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Auszlge aus dem Buch ,Massenanalyse”
zum Thema ,Restfeuchte in Kunststoffen”

® die meisten Kunststoffe kinnen bei wenig Feuchtegehalt verarbeitet werden,
ohne sie trocknen zu miissen. Kein Kunststoff muss absolut trocken verarbeitet
werden;

® auch in einem Trockner getrocknete Kunststoffe tragen Restfeuchte. Diese Rest-
feuchte kann nach dem speziellen Trocknungsvorgang vorhanden sein oder wih-
rend des Transportes aufgenommen werden. Das gilt auch fir Transporte in
geschlossenen Systemen.

3.2.2.2 Einfluss auf die Viskositat

Insbesondere bei hygroskopischen Polymeren ist der Restfeuchtegehalt ¢, ein
entscheidender Faktor, der sich auf die Materialeigenschaften auswirkt und damit
prozess- und qualititsrelevant ist. Zum einen kann eine hydrolytisch verstirkte
Degradation zu einer Reduzierung der Kettenlinge (iber u.a. Kettenspaltungsreak-
tionen, Depolymerisation und Umesterung fiihren. Kunststoffspezifisch sind diese
Reaktionen zeit- sowie temperaturabhangig nicht auszuschlieBen. Die Reduzie-
rung der Kettenldnge fiihrt zu einer direkten Reduzierung der Viskositat. Diese
Reaktionen vollziehen sich vornehmlich bei Polymeren mit hydrolysierbaren
Gruppen, wie Ester-, Amid- oder Nitrilgruppen in den Hauptketten.

Unabhdngig von den Temperatur- und Zeiteinfliissen ist eine Abnahme der Visko-
sitit durch eine erhohte Restfeuchte im Material zu erwarten. Durch die Konditio-
nierung technischer Kunststoffe wird unter Vernachldssigung chemischer Reaktio-
nen die physikalische Struktur beeinflusst. Bezogen auf die physikalische Struktur
sind insbesondere Dipol- und Wasserstoffbriickenbindungen bei polaren Polyme
ren fiir das Viskosititsniveau entscheidend. Lagern sich Wassermolekiile zwi-
schen den Polymerketten im freien Volumen der Werkstoffmatrix an, werden diese
Bindungskrifte reduziert. Uber die Wassermolekiile, und die damit verinderte
Anordnung der Polymerketten, wird ein leichteres Abgleiten der Kettensegmente
ermoglicht und die Anziehungskrifte sowie Interaktion der Ketten untereinander
verringert.

Nach Bild 3.13 und Bild 3.14 ist die Viskositit in Abhdngigkeit vom Restfeuchtege-
halt ¢, liber der Schergeschwindigkeit fiir ein teilkristallines PA 6 dargestellt.
Die Ergebnisse zeigen eine deutliche Beeinflussung der Viskositit, die insbeson-
dere in den niedrigen Schergeschwindigkeiten aufgelost werden kann. Die Auspra
gung dieses Effektes nimmt bei sehr hohen Schergeschwindigkeiten innerhalb der
Messauflosung ab.



Die hygroskopischen Kunststolte Konnen seitens des Lieleranten ausreichend
trocken angeliefert werden. Die sog. Offenzeiten dieser Kunststoffe betragen nur
10 bis 60 min.

Feuchte in ausreichend trockenen Kunststoffen zeigt sich in Blasen im aufgeschmol-
zenen Schmelzestrang oder in Schlieren auf den Formteilen, Bild 3.2 und Bild 3.4.

Das Prinzip der Trocknung von Kunststoffen beruht aul der Schaffung eines sog.
Diffusionsgefilles. Das wesentliche Kriterium fiir das zu wiahlende Verfahren der
Trocknung und die erforderliche Zeit ist der erforderliche Trocknungsgrad, sowie
die temperatur-/zeitabhdngige Belastung des Materials iiber der resultierenden
Trocknungszeit bei den verschiedenen Verfahren.

Fiir die Granulattrocknung stehen die Umluft-, Mischluft-, Trockenluft- oder Vaku-
umtrocknung zur Verfiigung. In allen Varianten wird kiinstlich ein Diffusionsge-
falle erzeugt. Im einfachsten Fall reicht die Schaffung eines Temperaturgefélles
durch Erwarmen. Trockener wird ein Kunststoff, wenn die warme Luft vorher
getrocknet wurde.

Kein Kunststoff muss absolut trocken verarbeitet werden.

