und industriell
hergestellten Rezyklat Becher (Fa. Greiner)
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Speicher- und Verlustmodul:

Die Verldufe von Speicher- und Verlustmodul sind in Abbildung 50 ersichtlich, ebenso wie die
vorhandenen Schnittpunkte (COPs), wobei die genauen Werte der COPs in Tabelle 25
zusammengefasst sind.

Es ist zu erkennen, dass sich der COP mit zunehmender Anzahl an Extrusionen tendenziell zu
hoheren Frequenzwerten verlagert, was auf eine Reduktion der Molmasse und eine
Kettenverkiirzung hindeutet. [23] Im Fall der Materialien mit Wasserwische ist allerdings nach
der ersten Verarbeitung eine Verlagerung zu niedrigeren Frequenzen zu beobachten, was eine
hohere Molmasse nach der ersten Verarbeitung indiziert. In weiterer Folge nimmt mit
zunehmender Anzahl an Extrusionen auch die Molmasse dieser Materialien ab.

Das Verhalten der Materialien mit Natronlauge als Waschmedium ist konstant mit einer
sukzessiven Verlagerung des COP zu hoheren Frequenzen.

Die COPs des Referenzmaterials sind bei den hochsten Kreisfrequenzen zu finden, was bereits
im Ausgangszustand auf eine vergleichsweise niedrige Molmasse hindeutet, welche sich mit
zunehmender Verarbeitung weiter reduziert. Nach der dritten Extrusion ist im untersuchten
Frequenzbereich kein COP mehr vorhanden. In den ersten beiden Verarbeitungsstufen ist auch
ein Anstieg von Gcop zu erkennen, was auf eine engere Molmassenverteilung zuriickzufiihren
ist.

Im Fall der Materialien mit Wasserwdsche konnte die anfiangliche Verlagerung des COP zu
niedrigeren Frequenzen den Hintergrund haben, dass durch die erste Extrusion eine
Homogenisierung des Materials stattfindet und fliichtige Stoffe teilweise entfernt werden,
sowie unterschiedlich stark kontaminiertes Material verteilt und somit vereinheitlicht wird.
Die Ergebnisse des Referenzmaterials bestdtigten, wie bereits die Ergebnisse der MFR
Versuche, sowie der Ergebnisse der komplexen Viskositit nahelegten, dass das
Referenzmaterial bereits in der Ausgangsbasis die hochste Schiadigung erfahren hat, und
deshalb die geringste Molmasse aufweist. Die Vermutung des starken Abbaus wird von den
Messergebnissen bei hoheren Verarbeitungsstufen bekriftigt.
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Abbildung 50: Speicher- und Verlustmodul - PP tiefgezogen - Gegeniiberstellung Flakes mit
verschiedenen Waschbehandlungen und industriell hergestellten Rezyklat Becher (Fa. Greiner)
Tabelle 25: Cross-Over-Point PP tiefgezogen
Referenz
60 °C H20 80 °C H20 | 60 °C NaOH | 80 °C NaOH .
(Greiner)
. Gcor ® Gcor ® Gcor ® Gcor ] Gcor
Extrusionen
[rad/s] [kPa] | [rad/s] [kPa] | [rad/s] [kPa] | [rad/s] [kPa] | [rad/s] [kPa]
0x 159 31,3 153 31,5 139 29,7 130 30 267 31,2
1x 108 28,6 125 29,4 147 28,4 128 28,6 486 36,3
3x 127 25,6 157 30,9 201 28,9 148 29 kein COP
5x 188 28,2 199 31,9 266 30,8 204 30,7 kein COP
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PP Flakes spritzgegossen

Behandelte Materialien in diesem Abschnitt:

56

Material Kurzform fiir Beschreibung

PP spg 60 °C H.O V1

PP spg 80 °C H,O V2

PP spg 60 °C NaOH V3

PP spg 80 °C NaOH \Z)
Viskositit:

Abbildung 51 gibt die Verldufe der komplexen Viskosititen der einzelnen Materialien wieder.
Weiters sind zum besseren Vergleich der Viskosititen der verschiedenen Waschbehandlungen
zueinander die ersten Verarbeitungsstufen der vier Materialien in Abbildung 52 dargestellt.
Auch hier wurde zum Vergleich das einmal extrudierte Material herangezogen, da durch die
Verarbeitung eine gewisse Homogenisierung erzeugt wurde, wahrend die Auswirkungen der
Mehrfachverarbeitung jedoch noch nicht so stark zum Tragen kommen.

Es ist zu erkennen, dass die Viskositit aller vier Materialien mit zunehmender Anzahl an
Extrusionen abnimmt, was mit den Ergebnissen der MFR Messungen korreliert. Die Werte der
Viskositédt jener Materialien, welche mit Wasser gewaschen wurden, liegen tendenziell auf
einem hoheren Niveau als die Materialien der Natronlauge Wische (siehe Abbildung 52), was
sich mit den Ergebnissen des tiefgezogenen PP deckt. Die Materialien eines Waschmediums,
V1 und V2 sowie V3 und V4, weisen jeweils ein vergleichbaren Viskositidtsniveau auf. Nach
finf Extrusionen zeigen die Viskosititswerte der beiden Materialien mit der 80 °C
Waschbehandlung (V2 und V4) die stérkeren relativen Verdnderungen.

Die hoheren Viskosititswerte der Materialien der Wasserwédsche deuten darauf hin, dass die
NaOH Waschbehandlung einen stirkeren Einfluss auf die Viskositit nimmt, ebenso wie die
hoheren Temperaturen. Das spritzgegossene PP mit der 60 °C H,O Waschbehandlung hat damit
die hochsten Viskosititswerte in allen Verarbeitungsstufen.
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Abbildung 51: Frequency Sweep - Betrag der komplexen Viskositét - PP spritzgegossen -
Gegeniiberstellung Flakes mit verschiedenen Waschbehandlungen
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Abbildung 52: Frequency Sweep - Betrag der komplexen Viskositit - PP spritzgegossen -

Gegeniiberstellung der 1x extrudierten Serien der verschiedenen Waschbehandlungen

Speicher- und Verlustmodul:

Die Verldaufe von Speicher- und Verlustmodul sind in Abbildung 53 ersichtlich, ebenso wie die
vorhandenen Schnittpunkte (COPs), wobei die genauen Werte der COPs in Tabelle 26
zusammengefasst sind.

Die Verldufe von Speicher- und Verlustmodul weisen im eingestellten Messbereich nur mehr
sehr vereinzelt COPs auf. In diesen Fillen dominiert viskoses Verhalten auch bei hohen
Kreisfrequenzen, was ein Anzeichen fiir eine verhdltnismafig niedrige molare Masse ist. [23]
Es geht hervor, dass fiir die beiden Materialien mit der 80 °C Wasche bei mehr Messungen
COPs ermittelt werden konnten. Das Material V2 (80 °C H>0) hat in der Ausgangsbasis noch
einen Schnittpunkt und V4 (80 °C NaOH) weist noch bis zur dritten Verarbeitung Schnittpunkte
auf. Die im Fall von V4 vorhandenen Schnittpunkte wandern geringfligig zu hoheren
Kreisfrequenzen und niedrigeren Modulen, was auf eine Reduktion der Molmasse und eine
weitere Molmassenverteilung hindeutet.
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Abbildung 53: Speicher- und Verlustmodul - PP spritzgegossen - Gegeniiberstellung Flakes mit
verschiedenen Waschbehandlungen

Tabelle 26: Cross-Over-Point PP spritzgegossen

60 °C H20 80 °C H20 60 °C NaOH 80 °C NaOH
Extrusionen ® Gcor O Gcor ® Gcor ® Gcor
[rad/s] [kPa] | [rad/s] [kPa] | [rad/s] [kPa] | [rad/s] [kPa]
0x kein COP 506 26,8 kein COP 516 24
1x kein COP kein COP kein COP 540 22,6
3x kein COP (519)  (19,5) | (558) (20,2) | 544 19,3
5x kein COP kein COP kein COP kein COP

Die Werte in den Klammern wurden aus lediglich einem oder zwei Werten ,, gemittelt”, da Schnittpunkte

auflerhalb des eingestellten Messbereichs gelegen haben
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PS Flakes tiefgezogen & PS Flakes und Regranulat tiefgezogen (Fa. Viscotec)
Behandelte Materialien in diesem Abschnitt:

Material Kurzform fiir Beschreibung
PS tgz 80 °C H,O \
PS tgz 80 °C NaOH V4
R ie:

eferenz .Industrle RD
PS tgz (Viscotec)

Referenz Industrie:

. RI3
PS tgz Regranulat (Viscotec)

Viskositit:

Abbildung 54 gibt die Verldufe der komplexen Viskosititen der einzelnen Materialien wieder.
Weiters sind zum besseren Vergleich der Viskositdten der verschiedenen Waschbehandlungen
und der Referenzmaterialien zueinander die ersten Verarbeitungsstufen der vier Materialien in
Abbildung 55 dargestellt. Auch hier wurde zum Vergleich das einmal extrudierte Material
herangezogen, da durch die Verarbeitung eine gewisse Homogenisierung erzeugt wurde,
wihrend die Auswirkungen der Mehrfachverarbeitung jedoch noch nicht so stark zum Tragen
kommen.