Kunststoffe sind bei Eingabe in eine Verarbeitungsmaschine nicht absolut trocken.
Uber die Restwassermenge bei der Verarbeitung gibt es strittige Auffassungen.
Vereinfacht gesagt, darf der zu verarbeitende Kunststoff hochstens so feucht sein,
dass keine sichtbaren Storungen an der Oberfliche auftreten. Die Loslichkeit der
Feuchte im Kunststoff ist typ-, temperatur-, druck- und zeitabhédngig. Angaben zum
Trocknen erfolgen hdufig unabhingig von der Verarbeitungsmethode, obwohl
Feuchte z.B. beim Extrudieren bei niedrigerem Gehalt austritt als beim Spritzgie-
Ben, wegen des niedrigeren Verarbeitungsdrucks. Beim SpritzgieBen selbst treten
Beeintrachtigungen von Oberflichen umso weniger auf, je schneller eingespritzt
wird (s.a. Abschnitt 3.2.2.2 ,Einfluss auf die Viskositit).

Der hydrolytische Abbau infolge der in den Verarbeitungsprozess eingeschleppten
Feuchte kann meist vernachldssigt werden. Nur bei Polyamiden, Polyimiden, eini-
gen Polyestern, Polysulfonen, Polyetherketonen und Polyurethanen - also insbhe-
sondere bei Polykondensaten - ist zur Erhaltung des Eigenschaftsniveaus eine
ausreichende Trocknung auf 0,01 bis 0,1% Restfeuchte erforderlich.

Zusammengefasst:

® im Unterschied zum Zustand bei Lagerung oder Verwendung verlassen Kunst-
stoffe die gdangigen Verarbeitungsprozesse relativ trocken;

® bei einigen Kunststoffen lagert Feuchte an der Oberfliche, andere nehmen sie in
den molekularen Verband auf;



® die meisten Kunststoffe konnen bei wenig Feuchtegehalt verarbeitet werden,
ohne sie trocknen zu miissen. Kein Kunststoff muss absolut trocken verarbeitet
werden;

® auch in einem Trockner getrocknete Kunststoffe tragen Restfeuchte. Diese Rest-
feuchte kann nach dem speziellen Trocknungsvorgang vorhanden sein oder wih-
rend des Transportes aufgenommen werden. Das gilt auch fir Transporte in
geschlossenen Systemen.

3.2.2.2 Einfluss auf die Viskositat

Insbesondere bei hygroskopischen Polymeren ist der Restfeuchtegehalt ¢, ein
entscheidender Faktor, der sich auf die Materialeigenschaften auswirkt und damit
prozess- und qualititsrelevant ist. Zum einen kann eine hydrolytisch verstirkte
Degradation zu einer Reduzierung der Kettenlinge tiber u.a. Kettenspaltungsreak-
tionen, Depolymerisation und Umesterung fiihren. Kunststoffspezifisch sind diese
Reaktionen zeit- sowie temperaturabhdngig nicht auszuschlieBen. Die Reduzie-
rung der Kettenldnge fiihrt zu einer direkten Reduzierung der Viskositat. Diese
Reaktionen vollziehen sich vornehmlich bei Polymeren mit hydrolysierbaren
Gruppen, wie Ester-, Amid- oder Nitrilgruppen in den Hauptketten.

Unabhidngig von den Temperatur- und Zeiteinfliissen ist eine Abnahme der Visko-
sitdt durch eine erhohte Restfeuchte im Material zu erwarten. Durch die Konditio-
nierung technischer Kunststoffe wird unter Vernachldssigung chemischer Reaktio-
nen die physikalische Struktur beeinflusst. Bezogen auf die physikalische Struktur
sind insbesondere Dipol- und Wasserstoffbriicckenbindungen bei polaren Polyme-
ren fiir das Viskosititsniveau entscheidend. Lagern sich Wassermolekiile zwi-
schen den Polymerketten im freien Volumen der Werkstoffmatrix an, werden diese
Bindungskriifte reduziert. Uber die Wassermolekiile, und die damit verinderte
Anordnung der Polymerketten, wird ein leichteres Abgleiten der Kettensegmente
ermoglicht und die Anziehungskrifte sowie Interaktion der Ketten untereinander
verringert.

Nach Bild 3.13 und Bild 3.14 ist die Viskositit in Abhdngigkeit vom Restfeuchtege-
halt ¢, liber der Schergeschwindigkeit fiir ein teilkristallines PA 6 dargestellt.
Die Ergebnisse zeigen eine deutliche Beeinflussung der Viskositit, die insbeson-
dere in den niedrigen Schergeschwindigkeiten aufgelost werden kann. Die Auspra-
gung dieses Effektes nimmt bei sehr hohen Schergeschwindigkeiten innerhalb der
Messauflosung ab.

=] Vorsicht mit der Null-Viskositét - Gefahr logarithmischer Artefakte
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3.2.2.3 Einfluss auf die Struktur der Kunststoffe

Unter Einwirkung der Feuchte und der Temperatur ergeben sich im schmelzefor-
migen Kunststoff einige fast immer irreversibel ablaufende Anderungen der Kons-
titution der Makromolekiile. Diese konnen physikalischer und chemischer Art
sein.