Es ist zu erkennen, dass die Viskositdt mit zunehmender Anzahl an Extrusionen tendenziell
abnimmt, was sich durch thermischen Abbau begriinden lésst, und auch schon in vergleichbaren
Studien beobachtet wurde. [36] Die deutlichste Abnahme hat das mit Wasser gewaschene
Material. Beim Vergleich der komplexen Viskositdt der beiden Materialien des Waschversuchs
zeigt sich, dass das Material V2 (Wasserwiésche) in der Ausgangssituation die hohere Viskositét
aufweist. Dies dreht sich mit zunehmender Verarbeitungsanzahl um. V2 zeigt im untersuchten
Frequenzbereich von allen vier Materialien die grofite Reduktion der Viskosititswerte. Nach
der flinften Verarbeitung liegen alle Materialien auf einem dhnlichen Niveau. Die stirkere
Abnahme der Viskositdt konnte auf verstirkte Abbauprozesse durch das Extrudieren infolge
hoherer Verunreinigungen zuriickzufiihren sein. Nach der fiinften Extrusion liegen die Werte
jedoch auf dhnlichem Niveau, was darauf hindeutet, dass die Anfangsunterschiede durch
Verunreinigungen verursacht wurden und nicht durch den stiarkeren Abbau zu erkldren sind.
Die Werte von RI3 liegen auf einem etwas hoheren Niveau als jene von RI2, erfahren aber mit
zunehmender Anzahl an Extrusionen eine stirkere Abnahme. Dies weist auf einen stirkeren
Materialabbau hin, moglicherweise verursacht durch hoéhere Belastungen wihrend der
Materialaufbereitung, wie etwa durch die Vakuumbehandlung. Das Material V4 besitzt das
stabliste Verhalten in Bezug auf die Viskositdtsverdnderung. Nach der flinften Extrusion liegen
die Werte im hohen Frequenzbereich iiber denen des Ausgangszustandes. Der anhand des
starkeren MFR-Anstiegs vermutete Abbau infolge der Waschbehandlung mit Natronlauge kann
im Hinblick auf die Ergebnisse der Viskositdtswerte flir das Material V4 nicht bestétigt werden.
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Abbildung 54: Frequency Sweep - Betrag der komplexen Viskositit - PS tiefgezogen -
Gegeniiberstellung Flakes mit verschiedenen Waschbehandlungen sowie industriell aufbereitete
Flakes und Regranulat (RGR) (Fa. Viscotec)
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Abbildung 55: Frequency Sweep - Betrag der komplexen Viskositét - PS tiefgezogen -
Gegendiiberstellung der 1x extrudierten Serien mit verschiedenen Waschbehandlungen sowie
industriell aufbereitete Flakes und Regranulat (RGR) (Fa. Viscotec)
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Speicher- und Verlustmodul:

Die Verldufe von Speicher- und Verlustmodul sind in Abbildung 56 ersichtlich, ebenso wie die
vorhandenen Schnittpunkte (COPs), wobei die genauen Werte der COPs in Tabelle 27
zusammengefasst sind.

Die Positionen der COPs der Materialien weisen keine ausgeprigte Verdnderung auf. Die
Frequenz der Schnittpunkte aller Materialien bleibt nahezu unverindert. Lediglich der COP des
Referenzmaterials RI3 aus industrieller Aufbereitung hat einen etwas groferen Anstieg der
Frequenz von 8,4 rad/s in der Ausgangsbasis auf 10,3 rad/s nach der flinften Extrusion. Dies ist
der stirkste Anstieg der untersuchten Materialien und deutet auf die grofite Reduktion der
mittleren Molmasse hin.

Verglichen mit den beiden Materialien der Waschversuche liegen die COPs der beiden
Referenzmaterialien in allen Verarbeitungsstufen bei hoheren Frequenzen, wie auch bei
hoheren Geop Werten. Die hoheren Geop Werte sprechen fiir eine engere Molmassenverteilung,
was auf eine homogenere Molmassenverteilung des Materials hindeutet.

Beim Vergleich der beiden Materialien der Waschversuche (V2 und V4) wird bei dem Material
mit Natronlauge Wische ein geringfiigig stirkerer Anstieg der Kreisfrequenz des COP
ersichtlich.

Die groBte Anderung von Geop hat das Material V2. Diese verlagert sich von 22,55 kPa zu
19,42 kPa, was fiir eine Weitung der mittleren Molmassenverteilung spricht. Alle anderen
Materialien haben Schnittpunkte, die sich nahezu gidnzlich innerhalb der Schwankungsbreite
bewegen. Die Ergebnisse der beiden Referenzmaterialien deuten darauf hin, dass der Prozess
der industriellen Aufbereitung zu einem Abbau des Material gefiihrt hat, wobei der stirkere
Abbau beim Material mit Vakuumbehandlung zu beobachten ist. Der COP von RI3 liegt bereits
in der Ausgangsbasis bei 8,4 rad/s gegeniiber RI2 mit 8,1 rad/s. Mit zunehmender Verarbeitung
zeigt das Material mit Vakuumbehandlung zusitzlich einen stirker abbauenden Effekt durch
die groBere relative Verdnderung der Kreisfrequenz. Diese Ergebnisse decken sich mit den
Erkenntnissen der MFR Versuche.

Die Kreisfrequenz von V2 verlagert sich nach der ersten Extrusion zu einer niedrigeren
Kreisfrequenz, und deutet somit auf eine hohere mittlere Molmasse an. Der Effekt konnte
jedoch auch durch Verunreinigungen zustande kommen, welche durch die Verarbeitung
zunehmend entfernt werden und zu einer Verfélschung der Ausgangsbasis beitragen, wie auch
die relativ starke Verdnderung der komplexen Viskositit nach der ersten Verarbeitung von V2
signalisieren konnte.



Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Diplomarbeit ist an der TU Wien Bibliothek verfligbar

The approved original version of this thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

M Sibliothek,
Your knowledge hub

Ergebnisse

62

108

10% 5
1PS tgz 80 °C H,0

] G' 0x
{--- &"ox

1 COP 0x
COP 1x
COP 3x

" n

10°

G'& G" [Pa]

104“:

COP 5x -

105_

G'& G" [Pa]

10* o

PS tgz 80 °C NaOH
G' 0x

{--- 6 ox

= COP 0x
= COP 1x
= COP 3x
= COP 5x

10°

10° T T T
1 10 100

w [rad/s]

1000

1 10 100

1000

108

108
PS tgz - Referenz (Flakes)

—G'0x

G & G"[Pa]

10°

G & G"[Pa]

w [rad/s]
PS tgz - Referenz (Regranulat)
—G'0x
s GO
= COP Ox
= COP 1x /
= COP 3x
m COP 5x e L

10°

10% e
1 10

w [rad/s]

i
100

1000

T
10 100

1000
w [rad/s]

Abbildung 56: Speicher- und Verlustmodul - PS tiefgezogen - Gegeniiberstellung Flakes mit
verschiedenen Waschbehandlungen sowie industriell aufbereitete Flakes und Regranulat (RGR)
(Fa. Viscotec)

Tabelle 27: Cross-Over-Point PS tiefgezogen

80 °C H20 | 80 °C NaOH R}j{:lieezz R;fg;m
Extrusionen ® Gcop ® Gcor ® Gcor ® Gcor
[rad/s] [kPa] | [rad/s] [kPa] | [rad/s] [kPa] | [rad/s] [kPa]
0x 6,1 22,6 5,8 21,2 8,1 24,4 8,4 26,7
1x 5,7 20,2 5,9 21,1 7,6 24 8,6 26,6
3x 6,3 20 6,5 21,4 8,1 24,9 9,3 26,3
S5x 6,2 19,4 6,5 21,7 9,0 24,4 10,3 26,2

3.3.2 Duschgelflasche

3.3.2.1 MFR

Die Ergebnisse der MFR Messungen sind in Tabelle 28 zusammengefasst. Daraus ist
ersichtlich, dass der durchschnittliche MFR-Wert von HDPE nach der ersten Verarbeitung um
etwa 17 % auf 1,9 g/10 min sinkt, wobei sich die Werte innerhalb der Standardabweichung
bewegen. Jener von PP steigt um 18 % auf knapp 40 g/10 min an, was auf eine
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Kettenverkiirzung durch die Extrusion hindeutet. [37] Der MFR-Wert der Materialmischung
liegt mit 8 g/10 min zwischen jenen der reinen Materialien. Bei rechnerischer Ermittlung des
MFR Wertes durch anteilige Mittelwertbildung, basierend auf den Massenanteilen der
Materialmischung (HDPE/PP ~75/25; genaue Massenanteile siche Tabelle 7), und den Werten
der reinen Materialien nach einer Verarbeitung, ergibt sich ein theoretischer Wert von
11,3 g/10 min. Der experimentell bestimmte Wert liegt etwas darunter, was indiziert, dass der
Einfluss des PP-Anteils bei diesem Mischungsverhiltnis nicht proportional zur Masse ist und
der HDPE-Anteil tiberwiegt.

Wird alternativ die Mischungsregel von Arrhenius [16] angewendet, ergibt sich ein deutlich
niedriger theoretischer Wert von 4,03 g/10 min. Dieser Unterschied ergibt sich, da der
natiirliche Logarithmus des MFR von HDPE vergleichsweise gering ist und dieser Wert bei
einem Massenanteil von etwa 75 % entsprechend stark in die Berechnung eingeht.

Beide Berechnungsansitze verdeutlichen, dass sich der MFR-Wert dieser Materialmischung
rechnerisch nur unzureichend vorhersagen ldsst. Dies ist insofern ungiinstig, als eine
verldssliche Abschédtzung ohne experimentelle Ermittlung nicht méglich ist.