Physikalisch kann die Restfeuchte wie ein Weichmacher wirken. Dabei geniigt
bereits ein geringer Anteil an Restfeuchte, um einen merklichen Abfall der Visko-
sitdt zu bewirken. Physikalisch entstehen durch den Einfluss der Temperatur und
der mechanischen Belastung reversible Anderungen z.B. des Freien Volumens
und des Ausdehnungsverhaltens, was zu Dimensionsanderungen verbunden mit
mechanischen Spannungen fiihrt. Die Spannungen kénnen zu Rissbildungen und
Briichen fiihren. Die hohen mechanischen Belastungen im Plastifizieraggregat und

im Werkzeug konnen aber auch irreversibel zu einer Reduzierung der Kettenldn-
gen fiihren und damit die Struktur beeinflussen. Zu diesen Vorgdngen ist wenig
bekannt (Ieinzler).

Chemische Strukturinderungen konnen thermische, thermisch-oxidative und

hydrolytische Ursachen haben. Bei den rein thermischen Abbaureaktionen wird

zwischen

® der statistischen Kettenspaltung mit Abnahme der Molmasse ohne Bildung von
niedermolekularen Verbindungen,

= der Depolymerisation mit Monomerenbildung ohne wesentliche Anderung der
Molmasse sowie

® der Eliminierung bzw. Abspaltung von Seitengruppen und
® der Bildung niedermolekularer Verbindungen unterschieden.

Neben der Spaltung der Molekiilketten kinnen bei linearen Polymeren Vernet-
zungsreaktionen und Nachkondensationen auftreten, was zu einer Erhohung der
Molmasse fiihrt und bei Polyamiden bekannt ist.

Wenn Sauerstoff fiir die Reaktion zur Verfiigung steht, kommt es zu thermisch-oxi-
dativem Abbau. Da in niedrigen Temperaturbereichen bei technischen Polymeren
noch kein rein thermischer Abbau auftritt, sind nur oxidative Reaktionen in die-
sem Temperatursegment von Bedeutung. Bei diesen Reaktionen wird durch die
Bildung von Oxidationsprodukten die Zusammensetzung des Polymers verandert.
Dabei konnen die drei Mechanismen Kettenspaltung, Vernetzung und Verzwei-
gung von Molekiilketten unterschieden werden. Der Sauerstoffanteil im Plastifi-
zieraggregat einer SpritzgieBmaschine ist jedoch als vernachldssigbar gering ein-
zustufen, so dass diese Reaktionen keine entscheidende Rolle spielen.

Von groBer Bedeutung ist, insbesondere bei Polykondensaten wie PA, PC, PBT und
PET, der hydrolytische Abbau unter Temperatureinfluss. Durch Hydrolyse kommt es
zu einer Aufspaltung dieser Gruppen und einer Reduktion der Molmasse.

3.2.2.4 Trocknung fiir die Verarbeitung nach Friedrich Johannaber
3.2.2.4.1 Ausgangszustand

=N| Der Feuchtigkeitsgehalt spielt bei der Verarbeitung von Kunststoffen eine
= Wwichtige Rolle. Dass Kunststoffe bei der Verarbeitung ,absolut trocken* sein
missen, ist falsch.



Tabelle 3.7 Maximale Wasseraufnahme im Normklima (luftfeucht) und bei Wasserlagerung,
zulassige Feuchte bei der SpritzgieBverarbeitung, Dampfdruck bei der Verarbeitungstempera
tur, empfohlene Trocknungstemperatur und -zeit

1) bei Lagerung ohne Ausschiuss der Umgebungsfeuchtigkeit

2) bei Ublicher Lagerung nicht erreicht

3) Erfahrungswerte, keine physikalischen Messwerte, bericksichtigt Iransport vom Irockner in
Irichter, Aufenthalt im Trichter

4) ggt. bis 20 °C héher

5) dve Zeiten berdcksichtigen eine nicht optimale Handhabung des geltrockneten Matenals bein
Transport vom Trockner bis zum Einzug durch die Schnecke.

Kurz- Prufme- | max. max. zul. Dampf- Trock- Verweil-
zeichen |thode |Wasserauf- | Wasserauf- | Feuchte druck bei |nungs zeit bei
nahme im |nahme / bei Spritz- |Verarbei tempera- |Umge

.