InMFR = z x;InMFR;
i

Formel 6: Arrhenius Mischungsregel [16]

Dabei ist:
Xivernnn Massenanteil Material 1
MFR;...MFR Material 1 in g/10 min

Tabelle 28: Messergebnisse MFR - Komponenten der Duschgelflasche

Material Extrusionen  MFR [g/10 min]
Body HDPE 0x 2,3+0,2
Body HDPE 1x 1,9+0,3
Cap PP 0x 33,8+1,2
Cap PP 1x 399+ 1,4
Blend (HDPE+PP) 1x 8,0+0,9

3.3.2.2 Frequency-Sweep

Abbildung 57 gibt die Verldufe der komplexen Viskosititen der Komponenten der
Duschgelflasche wieder. Es ist evident, dass die Viskositdt des HDPE Hohlkorpers deutlich
tiber der Viskositit des Verschlusses aus PP liegt. PP zeigt nach einer Extrusion eine leichte
Abnahme. HDPE behélt das Niveau hingegen weitestgehend bei. Der Verlauf der Viskositét
der Materialmischung &hnelt dem von HDPE, befindet sich jedoch auf einem sichtlich
niedrigeren Niveau als das reine HDPE. Die Beimischung von PP zu HDPE bewirkt somit eine
merkliche Abnahme der Viskositét.
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Abbildung 57: Frequency Sweep - Betrag der komplexen Viskositdt — Komponenten der
Duschgelflasche: PP (Verschluss), HDPE (Hohlkdrper) und Blend (Flasche komplett)

In Tabelle 29 sind die COPs der drei Materialien dargelegt. Im Fall von HDPE verlagert sich
der COP nach einer Extrusion zu einer niedrigeren Kreisfrequenz, was auf eine Zunahme der
Molmasse hindeutet. Der Modul des Schnittpunktes nimmt ab, was fiir eine weitere
Molmassenverteilung spricht. Der COP von PP liegt nach einer Extrusion bei einer deutlich
hoheren Kreisfrequenz, was eine Abnahme der Molmasse andeutet. Gcop bleibt auf einem
dhnlichen Niveau.

Wie auch schon bei den Ergebnissen der komplexen Viskositét, liegen die Werte der
Materialmischung zwischen jenen der Einzelmaterialien, jedoch deutlich nédher an den Werten
des reinen HDPE, dessen Massenanteil auch entsprechend iiberwiegt.

Tabelle 29: Cross-Over-Points

Material Extrusionen o [rad/s] Gcor [kPa]
Body HDPE 0x 12 31,4
Body HDPE 1x 7,8 25,8
Cap PP 0x 333 28,2
Cap PP 1x 537 30,5
Blend (HDPE+PP) 1x 30 32,5

3.4 Ergebnisse mechanische Priifung

In diesem Kapitel werden die Ergebnisse der Zugversuche und der Schlagzugversuche
beschrieben, wobei im ersten Abschnitt die Ergebnisse der Becherserie und im zweiten
Abschnitt die Ergebnisse der Duschgelflasche erlautert werden. Die Gliederung erfolgt wie im
vorangegangenen Kapitel nach Material und Verarbeitungsprozess.
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3.4.1 Becher

3.4.1.1 Zugversuch
PP Flakes (tiefgezogen) & PP Becher (tiefgezogen) (Fa. Greiner)

Behandelte Materialien in diesem Abschnitt:

Material Kurzform fiir Beschreibung
PP tgz 60 °C H,O Vi
PP tgz 80 °C H,O V2
PP tgz 60 °C NaOH V3
PP tgz 80 °C NaOH V4
Referenz Industrie: RI1
PP tgz Becher (Greiner)

Abbildung 58 zeigt den Verlauf von E-Modul, Zugfestigkeit und der Bruchdehnung der
tiefgezogenen PP Flakes mit den vier Varianten der Waschparameter V1 bis V4 und des
industriellen Referenzmaterials RI1 in Abhéngigkeit der durchgefiihrten Extrusionen.

Der E-Modul wird durch die Mehrfachverarbeitung nicht wesentlich beeinflusst. Die
Materialien V1 bis V4 verzeichnen insgesamt hohere E-Module verglichen mit RI1. Sie liegen
im Durchschnitt tiber alle Verarbeitungsstufen bei 1520 MPa gegeniiber dem E-Modul von RI1
mit 1361 MPa. In [29] wurde im Zugversuch mit recyceltem tiefgezogenem PP ein E-Modul
von 1560 MPa ermittelt, was mit den festgestellten Werten in dieser Arbeit gut {ibereinstimmt.
Die Standardabweichung liegt mit 4 % relativer Abweichung auf einem niedrigen Niveau. Bei
genauer Betrachtung zeigt sich bei den Materialien V1 bis V3 tendenziell eine Abnahme des E-
Moduls mit zunehmender Extrusionsanzahl. V4 startet mit dem hochsten Wert im
Ausgangszustand und steigert sich nach einer Extrusion um 8 % auf 1731 MPa gegeniiber dem
Ausgangszustand mit 1604 MPa. Nach der dritten und fiinften Extrusion erfahrt der E-Modul
ebenfalls eine Abnahme, bleibt aber weiterhin auf einem hohen Niveau. Der E-Modul von RI1
bleibt konstant, ohne wesentliche Verdnderungen durch die Extrusionen. Die Schwankungen
sind gering, und es zeigt sich keine erkennbare Tendenz zur Abnahme oder Zunahme des E-
Moduls.

Die Zugfestigkeit aller Materialien signalisiert mit zunehmender Extrusionsanzahl einen leicht
abnehmenden Trend. Die Materialien der Waschversuche V1 bis V4 liegen im Durchschnitt
tiber alle Verarbeitungsstufen bei 34 MPa gegeniiber RI1 mit 32 MPa. V1 hat iiber alle
Verarbeitungsstufen die hochste Zugfestigkeit. Sie startet mit 37 MPa im Ausgangszustand und
reduziert sich um 8 % bis zur fiinften Extrusion. Die Zugfestigkeit von V3 zeigt den grofiten
Abfall von 12 % auf 31 MPa nach der fiinften Extrusion, mit einer Ausgangsbasis von 35 MPa.
Die Materialien V2 und V4, welche mit 80 °C gewaschen wurden, weisen insgesamt ein
stabileres Verhalten im Vergleich zu V1 und V3 auf. Die Standardabweichung liegt bei V2 und
V4 im Durchschnitt bei 1,03 MPa, verglichen zu 2,61 MPa bei den Materialien V1 und V3.

RII zeigt ein gleichmdBiges Verhalten iiber die Extrusionszyklen, mit einer kontinuierlichen
Abnahme der Zugfestigkeit. Diese sinkt von 33 MPa auf 31 MPa nach fiinf Extrusionen, was
einer Abnahme um 6 % entspricht. Damit ist der Riickgang geringer als jener von V3 (12 %)
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und V1 (8 %), aber hoher als jener von V2, welcher nach der fiinften Extrusion nahezu ident
mit dem Anfangswert ist. Die Abnahme der Zugfestigkeit von V4 betrigt lediglich 3 %.

Die Bruchdehnung aller Materialien zeichnet sich in den verschiedenen Verarbeitungsstufen
durch eine grof3e Streuung aus. Die Standardabweichung liegt durchschnittlich bei 34 % und ist
fiir das Material V4 mit durchschnittlich 68 % am groBten. Die Bruchdehnungen aller
Materialien folgen keinem einheitlichen Trend, wobei sich das Referenzmaterial im Verhalten
von den Materialien V1 bis V4 absetzt.

Die Bruchdehnungen der Materialien V1 bis V4 verzeichnen nach der ersten Extrusion einen
Anstieg. Dieser fillt fiir die Materialien mit der Waschbehandlungen mit héheren Temperaturen
(V2 und V4) stirker aus. Deren Bruchdehnung steigert sich um 33 % respektive 39 %. Die
Verdnderung von V1 und V3 liegt im Vergleich dazu bei nur 9 % respektive 8 %. Nach der
dritten und der fiinften Extrusion variiert das Verhalten der Materialien.

Der Verlauf der Bruchdehnung von RI1 (Referenzmaterial) zeigt das gleichmifBigste Verhalten
der untersuchten Materialien in diesem Abschnitt, was durch die erfolgte industrielle
Aufbereitung zu erwarten ist und den Vorteil einer besseren Homogenisierung unterstreicht.
Die Bruchdehnung zeigt eine kontinuierliche Abnahme mit zunehmender Anzahl an
Extrusionen, wobei sie mit einem vergleichsweise hohen Wert von 706 % startet. Nach der
fiinften Extrusion betrdgt die Bruchdehnung nur noch 168 %, dem niedrigsten Wert aller
Materialien. Die beiden Materialien V1 und V3 (60 °C Wische) liegen in allen Stufen dicht
aneinander und weisen die hochste Bruchdehnung auf. Den absolut hochsten Wert hat die
Bruchdehnung von V1 nach der ersten Extrusion mit 861 %. V4 erreicht von den Materialien
mit Variation der Waschparameter den mit Abstand niedrigsten Wert iiber alle
Verarbeitungsstufen. Der durchschnittliche Wert der Bruchdehnung von V4 liegt bei 335 %.
Jene von den Materialien V1 bis V3 liegen im Durchschnitt bei 712 %.

Mit zunehmender Extrusionsanzahl ist kein eindeutiger Einfluss der Waschbehandlung auf die
untersuchten Kennwerte zu erkennen. Das Material V4 (80 °C NaOH Wische) féllt mit einem
hoheren E-Modul und einer niedrigeren Bruchdehnung auf, was ein sproderes Verhalten
indiziert. Die Materialien mit 80 °C Waschbehandlung besitzen eine geringere
Schwankungsbreite der Zugfestigkeit, weisen aber auch eine geringere Bruchdehnung auf. Das
Referenzmaterial weicht von den Materialien der Waschversuche etwas ab, indem es niedrigere
E-Module und Zugfestigkeiten zeigt, jedoch sehr konstant bleibt. Die Bruchdehnung nimmt
dagegen mit zunehmender Anzahl an Extrusionen kontinuierlich stark ab.
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Abbildung 58: Zugversuch PP tiefgezogen - Gegeniiberstellung Flakes mit verschiedenen
Waschbehandlungen und industriell hergestellten Rezyklat Becher (Fa. Greiner); (a) E-Modul [MPa],
(b) Zugfestigkeit [MPa], (c) Bruchdehnung [%]

PP Flakes spritzgegossen

Behandelte Materialien in diesem Abschnitt:

Material Kurzform fiir Beschreibung
PP spg 60 °C H.O Vi
PP spg 80 °C H.O V2
PP spg 60 °C NaOH V3
PP spg 80 °C NaOH V4

Abbildung 59 zeigt den Verlauf von E-Modul, Zugfestigkeit und der Bruchdehnung der
spritzgegossenen PP Flakes mit den vier Varianten der Waschparameter V1 bis V4 in
Abhingigkeit der durchgefiihrten Extrusionen.

Die E-Module der Materialien mit 60 °C Waschbehandlung (V1 und V3) zeigen mit einer 5 %
und 8 % Abnahme des E-Moduls ein dhnliches Verhalten. Der E-Modul von V2 verhélt sich
sehr stabil. Nach einer Abnahme nach einer Extrusion nimmt dieser wieder zu und erreicht nach
der fiinften Extrusion den Wert des Ausgangszustandes. V4 zeigt ein abweichendes Verhalten
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und erfihrt eine stetige Zunahme des E-Moduls mit zunehmender Anzahl an Extrusionen. Der
E-Modul landet 9 % iiber dem Ausgangswert. Im Durchschnitt liegt der E-Modul {iber alle
Verarbeitungsstufen bei 1200 MPa. In [29] wurde im Zugversuch mit recyceltem
spritzgegossenes PP ein E-Modul von 1310 MPa ermittelt, was zu den bestimmten Werten in
dieser Arbeit passt.

Die Zugfestigkeit aller Materialien zeigt mit zunehmender Extrusionsanzahl einen leicht
abnehmenden Trend. Den hochsten Ausgangswert verzeichnet das Material V2 mit 26 MPa.
Mit einer Abnahme von 3 % liegt es im Mittelfeld, wobei jedoch der absolute Wert nach fiinf
Extrusionen nach wie vor der hochste der Serie ist. Den niedrigsten Ausgangswert hat das
Material V4 mit 25 MPa. Mit einem Verlust von 1 % des Ausgangswertes zeigt das Material
aber den niedrigsten Riickgang und hat nach der fiinften Extrusion den zweithdchsten Wert.
Die Materialien V1 und V3 (60 °C Wische) zeigen nach der flinften Extrusion die niedrigsten
Werte. V3 hat weiters den grofSten Abfall mit 7 % auf 24 MPa.

Die Bruchdehnung aller vier Materialien weist besonders in den ersten beiden
Verarbeitungsstufen eine groe Standardabweichung auf, welche mit zunehmender
Extrusionsanzahl abnimmt. Die Bruchdehnungen der beiden Materialien mit Wasserwische
erfahren nach einer Extrusion eine Steigerung um jeweils 25 %. Anschlieend verzeichnen
beide Materialien mit zunehmender Extrusionsanzahl eine Abnahme der Bruchdehnung, wobei
das Material V1 mit 60 °C Wische nach der fiinften Extrusion 20 % unter dem Ausgangswert
liegt. V2 liegt dazu im Vergleich nur 3 % unter dem Ausgangswert.

Die beiden Materialien mit Natronlauge Waschbehandlung verzeichnen nach der ersten
Extrusion einen Riickgang der Bruchdehnung, welcher sich mit zunehmender Anzahl fortsetzt.
Sie weichen in der Intensitédt des Riickgangs jedoch stark voneinander ab. V3 verliert nach der
ersten Extrusion 5 %. Nach der flinften Extrusion liegt der Wert noch bei 40 % des
Ausgangswertes. Im Fall von V4 (80 °C NaOH) ist auftillig, dass die Bruchdehnung besonders
in der Ausgangsbasis sehr hoch ist, und auch noch nach drei Extrusionen iiber allen anderen
Materialien liegt. Das ist nicht erkldrbar, da die genaue Zusammensetzung des
Ausgangsmaterials nicht bekannt ist. Nach der ersten Verarbeitung reduziert sich die
Bruchdehnung von V4 um 28 %, und landet nach fiinf Extrusionen bei nur mehr 35 % des
Anfangswertes. Damit hebt sich das Verhalten von V4 gegeniiber den anderen Materialien am
stirksten ab, was auch bei Betrachtung der graphischen Darstellung unterhalb offenkundig ist.

Insgesamt liegen die Kennwerte aller Materialien nahe zusammen und bleiben sehr konstant,
wobei die Materialien mit der NaOH Waschbehandlung eine Tendenz zur Versprodung
andeuten. Wie schon beim tiefgezogenen PP ist durch die 80 °C NaOH Waschbehandlung eine
etwas stirkere Tendenz zur Versprodung zu erkennen, was sich durch eine leichte Zunahme
des E-Moduls und kontinuierliche Abnahme der Bruchdehnung &uflert. Im Ausgangszustand
weist die Bruchdehnung von V4 eine ausgesprochen hohe Standardabweichung von 58 % auf,
die sich mit zunehmender Anzahl an Extrusionen sukzessive auf 19 % reduziert. Man kann
davon ausgehen, dass der enthaltene Folienanteil zu einer Erhéhung der durchschnittlichen
Bruchdehnung und damit auch zu einer Erhdhung der Standardabweichung gefiihrt hat.
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Abbildung 59: Zugversuch PP spritzgegossen - Gegeniiberstellung Flakes mit verschiedenen
Waschbehandlungen; (a) E-Modul [MPa], (b) Zugfestigkeit [MPa], (c) Bruchdehnung [%]

PS Flakes tiefgezogen & PS Flakes und Regranulat tiefgezogen (Fa. Viscotec)

Behandelte Materialien in diesem Abschnitt:

Material Kurzform fiir Beschreibung
PS tgz 80 °C H,O V2
PS tgz 80 °C NaOH V4
Referenz .Industrle: RD2
PS tgz (Viscotec)
Reft I trie:

eferenz Industrie RI3

PS tgz Regranulat (Viscotec)

Abbildung 60 zeigt den Verlauf von E-Modul, Zugfestigkeit und der Bruchdehnung der
tiefgezogenen PS Flakes mit zwei Varianten der Waschbehandlung und zwei industriell
aufbereiteten Referenzmaterialien RI2 und RI3 in Abhingigkeit der durchgefiihrten
Extrusionen.
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Der E-Modul des Materials V2 hat eine Ausgangsbasis von 2405 MPa und zeigt iiber fiinf
Extrusionen kaum eine Verdnderung. V4 startet mit einem E-Modul von 2466 MPa, einem
hoheren Wert, sinkt aber nach drei Extrusionen um 12 % auf 2172 MPa ab.

Die beiden Referenzmaterialien zeigen ein stabiles Verhalten. Die Flakes RI2 starten mit einem
Ausgangswert von 2380 MPa unter allen anderen Materialien. Der Wert nimmt mit
zunehmender Extrusionsanzahl jedoch zu, sodass RI2 mit 2551 MPa nach fiinf Extrusionen den
hochsten E-Modul von allen Materialien hat.

Das Referenzmaterial (Regranulat) RI3 hat bereits eine relativ hohe Ausgangsbasis mit
2424 MPa und behilt diesen Wert dhnlich zu V3 nahezu bei.

Die Zugfestigkeit des Materials V2 startet mit einem Ausgangswert von 35 MPa im Mittelfeld
der Ausgangswerte der vier Materialien. Der Wert verhélt sich mit zunehmender Anzahl an
Extrusionen stabil und zeigt nach fiinf Extrusionen eine Zunahme um 4 %. V4 hat zu Beginn
eine Zugfestigkeit von 34 MPa und zeigt keine klare Entwicklung. Der Endwert von 35 MPa
entspricht nahezu dem Ausgangszustand.

Das Referenzmaterial RI2 beginnt in der Ausgangsbasis mit 34 MPa, was dem niedrigsten Wert
entspricht. Mit steigender Anzahl an Extrusionen zeigt sich keine wesentliche Verédnderung der
Zugfestigkeit. Nach der fiinften Extrusion entspricht die Zugfestigkeit jener des
Ausgangszustandes. RI3 hat mit 37 MPa die hochste Ausgangsbasis, verliert nach der ersten
Extrusion 4 %, bleibt aber in weiterer Folge konstant.

Die Standardabweichungen sind fiir alle vier Materialien relativ gleichmiBig bei etwa 2 % mit
einer Tendenz zur Abnahme mit zunehmender Anzahl an Extrusionen, was auf eine
Homogenisierung des Materials durch die Verarbeitung hindeutet.

Die Bruchdehnungen der Materialien V2 und V4 bleiben iiber die vier Verarbeitungsstufen
auf einem &dhnlichen relativ konstanten Niveau, mit einem leichten Anstieg, wobei die
Bruchdehnung von V2 in jeder Verarbeitungsstufe iiber jener von V4 liegt. Nach der fiinften
Extrusion liegt V2 mit 29 % Bruchdehnung 28 % iiber dem Ausgangswert. V4 liegt mit 20 %
12 % tiber dem Ausgangswert.

Die Bruchdehnung der beiden Referenzmaterialien liegen auf einem hoheren Niveau als die
Materialien des Waschversuchs. Durchschnittlich liegt die Bruchdehnung der beiden
Referenzmaterialien mit 39 % 72 % iiber dem Durchschnittswert der Materialien V2 und V4.
Wie bereits bei den MFR Ergebnissen, zeigt sich dadurch eine bedingte Vergleichbarkeit der
Materialien des Waschversuchs und der beiden Referenzmaterialien.

RI2 weist die hochsten Anfangs- und Endwerte auf. Zu Beginn liegt die Bruchdehnung bei
43 % und sinkt nach der fiinften Extrusion um 6 % auf 40 %. RI3 verhélt sich dhnlich wie RI2,
jedoch mit niedrigeren Werten.