Normklima | Wasser gieBverar- |tungstem- |tur bungs
(%) lagerung “ | beitung peratur [°C) tempera-
(%] (%] [bar] tur *
[min]

DIN 03-04 0,7 0,2 15-50 80 15
53495
DIN 03-04 06 0,1 15-50 80 15
53495

CA DIN 35-5 38-5 <0,2 10-30 75 30
53472
DIN 2-25 2-25 <0,2 10-30 75 30
53472

cP DIN 23-28 23-27 <03 10-30 75 30
53472
DIN 28-35 9-10 0,1-0,2 50 -85 90 40
53472

TY T3 DIN 25-3" 75-9 0,1-0,2 50 - 85 90 40
53472

PA DIN 28-3 65-75 0,1 50-65 90 40

LI 53472

PA46 LT 2-3" 6-8 0,1-0,2 50 -85 90 40
53472
DIN 1,3-18" 25 0,1-0,2 40 - 60 90 40
53472
DIN 07-1,3" 1,3-19 0,1-0,2 10-45 90 40
53472
ASTM 04 0,5 0,1 10-30
D570
DIN 0,15-0,35 0,22-0,28 0,1 110-160 150 30
53495
DIN 0,1-07 09 0,1 80-135 100 20
53495
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3.2 Wirkung von Wasser

3.2.4 Beispiele

In den kalten Wintermonaten treten - bedingt durch die trockene Luft - vermehrt
Montageprobleme bei Bauteilen aus Polyamid auf. Diese sind oftmals auf einen -
gegeniiber dem angestrebten luftfeuchten Zustand - zu geringen Wassergehalt des
Polyamids zuriickzufiihren, wodurch sich das Polyamid spride verhalt.

Beispiel Griff

Ein Griff aus PA6 versagt v. a. in den Wintermonaten, Bild 3.22. Nachstellversuche
zeigen, dass dieses spride Verhalten nur bel Wassergehalten < 1% vorliegt. Bei
hoheren Wassergehalten lisst sich der Griff verformen - bricht jedoch nicht. Da
nicht sichergestellt werden kann, dass der Griff im Einsatz aufgrund der Umge
bungsbedingungen einen zu geringen Wassergehalt aufweist, wurde auf ein
schlagzahmodifiziertes Polvamid umgestellt.
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Bild 3.22 Bruch eines Griffes aus Polyamid 6 (Quelle: Volkswagen AG)

Beispiel Gewinde

Bild 3.24 zeigt das Verformungsverhalten eines Gewindes aus PA66, das unter
standigem Wasserkontakt steht. Nach einigen Monaten im Betrieb tritt jeweils
Leckage ein. Bei der Bauteilauslegung wurde mit den mechanischen Kennwerten
von luftfeucht konditioniertem Polyamid konstruiert. Der Abfall der mechanischen



3 Feuchtigkeit in Kunststoffen - Analyseverfahren

Kennwerte durch weitere Wasseraufnahme wurde nicht berticksichtigt. Hierdurch
tritt ein Verlust von Steifigkeit auf, der Glasiibergang wird unter die Einsatztempe-
ratur verschoben und der Werkstoff befindet sich im entropieelastischen Zustand.
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Bild 3.23 Anderung des Verformungsverhaltens eines Gewindes aus PA 66 durch Wasserauf
nahme (FFD)

Hintergrund: Polyamide dndern ihre mechanischen Eigenschaften in Abhiingigkeit
vom Wassergehalt. Bei einer Gewindeverbindung, die in der Anwendung in
standigem Wasserkontakt ist, tritt nach ca. 6 Monaten Leckage ein. Bild 3.23 zeigt,
wie sich die Dimensionen des Gewindes durch die Wasseraufnahme im Einsatz
andern.

Eine weitere Ursache kann eine Materialverwechslung sein. Diese kann im
Grundmaterial, aber auch in den Verstirkungs- und Fiillstoffen (Gehalt und Art
der Verstarkungs- und Fullstoffe) sowie den Additiven liegen. Ebenfalls Ursache
eines materialbezogenen Schadens konnen Verunreinigungen, sowohl organischer
als auch anorganischer Art, sein sowie eine mangelhafte Verstarkungswirkung.

H 3.3 Normen

DIN EN ISO 62 (2008) Kunststoffe - Bestimmung der Wasseraufnahme
DIN EN ISO 291 (2008) Kunststoffe - Normalklimate fiir Konditionierung und
Prifung

—_—

DIN ENISO 15512 (2019) Kunststoffe - Bestimmung des Wassergehaltes ”

HT3 Messtechnik — konform zur DIN EN ISO 15512

HT3 bestimmt den Wassergehalt der Probe chemisch. Die eingebrachte
Probe wird im Reaktor erhitzt, Wasser wird in Wasserstoff umgewandelt und
der Wasserstoffgehalt wird von einem Sensor erfasst.

Dieses patentierte Messverfahren erfasst spezifisch den Wassergehailt,
andere Inhaltsstoffe werden nicht gemessen.