Durch die Mehrfachverarbeitung sind keine wesentlichen Verdanderungen auf die mechanischen
Eigenschaften zu erkennen. Auch die verschiedenen Waschbehandlungen zeigen keine klare
Auswirkung auf die Kennwerte, da die Werte weitestgehend innerhalb der
Standardabweichungen liegen. Lediglich die Bruchdehnung des Materials mit Wasserwésche
fallt mit etwas hoheren Werten in den verschiedenen Verarbeitungsstufen auf.
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Abbildung 60: Zugversuch PS tiefgezogen - Gegeniiberstellung Flakes mit verschiedenen
Waschbehandlungen sowie industriell aufbereitete Flakes und Regranulat (RGR) (Fa. Viscotec); (a) E-
Modul [MPa], (b) Zugfestigkeit [MPa], (c) Bruchdehnung [%]

3.4.1.2 Schlagzugversuch
PP Flakes tiefgezogen & PP Becher tiefgezogen (Fa. Greiner)

Behandelte Materialien in diesem Abschnitt:

Material Kurzform fiir Beschreibung
PP tgz 60 °C H,O V1
PP tgz 80 °C H,O V2
PP tgz 60 °C NaOH V3
PP tgz 80 °C NaOH V4
Referenz Industrie: RI1
PP tgz Becher (Greiner)

Die Schlagzugzédhigkeit der untersuchten Materialien nimmt mit zunehmender Anzahl an
Extrusionen sukzessive leicht ab. Nur V4 weist einen leichten Anstieg nach der ersten Extrusion
auf, welcher unter Berilicksichtigung der hohen Standardabweichung von 21 % im
Ausgangszustand vernachldssigbar ist. Die Standardabweichungen aller Materialien des
Waschversuchs (V1 bis V4) sind besonders im Ausgangszustand hoch, nehmen aber nach einer
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bzw. drei Extrusionen ab, was sich mit einer Homogenisierung durch die Mehrfachverarbeitung
erkldren lasst. V2 ist iiber die Anzahl der Extrusionen am stabilsten und hat nach der fiinften
Extrusion nahezu den Wert der Ausgangsbasis beibehalten. V3 hat in der Ausgangsbasis mit
58 kJ/m? die hochste Schlagzugzihigkeit, zeigt jedoch eine kontinuierliche Abnahme. Nach der
fiinften Verarbeitung hat V3 16 % des Ausgangswertes verloren. Stirker ist nur der Abfall der
Schlagzugzihigkeit von RI1. Diese reduziert sich nach der flinften Verarbeitung um 25 % auf
39 kJ/m?, dem niedrigsten Messergebnis aller fiinf Materialien in den vier verschiedenen
Verarbeitungsstufen, was konsistent mit der Entwicklung der Bruchdehnung von RI1 ist. Die
stetige Abnahme der Schlagzugzihigkeit ist ein zu erwartendes Ergebnis. [38]

Ein signifikanter Einfluss der Waschparameter auf die Entwicklung der Schlagzugzihigkeit ist
anhand der Ergebnisse nicht festzustellen. Die Materialien der Wasserwische besitzen jedoch
etwas stabilere Werte.
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Abbildung 61: Schlagzugversuch PP tiefgezogen - Gegeniiberstellung Flakes mit verschiedenen
Waschbehandlungen und industriell hergestellten Rezyklat Becher (Fa. Greiner)
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PP Flakes spritzgegossen

Behandelte Materialien in diesem Abschnitt:

Material Kurzform fiir Beschreibung
PP spg 60 °C H,O Vi
PP spg 80 °C H.O V2
PP spg 60 °C NaOH V3
PP spg 80 °C NaOH V4

Die Schlagzugzihigkeit der untersuchten Materialien bleibt mit zunehmender Anzahl an
Extrusionen auf einem dhnlichen Niveau. Die Standardabweichungen sind jedoch besonders im
Ausgangszustand hoch und nehmen mit zunehmender Anzahl an Extrusionen tendenziell ab.

Die Schlagzugzihigkeit von V1 steigt nach der ersten Extrusion um 6 % auf 37 kJ/m? und bleibt
dann stabil. V2 steigert sich nach der ersten Extrusion ebenfalls geringfiigig, fallt in weiterer
Folge jedoch um 7 % gegeniiber dem Ausgangswert auf 40 kJ/m? ab, liegt damit aber noch iiber
der Schlagzugzihigkeit von V1. Die Waschbehandlung mit der héheren Temperatur deutet
anhand der Ergebnisse der Materialien V1 und V2 eine Verbesserung der Schlagzugzédhigkeit
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an, jedoch nimmt der Wert von V2 stéirker ab. Bei der Betrachtung der Ergebnisse von V3 und
V4 wird dieser Zusammenhang jedoch nicht bestétigt. Der Ausgangswert von V3 mit 60 °C
Natronlauge Waschbehandlung betrigt 42 kJ/m?> und liegt damit deutlich {iber dem
Ausgangswert von V4 mit 35kJ/m?. Der Unterschied wird jedoch von der hohen
Standardabweichung von V4 mit 31 % relativiert. Die Schlagzugzihigkeit von V3 bleibt bis
zur dritten Extrusion relativ stabil und sinkt nach der fiinften Extrusion etwas stirker ab. Nach
fiinf Extrusionen verliert V3 am stédrksten der vier Materialien mit einer relativen Reduktion
der Schlagzugzédhigkeit um 9 % gegeniiber der Ausgangsbasis. Im Gegensatz zu V3 verzeichnet
V4 nach der ersten Extrusion einen deutlichen Anstieg von 16 %. Der Wert nach der fiinften
Extrusion liegt noch 9 % iiber der Ausgangsbasis.

Aus den Ergebnissen geht hervor, dass die verschiedenen Waschparameter unterschiedliche
Auswirkungen auf die anfiangliche Schlagzugzahigkeit haben, was jedoch auch auf eine stérkere
Inhomogenitidt im Ausgangszustand hindeuten konnte. Nach mehreren Verarbeitungsschritten
ndhern sich die Messerergebnisse, insbesondere jene mit Natronlauge Waschbehandlung, an.
Unter Beriicksichtigung der hohen Standardabweichungen ldsst sich eine tendenzielle
Abnahme der Schlagzugzihigkeit erkennen, was sich mit dem erwarteten Verhalten deckt. [38]
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Abbildung 62: Schlagzugversuch PP spritzgegossen - Gegeniiberstellung Flakes mit verschiedenen
Waschbehandlungen

PS Flakes tiefgezogen & PS Flakes und Regranulat tiefgezogen (Fa. Viscotec)

Behandelte Materialien in diesem Abschnitt:

Material Kurzform fiir Beschreibung
PS tgz 80 °C H,O V2
PS tgz 80 °C NaOH V4
R ie:

eferenz .Industrle R
PS tgz (Viscotec)

Referenz Industrie:

RI3
PS tgz Regranulat (Viscotec)

Die Schlagzugzédhigkeit der Materialien V2, V4 und RI2 liegen in der Ausgangsbasis sehr dicht
aneinander. V2 startet mit einem Wert von 46 kJ/m?, welcher sich mit zunehmender Anzahl an
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Extrusionen tendenziell steigert. Nach der fiinften Extrusion liegt dieser 6 % fiiber dem
Ausgangswert. Die Schlagzugzéhigkeit von V4 sinkt nach fiinf Extrusionen hingegen um 5 %
auf 43 kJ/m? ab. Damit liegen die Werte von V4 stets unter denen von V2.

Der Verlauf und die Werte der Schlagzugzdhigkeit von RI2 dhneln jenen von V2 und V4. Das
Material weist jedoch geringere Schwankungen iiber die Verarbeitungsstufen auf. Nach der
fiinften Extrusion liegt der Wert mit 43 kJ/m? 4 % unter dem Ausgangszustand.

Die niedrigste Schlagzugzihigkeit iiber alle Stufen hat das Material RI3. Sie betrdgt in der
Ausgangsbasis 39 kJ/m? und sinkt bis zur fiinften Extrusion kontinuierlich um 4 % auf
38 kJ/m?. Insgesamt bleiben die Werte der Schlagzugzihigkeit iiber alle Verarbeitungsstufen

hinweg weitgehend konstant wund liegen nahezu géinzlich im Bereich der
Standardabweichungen.
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Abbildung 63: Schlagzugversuch PS tiefgezogen - Gegeniiberstellung Flakes mit verschiedenen
Waschbehandlungen sowie industriell aufbereitete Flakes und Regranulat (RGR) (Fa. Viscotec)

3.4.2 Duschgelflasche

Tabelle 30 fasst die Ergebnisse der Zug- und der Schlagzugversuche der Materialien der
Duschgelflasche zusammen. Die Beschreibung der Ergebnisse folgt in den anschlieenden
Kapiteln, unterteilt nach Versuchsmethode.

Tabelle 30: Messergebnisse Zug- und Schlagzugversuch - Komponenten der Duschgelflasche

Material Extrusionen E-Modul Om € A
[MPa] [MPa] [%] [kJ/m?]
Body HDPE 0x 1036,4 + 14,6 26,9+04 880,8 £ 151,1 64,6 1,6
Body HDPE 1x 1040,1 £ 33,6 272+0,4 806,9 + 161,4 65,1+6,1
Cap PP 0x 1032,4 + 39,4 36,1+1 1043,8 £21,6 56,9+ 13,1
Cap PP 1x 1032 +£28,8 349+1,5 10978 £16 32,4+10,9
Blend (HDPE+PP) 1x 1019,4 + 59,7 26£0,5 8,7+ 1,3 23,6 +3,5
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3.4.2.1 Zugversuch

Der E-Modul bleibt nach einer Extrusion fiir beide Einzelmaterialien weitgehend gleich, wobei
die geringe Differenz innerhalb der Standardabweichung liegt. Die Standardabweichung steigt
nach der Extrusion bei HDPE an, wihrend sie bei PP etwas abnimmt.

Die Mischung der beiden Materialien HDPE und PP hat einen leicht reduzierten E-Modul von
1019 MPa gegeniiber 1040 MPa und 1032 MPa und eine hohere Standardabweichung im
Vergleich zu den Einzelmaterialien nach einer Extrusion.

Die Zugfestigkeit von HDPE zeigt eine leichte Erh6hung nach einer Extrusion, PP hingegen
eine leichte Abnahme. Die Standardabweichung von HDPE zeigt keine Verinderung, jene von
PP steigt an. Die Zugfestigkeit der Materialmischung liegt mit 26 MPa unterhalb jener der
Einzelmaterialien nach einer Verarbeitung, knapp unterhalb jener von reinem HDPE nach einer
Verarbeitung. Die Standardabweichung liegt geringfiigig oberhalb von HDPE und deutlich
unter jener von reinem PP.

Die Bruchdehnung von HDPE verzeichnet einen Riickgang um 8,4 % auf 807 %. Die
Standardabweichung bleibt nach der Extrusion hoch mit einem Wert von 161 %, was einer
Schwankung von 20 % entspricht. Im Gegensatz zu der Bruchdehnung von HDPE steigt jene
von PP nach einer Extrusion um 5 %. Die Standardabweichung ist vergleichsweise gering und
liegt im Durchschnitt bei 19 %. PP zeigt mit 1044 % und 1098 % hohere Bruchdehnungen. Die
Mischung der beiden Materialien resultiert in einem extrem sproden Verhalten im Vergleich zu
den reinen Materialien. Die Bruchdehnung der Mischung liegt nach einer Verarbeitung nur
mehr bei 8,7 %.

3.4.2.2 Schlagzugversuch

Die Schlagzédhigkeit von HDPE bleibt nach einer Extrusion nahezu unverdndert. Dieser steigt
lediglich um 0,7 % auf 65 kJ/m?. Die Standardabweichung nimmt von 1,6 auf 6,1 kJ/m?
vergleichsweise stark zu. Die Schlagzahigkeit von PP nimmt stark ab. Sie reduziert sich um
43 %, auf 32 kJ/m? Die Standardabweichung bleibt hoch und liegt in beiden
Verarbeitungsstufen iiber jener von HDPE. Die Materialmischung weist mit 24 kJ/m? den mit
Abstand niedrigsten Wert der Schlagzugzihigkeit auf.
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4 Zusammenfassung und Ausblick

In dieser Arbeit wurde der Einfluss verschiedener Waschparameter sowie makromolekularer
Kontaminationen auf die mechanischen und rheologischen Eigenschaften von Post-Consumer-
Verpackungskunststoffen untersucht. Im Fokus standen die Kunststoffe Polypropylen (PP) und
Polystyrol (PS). Als Ausgangsmaterial dienten verschiedene tiefgezogene und spritzgegossene
PP Becher sowie tiefgezogene PS Becher, die gesammelt, sortiert und mittels unterschiedlicher
Waschverfahren aufbereitet wurden. Dabei erfolgt eine Variation der Temperatur (60 °C/80 °C)
und das Waschmedium (Wasser/Natronlauge). Ein Schwimm-Sink-Verfahren diente der
Abtrennung storender Bestandteile, wie Aluminium und anderer Kunststoffe. Zusétzlich fand
eine Untersuchung von Referenzmaterialien aus industrieller Aufbereitung (ganze Becher,
Flakes und vakuumbehandeltes Regranulat) statt. Zur Simulation des Recyclingprozesses
wurden die Materialien fiinfmal extrudiert und zwischen jeder Extrusion mit einer Miihle
zerkleinert. Zudem wurde die Bedeutung sortenreiner Trennung am Beispiel einer
Duschgelflasche evaluiert, wobei sich das Mischungsverhéltnis aus den Massenanteilen des
Hohlkorpers der Flasche aus HDPE (~75 %) und der Verschlusskappe mit Scharnierfunktion
aus PP (~25 %), an der ganzen Duschgelflasche, ergab.

Nach dem Schwimm-Sink-Verfahren erfolgte eine manuelle Sortierung der Materialien zur
Bestimmung der Materialzusammensetzung auf Basis der optischen Erscheinung (siehe
Abbildung 41 und Abbildung 43). Von den PP Flakes wurde von jeder Materialserie, die den
verschiedenen Waschbehandlungen unterzogen wurden, eine Stichprobe von etwa 10 % des
weiter verarbeiteten Materials sortiert. Daher sind die Ergebnisse lediglich als Indikation der
tatsdchlichen Zusammensetzung zu verstehen. Die PS Flakes wurden dagegen vollstindig
sortiert, da diese der Sinkfraktion angehorten. Es zeigte sich bei den tiefgezogenen PP Flakes,
dass die Verwendung von Natronlauge und hoheren Temperaturen zu einer effektiveren
Entfernung von Etiketten und Druckfarben fiihrt. Auch bei den spritzgegossenen PP Flakes
stellte sich heraus, dass Natronlauge in Kombination mit einer hoheren Temperatur die
Druckfarben auf ,,in-mold Labels* wirksamer entfernte als die anderen angewandten
Waschbehandlungen (siehe Abbildung 42). Die Bedeutung der Entfernung von Druckfarben
fiir das Recycling von Kunststoffen ist bereits in Studien belegt, da verbleibende
Farbriickstdnde, insbesondere solche auf Basis von Nitrocellulose, die mechanischen
Eigenschaften, die Farbqualitit und die Geruchsneutralitit von recyceltem Kunststoft deutlich
verschlechtern koénnen. [39] Obwohl NaOH primédr zur Fettentfernung eingesetzt wird,
unterstiitzt es auch die Deinking-Wirkung, insbesondere in Kombination mit geeigneten
Tensiden [40], wobei diese in dieser Arbeit nicht Gegenstand der Untersuchungen waren. Bei
den PS Flakes hatte die NaOH Wische einen deutlich geringeren Aluminiumanteil zur Folge,
was auf die aluminiumlésende Wirkung von Natronlauge zuriickzufiihren ist [31] (siche
Abbildung 43). Weiters zeigte sich Natronlauge bei der Entfernung von Druckfarbe iiberlegen.
Nach der Mehrfachverarbeitung war bei den Probekorpern aus spritzgegossenem PP eine
starkere Dunkelfarbung zu erkennen (sieche Abbildung 73 bis Abbildung 76), als bei jenen aus
tiefgezogenem PP (siche Abbildung 69 bis Abbildung 72). Dies deutet auf eine thermo-
mechanische Degradation hin. Als mogliche Ursache werden denkbare Unterschiede in der
Farbgebung zwischen ,,in-mold*“ bedruckten und direkt bedruckten tiefgezogenen Bechern
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vermutet. Der Einfluss unterschiedlicher Farbstoffe auf das Materialverhalten wihrend der
Mehrfachverarbeitung bedarf weiterer systematischer Untersuchungen.

Wihrend der Sortierung wurde in den PP Flakes Folienanteile festgestellt, welche nach dem
Schwimm-Sink-Verfahren der Schwimmfraktionen angehorten. Diese Anteile wurden zur
Weiterverarbeitung in den Flakes belassen, um einerseits die wahre Zusammensetzung der
Stichproben abzubilden, und andererseits da keine Windsichtung zur Verfiigung stand, um
Folien aus dem gesamten Material, welches zu Proben verarbeitet wurde, zu entfernen. Dies
bestitigte sich bei den DSC-Analysen der PP Fraktion, durch geringfiigige Wéarmtonungen,
deren Schmelztemperaturen auf Verunreinigungen mit PE-LLD hindeuten. Im Fall der PS
Fraktion deuten die DSC-Analysen auf keine Fremdmaterialien hin, was darauf schlieBen lsst,
dass Polyolefine durch das Schwimm-Sink-Verfahren weitestgehend abgetrennt werden
konnten.

Bei den Messergebnissen der rheologischen und mechanischen Untersuchungen zeigten sich in
den Oer-Serien (nicht extrudierte Flakes) tendenziell groBe Schwankungen, da ohne Extrusion
kaum eine Homogenisierung des Materials stattfinden konnte.

Die Ergebnisse der rheologischen Untersuchungen des tiefgezogenen PP waren im Vergleich
zum spritzgegossenen PP unauftillig, wobei eine Tendenz erkennbar war, dass die Verwendung
von Natronlauge als Waschmedium einen stirkeren Abbau zur Folge hatte. Dies zeigte sich
durch einen stirken Anstieg der MFR und eine geringere, sowie stirker abnehmende, Viskositét
infolge der Mehrfachverarbeitungen. Die mechanischen Ergebnisse zeigten, dass die Parameter
80 °C NaOH Anzeichen einer Versprodung des tiefgezogen PP zur Folge hatten, erkennbar an
einem erhohten E-Modul bei gleichzeitig reduzierter Bruchdehnung (siehe Abbildung 58).
Dieses Verhalten ldsst sich sowohl bei tiefgezogenen als auch spritzgegossenen PP Proben in
dhnlicher Form beobachten. Die Kennwerte des tiefgezogenen PP Referenzmaterials (Becher
der Fa. Greiner) deuten auf eine stirkere Degradation bei Mehrfachverarbeitung hin, wobei sich
dies besonders anhand der rheologischen Kennwerte bemerkbar machte (sieche Abbildung 45
und Abbildung 49), sowie dem Abfall der Bruchdehnung mit zunehmender Anzahl an
Extrusionen.

Auch die Ergebnisse des spritzgegossen PP zeigten die stirkste Degradation des Materials mit
der 80 °C NaOH Waschbehandlung, durch einen stiarkeren Anstieg der MFR, der niedrigsten
Viskositit und dem deutlichsten Viskositdtsabfall mit zunehmender Verarbeitungsanzahl,
wihrend die Materialien der Wasserwésche vergleichsweise hohere Viskositidtswerte
erreichten. Bei den mechanischen Kennwerten war auffillig, dass die Bruchdehnung des
spritzgegossenen PP, mit der 80 °C NaOH Waschbehandlung, besonders in der Ausgangsbasis
sehr hoch war, und auch noch nach drei Extrusionen iiber allen anderen Materialien lag (siche
Abbildung 59). Dafiir liegt keine Erkldrung vor.

Die Ergebnisse der PS Proben zeigten, dass PS aufgrund seiner Eigenschaften besser fiir
Recyclingprozesse geeignet ist als PP, welches starker unter thermo-mechanischer Degradation
leidet. Die Waschparameter (Temperatur, Medium) zeigten im Fall von PS kaum
Auswirkungen auf die mechanischen und rheologischen Eigenschaften. Insbesondere anhand
der rheologischen Eigenschaften waren keine Auswirkungen feststellbar. Aus den Kennwerten
der tiefgezogenen PS Referenzmaterialien (Flakes und Regranulat der Fa. Viscotec) ging
hervor, dass diese aufgrund anderer MFR Werte und Bruchdehnungen in der Ausgangsbasis,
nur bedingt mit den Materialien des Waschversuchs vergleichbar waren. Die Ergebnisse der
mechanischen Priifungen der PS Referenzmaterialien zeigten sehr stabile Werte und geringe
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Auswirkungen der Mehrfachverarbeitung, wobei das Regranulat mit Vakuumbehandlung einen
stirkeren Abbau aufwies. Dies zeigte sich durch eine stirker ansteigende MFR und eine stérker
abfallende Viskositit mit zunehmender Verarbeitung.

Die Untersuchungen der Materialien der Duschgelflasche zeigten die moglichen negativen
Auswirkungen durch Kontamination mit einem anderen Kunststoff auf, die zu erheblichen
Eigenschaftsverlusten fiithren konnen. Die untersuchte HDPE/PP-Mischung fiihrte zu einer
deutlichen Verschlechterung der mechanischen Eigenschaften, insbesondere bei Bruchdehnung
und Schlagzdhigkeit. Die Ergebnisse verdeutlichen die Relevanz von sortenreiner Trennung,
sowie der Beriicksichtigung von ,,.Design for Recycling* Grundsétzen. [16]

Fazit

Zusammenfassend zeigt sich, dass sich durch Verwendung von Natronlauge und hoheren
Temperaturen bessere Reinigungseffekte erzielen lassen, was jedoch mit einer tendenziellen
Beeintriachtigung von rheologischen und mechanischen Eigenschaften einhergeht.

Die Auswirkungen waren im Fall von PP anhand der Ergebnisse der rheologischen
Untersuchungen etwas deutlicher ausgeprégt. Im Fall von PS, waren anhand der Ergebnisse der
rheologischen und mechanischen Untersuchungen kaum Unterschiede festzustellen.

Weiters geht hervor, dass der Abbau mit zunehmender Verarbeitungsanzahl bei
spritzgegossenem PP ausgepréigter war, was daran liegt, dass sich weitere Kettenspaltungen bei
Materialien mit niedrigerer Molmasse gravierender auswirken, da die bereits verkiirzten
Makromolekiile eine hohere Empfindlichkeit gegeniiber zusétzlichem Abbau aufweisen. [41]
Zu beachten ist, dass im Rahmen der Mehrfachverarbeitung auf den Einsatz von Stabilisatoren
verzichtet wurde, was von der iiblichen Vorgehensweise im Recycling abweicht.

Die im Zuge der manuellen Sortierung nachgewiesenen Folienverunreinigungen sprechen fiir
den Einsatz einer Windsichtung zur Effizienzsteigerung der Materialtrennung und
Verbesserung der Qualitit des Rezyklats.

Dariiber hinaus zeigten die Ergebnisse die unterschiedlichen Eigenschaften von tiefgezogenen
und spritzgegossen PP auf, welche bei einer erneuten Verarbeitung Einfluss auf den
Verarbeitungsprozess haben. [29] Die Auswirkungen der Mischung von PP mit verschiedenen
initialen Verarbeitungsverfahren (Spritzguss und Tiefziehen) auf das Recycling wurde durch
Studien wie [16] und [29] dokumentiert. Sie unterstreichen die Bedeutung angepasster Sortier-
und Aufbereitungsverfahren, um die Materialqualitit recycelter Kunststoffe langfristig zu
erhalten.



Die approbierte gedruckte Originalversion dieser Diplomarbeit ist an der TU Wien Bibliothek verfligbar

The approved original version of this thesis is available in print at TU Wien Bibliothek.

M Sibliothek,
Your knowledge hub

Anhang

5 Anhang

5.1 Messergebnisse Bechermaterialien

Ergebnisse der Sortierung zur Bestimmung der Zusammensetzung:

Tabelle 31: Ergebnisse Sortierung PP Flakes (tiefgezogen)

79

Fraktionen [%)] 60 °C H20 80 °C H20 60 °C NaOH 80 °C NaOH
transparent 33,7% 35,5% 31,7% 26,5%
weil} 32,5% 29,5% 38,5% 51,9%
bedruckt 17,2% 13,0% 14,3% 7,2%
etikettiert 8,8% 16,7% 10,2% 7,1%
Z’i‘l‘l‘;teg:::)tﬁ"dig 5,4% 3,5% 3.2% 5,6%
Folien 2,4% 1,8% 2,1% 1,7%
Aluminium 0,0% 0,0% 0,0% 0,0%
nicht identifiziert 0,0% 0,0% 0,0% 0,0%
Tabelle 32: Ergebnisse Sortierung PP Flakes (spritzgegossen)

Fraktionen [%)] 60 °C H20 80 °C H20 60 °C NaOH 80 °C NaOH
transparent 6,9% 12,6% 11,8% 9,9%
weil} 22,1% 18,5% 20,2% 17,6%
bedruckt 9,4% 16,3% 11,4% 10,6%
etikettiert 39,3% 33,3% 38,8% 29,5%
Z’i‘l‘l‘;teg:::)tﬁ“dig 21,4% 15,4% 16,9% 31,4%
Folien 0,9% 3,9% 1,0% 0,9%
Aluminium 0,0% 0,1% 0,0% 0,0%
nicht identifiziert 0,0% 0,0% 0,0% 0,1%

Tabelle 33: Ergebnisse Sortierung PS Flakes (tiefgezogen)

Fraktionen [%] 80 °C H20 80 °C NaOH
transparent 5,6% 6,8%
weily 44.4% 86,0%
etikettiert 0,5% 2,8%
vollstndig eigerirby "% s
Folien 0,3% 0,5%
Aluminium 2,1% 0,2%
nicht identifiziert 0,1% 0,1%
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Ergebnisse DSC-Versuche:
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Abbildung 64: DSC - PP Flakes tiefgezogen

PP spritzgegossen:
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Abbildung 65: DSC - PP Flakes spritzgegossen: a) 60 °C H20, b) 60 °C NaOH, ¢) 80 °C H20, d) 80

)
C NaOH
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Abbildung 66: DSC - PS Flakes tiefgezogen: a) 80 °C H20, b) 80 °C NaOH

Ergebnisse der Zugversuche, Schlagzugversuch und MFR Versuche:

PP tiefgezogen:
Tabelle 34: Messergebnisse PP Flakes (tiefgezogen) 60 °C H,O
Extrusionen MFR E-Modul Om € an
[g/10 min] [MPa] [MPa] [%] [kJ/m?]
0x 17,8+2,8 1415,7+ 63,4 36,8+ 3,3 792.7 £ 140,1 50,3+5,5
1x 11,5+0,9 1436 £ 65,8 37.8+2,4 861,1 +106,7 51,8+3,7
3x 13,5+ 1,5 1351,5 + 48 364+29 849 + 139 49+55
5x 16,7+ 0,3 1326,4 +£44,3 33,7+3 614,7 £250,7 48,7+42
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Tabelle 35: Messergebnisse PP Flakes (tiefgezogen) 80 °C H,O

Extrusionen MFR E-Modul Om € an
[g/10 min] [MPa] [MPa] [%] [kJ/m?]
0x 139+ 1,3 1536,6 £ 50,0 32,3+0,5 520,0 £90,9 494 +4
1x 16,5+0,5 1452,5+47,0 334+23 693,9 +123,6 493+53
3x 14,3 +0,1 1631,8 +72,2 32,3+1,3 555,8 +£129,7 497+3,6
5x 15,3+£0,3 1560,5 + 80,2 32,1+£1,5 585,1 +£207 498+33
Tabelle 36: Messergebnisse PP Flakes (tiefgezogen) 60 °C NaOH
Extrusionen MFR E-Modul Om € an
[g/10 min] [MPa] [MPa] [%] [kJ/m?]
0x 18,1 +1,7 1535,3 + 81,3 349+2,6 766,4 + 189,5 57,78
1x 13,8 £0,9 1516,3 £82,2 35,7+3,4 825,9 + 158,3 545+5,1
3x 18,2+0,3 1426,4 +35,8 32,7+2,0 794,6 + 156,4 522+22
5x 24,1+ 1,1 1387,7 £ 63,3 30,9+1,3 685,6 + 154,4 48,6 £3
Tabelle 37: Messergebnisse PP Flakes (tiefgezogen) 80 °C NaOH
Extrusionen MFR E-Modul Om € an
[g/10 min] [MPa] [MPa] [%] [kJ/m?]
0x 13,6 £ 0,7 1604,1 +45.9 33,1+0,9 251,0+211,6 47,4+ 10
1x 13,6 £1,6 1730,9 £ 95,6 32,4+0,7 349,4 +204,8 50,5+4,7
3x 13,6 0,4 1729,4 £78,4 32,7+ 0,6 413,9 +£243,1 443 +34
5x 16,7+ 0,6 1674,5 + 86,8 32,0+£0,5 322,5+231,8 46,5+ 2,7

Tabelle 38: Messergebnisse PP Becher (tiefgezogen) 100 % Rezyklatanteil (von Fa. Greiner
industriell aufbereitet)

Extrusionen MFR Ll Om & anN
[g/10 min] [MPa] [MPa] [Y%] [kJ/m?]
0x 24,4 +04 1374,8 + 66,0 333+ 14 705,7 £ 157,6 51,7+29
Ix 27,9 + 0,4 1360,3 + 66,6 32,104 607,7 = 111 522477
3x 40,8 + 1,4 1366,1 +31,3 31,8+03 357+97.4 42,6 +3,8
5x 51,704 1342,8 +27,8 31,4+ 04 167,8 + 111,9 39+3,3

PP spritzgegossen:
Tabelle 39: Messergebnisse PP Flakes (spritzgegossen) 60 °C H,O

Extrusionen MFR E-Modul Om & an
[¢/10 min] [MPa] [MPa] [%] [kJ/m?]
0x 52,0+ 15 1248,2 + 57,1 25,3+0.,6 14,8+ 5,3 35,0+4.9
Ix 56,8+ 1,9 1151,6 + 70,7 25,1+0,5 18,5+5,5 37,1£3.9
3x 67.9+2,7 1126,4 + 123 24,7+04 14+5,8 38,7+2.8
5x 89,1+3,4 1180,7 + 85 24,7404 11,9+2,7 378417
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Tabelle 40: Messergebnisse PP Flakes (spritzgegossen) 80 °C H,O

Extrusionen MFR E-Modul Om € an
[g/10 min] [MPa] [MPa] [%] [kJ/m?]
0x 34,8 £8,1 1205,8 £ 22 26,5+0,7 17,7+ 10,2 43 +32
Ix 53,6+ 1,6 1153,7+ 68,8 26,5+ 0,6 222+9,1 43,5+ 1,6
3x 60,3 + 1,4 1161,4 + 35,7 25,6 + 0,4 15,1 +43 414414
5x 73,5+ 2,1 1203,3 £ 16,3 25,6 £0,3 17,1£4,6 39.9+£2
Tabelle 41: Messergebnisse PP Flakes (spritzgegossen) 60 °C NaOH
Extrusionen MFR E-Modul Om € an
[g/10 min] [MPa] [MPa] [%] [kJ/m?]
0x 55,0+2,3 1265,7 +105,5 25,6+ 0,5 21,4+43 423+1,5
1x 59,1+2,3 12243 +332 254+ 0,4 20,4+ 6,3 43317
3x 73,7+£3,0 1189,6 £23,0 24,6 +£ 0,6 11,6 +34 41,5+13
5x 85,7+ 6,8 1166,8 = 18,6 23,9+0,7 8,6+1,9 38,4+6,3
Tabelle 42: Messergebnisse PP Flakes (spritzgegossen) 80 °C NaOH
Extrusionen MFR E-Modul Om € an
[g/10 min] [MPa] [MPa] [%] [kJ/m?]
0x 49,7+3,5 1172,8 +£ 88,5 252+0,5 44,6 + 25,7 35,1 £11
Ix 63 +0,8 1193,5+243 25,1+0,4 32+7,2 40,7+ 2,8
3x 77+22 1267,6 + 38,2 25+0,5 19,6 £ 6,8 39+2.8
5x 94,9 + 6,1 1283,7 £24,8 25+0,3 15,5+£2,9 38,2+3,3
PS tiefgezogen:
Tabelle 43: Messergebnisse PS Flakes (tiefgezogen) 80 °C H,O
Extrusionen MFR E-Modul Om € an
[g/10 min] [MPa] [MPa] [%] [kJ/m?]
0x 3,1+0,8 2404,5 +£214,5 352+0,7 222+7,6 46,2+ 5,6
1x 39+0,1 2409 + 197,3 35,6+ 0,7 29,7+52 46,0 + 2,1
3x 4,5+0,1 2432 +361,4 35,6 +0,7 26,4+49 48,7+ 4,6
5x 42+0,1 2406,2 + 336,1 36,5+0,5 28,5+42 48,9+ 6,3
Tabelle 44: Messergebnisse PS Flakes (tiefgezogen) 80 °C NaOH
Extrusionen MFR E-Modul Om € an
[g/10 min] [MPa] [MPa] [%] [kJ/m?]
0x 3+14 2466 + 276,0 34,1+ 0,9 18,1+ 4,1 45,6+3,5
1x 4+0,1 2437,8 +£225,1 35+1,1 21,7+4.4 448 +2.5
3x 42+0,1 2171,7 +363,3 34+0,6 16,5+4,7 42,8442
5x 4,8+0,1 2295,8 +451 34,6 £0,9 20,2 +3,4 433+43
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Tabelle 45: Messergebnisse PS Flakes (tiefgezogen) (von Fa. Viscotec industriell aufbereitet)

Extrusionen MFR E-Modul Om & an
[g/10 min] [MPa] [MPa] [%] [kJ/m?]
0x 53+0,1 2380,5 +310,7 34+£0,6 425+49 45,1 +3,4
1x 43+0,1 2489.4 + 76,8 342+0,6 40,1453 413429
3x 3,5+0,1 2543,3 + 81 34,7+0,7 40 +5,6 442 +3
5x 57+0,3 2551,1 £ 76,3 34+ 0,4 39,8+1,9 432+23

Tabelle 46: Messergebnisse PS Regranulat (tiefgezogen) (von Fa. Viscotec industriell aufbereitet)

Extrusionen MFR E-Modul Om € an
[g/10 min] [MPa] [MPa] [%o] [kJ/m?]
0x 49+0,2 24343 +154,2 37,4+0,9 39,63 39,2+3,5
1x 6,5+0,1 24218 +103,4 35,8+0,3 37+4 38,4+4,6
3x 59+0,1 2433,3 +119,3 35,6 £0,6 38,9+34 40,8+ 1,3
5x 6,4+0,2 2457,7 + 86,7 35,4+0,5 36,9+3,6 37,8+2,4
5.2 Messergebnisse Duschgelflasche
Tabelle 47: Messergebnisse Komponenten der Duschgelflasche
Material Extrusionen e /%Fnl?in] E[x;:]u ! [Dz;a] [;l;] [k;/thnz]
Body HDPE 0x 2,3+0,2 1036,4 + 14,6 26,9+0,4 880,8 + 151,1 64,6 +1,6
Body HDPE 1x 1,9+0,3 1040,1 £ 33,6 27,2+0,4 8069+ 161,4 65,1 £6,1
Cap PP 0x 33,8£1,2 1032,4 +39,4 36,1 +1 1043,8 £ 21,6 56,9 + 13,1
Cap PP 1x 399+1,4 1032 +28.8 349+1,5 1097,8 £ 16 32,4+10,9
Blend 1x 8400  10194+597 26405 87+ 13 23,6435
(HDPE+PP) ’ ’ ’ ’ ’ ’ ’ ’
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5.3 Fotos

PS Flakes tiefgezogen (80 °C H20 Waschbehandlung)
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°C H,O Waschbehandlung: a) Flakes vor Sortierung,

Fraktionen der PS Flakes mit 80

Abbildung 67
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PS Flakes tiefgezogen (80 °C NaOH Waschbehandlung):

Abbildung 68: Fraktionen der PS Flakes mit 80 °C NaOH Waschbehandlung: a) Flakes vor
Sortierung, b) weiB, ¢) bunt, d) transparent, e) etikettiert, f) Folien, g) Aluminium, h) nicht
identifiziertes Material

86
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Probekorper Waschversuche (PP Flakes tiefgezogen)
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Probekdrper Schlagzugversuch PP tiefgezogen 60 °C H»O; von oben nach unten 0x,

Abbildung 69
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Zugstibe PP tiefgezogen 80 °C H»O; von oben nach unten 0x, 1x, 3x und 5x extrudiert

Abbildung 70
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Abbildung 71: Zugstibe PP tiefgezogen 60

°C NaO
extrudiert

EEEE8
Abbildung 72: Zugstébe PP tiefgezogen 80 °C NaOH; von oben nach unten 0x, 1x, 3x und 5x
extrudiert
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oben nach unten 0x, 1x, 3x und 5x

. ..

88



89

Anhang

Zugstibe Waschversuche (PP Flakes spritzgegossen):
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Abbildung 74: Zugstébe PP spritzgegossen 8
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Abbildung 73: Zugstébe PP spritzgegossen 60 °C H,O; von oben nach unten 0x, 1x, 3x und 5x
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Abbildung 75: Zugstibe PP spritzgegossen 60 °C NaOH; von oben nach unten 0x, 1x, 3x und 5x
extrudiert

Abbildung 76: Zugstibe PP spritzgegossen 80 °C NaOH; von oben na;chrunten 0x, 1x, 3x und 5x
extrudiert
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Zugstibe Waschversuche (PS Flakes tiefgezogen):
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Abbildung 77: Zugstibe PS tiefgezogen 80 °C H20; von (;be
extrudiert

n nach unten 0x, 1x, 3x und 5x

Abbildung 78: Zugstibe PS tiefgezogen 80 °C NaOH; von oben nach unten 0x, 1x, 3x und 5x
extrudiert
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Duschgelflasche

Abbildung 79: a) Ausgangsmaterial (komplette Post-Consumer Duschgelflasche), b) Prozess der
Aufbereitung des Ausgangsmaterials

N

a) b)
Abbildung 80: gepresste Platten aus: a) 1x extrudiertem HDPE (ohne Durchlicht), b) 1x extrudierter
Mischung (HDPE+PP) (mit Durchlicht)

Abbildung 81: Zugstébe von oben nach unten aus PP, HDPE und Miséhung HDPE+PP (1x extrudiert,
vor Priifung)
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Zugstdbe PP, HDPE und Mischung HDPE+PP (1x extrudiert, nach Priifung)

Abbildung 82

Anhang
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