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In der vorliegenden Arbeit werden die Einfliisse auf die Orientierung ma-
gnetisch anisotroper Fiillstoffe wihrend des Spritzgieflens untersucht. Als
Matrixwerkstoff kommt dabei schwerpunktméBig ein Epoxidharz zum Ein-
satz. Die SpritzgieBwerkzeuge werden zur optimalen Nutzung der magneti-
schen Anisotropie mit einem integrierten Magnetfeld versehen. Die Orientie-
rung der Magnetpartikel wird optisch bewertet und mittels der Messung der
magnetischen Eigenschaften bestimmt. Dariiber hinaus werden die grund-
legenden Eigenschaften der Matrixwerkstoffe charakterisiert und die gewon-
nen Erkenntnisse sollen schliefflich eine verbesserte Auslegung von Werkstoff,
Werkzeug und Prozess im Bereich der duroplastgebundenen Dauermagnete
ermoglichen.
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Kurzfassung

Kunststoffgebundene Dauermagnete kommen bereits seit einem dreiviertel
Jahrhundert in diversen Anwendungen zum Einsatz. Dabei werden die gén-
gigen Kunststoffverarbeitungsverfahren wie beispielsweise Spritzgieen, Ex-
trudieren, Pressen und Kalandrieren angewandt. Ahnlich zu der Aufteilung
in der Verarbeitung von herkémmlichen Kunststoffen, werden auch fiir die
kunststoffgebundenen Dauermagnete nur selten duroplastische Matrixmate-
rialien im SpritzgieSverfahren eingesetzt. Dabei bringt gerade diese Werk-
stoffklasse hervorragende Eigenschaften mit sich, die eine Verbesserung der
Eigenschaften von kunststoffgebundenen Dauermagneten zur Folge haben
konnen. Neben der Medien- und Temperaturbestédndigkeit dieser Werkstoff-
klasse spielt dabei auch deren Viskositdt eine bedeutende Rolle fiir diese
Anwendung. Im Rahmen der vorliegenden Arbeit soll gepriift werden, ob der
Einsatz duroplastischer Matrixmaterialien zu einer Verbesserung der Eigen-
schaften kunststoffgebundener Dauermagnete fithren kann. Hierfiir werden
anisotrope Magnetpartikel in den Kunststoff eincompoundiert und wéahrend
der Verarbeitung im SpritzgieSverfahren orientiert. Dies geschieht durch ein
integriertes Magnetfeld im SpritzgieSwerkzeug. Insbesondere sollen der Ein-
fluss des Matrixmaterials, der Partikelgeometrie, der Fliefirichtung sowie des
Richtfeldes auf die Partikelorientierung untersucht werden. Zusammen mit
grundlegenden analytischen Untersuchungen der Ausgangsmaterialien sollen
abschliefend Richtlinien fiir eine Bauteilauslegung definiert und erste An-
sétze fur eine Simulation der magnetischen Bauteileigenschaften erarbeitet
werden.



Abstract

Polymer bonded magnets are used for different applications for over 70
years yet. These materials are produced within known polymer processing
procedures as injection molding, extruding, compression molding and calen-
daring. However, as for standard plastics thermoset materials are seldom
used in injection molding even though they show great potential regarding
temperature and media resistance as well as in terms of a low viscosity. The-
se properties could be of use in case of polymer bonded magnets. Within
this work the use of thermoset matrix materials for polymer bonded magnets
should be evaluated and thus their properties shall be improved. Therefore
anistotropic magnetic particles will be incorporated in the thermoset matrix
and they will be oriented during the injection molding process which requires
a magnetic field in the cavity during processing. Especially the influences of
the matrix material, the particle geometry, the flow direction and the ali-
gning field on the particle orientation should be investigated and together
with fundamental analytical procedures guidelines for engineering of parts
should be generated as well as first approaches for a simulation of the part
properties shall be given.
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1 Motivation und Zielsetzung

Der Einsatz von kunststoffgebundenen Dauermagneten ist heute bereits Stand
der Technik. Nach Ormerod und Constantinides existieren im wesentlichen
vier Verarbeitungsprozesse fiir kunststoffgebundene Dauermagnete [1]: Das
Pressverfahren, das Spritzgieflen, das Extrudieren und das Kalandrieren. Je
nach Verfahren kommen dabei unterschiedliche Matrixwerkstoffe und Mag-
netpulver zum Einsatz. Tabelle 1 zeigt einen Uberblick iiber die Verfahren
und die dabei typischerweise eingesetzten Materialien.

Tabelle 1.1: Verfahren und Materialien zur Herstellung kunststoffgebundener Dau-
ermagnete; nach [1]

Verfahren Pressen Spritzgielen [ Extrudieren Kalandrieren
Epoxidharz Polyamide Nitrilkautschuk
Matrix Acrylharz Polyester Vinylkautschuk
Phenolharz PPS, LDPE
NdFeB NdFeB NdFeB NdFeB
Fillstoff SmFeN SmFeN
Ferrit Ferrit Ferrit
AINiCo AINiCo

Auch 20 Jahre nach dieser Einteilung von Ormerod und Constantinides
hat sich hinsichtlich der verwendeten Materialien und Prozesse im Wesentli-
chen keine Anderung ergeben. Gelegentlich wird auch mit anderen Kombina-
tionen experimentiert, wie beispielsweise die Verwendung von Silikonen im
Extrudierprozess [2] oder von duroplastischen Matrixmaterialien im Spritz-
gieBen [3].

Fir die grof3serientaugliche Fertigung von Motor- und Sensorkomponen-
ten aus Kunststoffen zeigt das Spritzgieverfahren unter den oben genannten
Prozessen das grofite Potential. Ein besonderer Reiz liegt in der Vielseitigkeit
dieses Prozesses. Der Einsatz des Mehrkomponenten-SpritzgieBverfahrens er-
moglicht das Anspritzen von zusétzlichen Geometrien an den Magneten, wie
zum Beispiel einer Welle oder anderen Funktionselementen. Mittels des Mon-
tagespritzgieflens konnen dariiber hinaus weitere Bauteile in die Kavitét ein-
gelegt und anschlieffend umspritzt werden. Die notwendigen Prozessschritte
zur Herstellung von magnetischen Motorkomponenten lassen sich somit re-
duzieren und die Komplexitdt dieser Bauteile kann verringert werden.



1. Motivation und Zielsetzung

Ein wesentliches Merkmal nach dem sich kunststoffgebundene Dauerma-
gnete bemessen lassen, ist die magnetische Remanenz der Werkstoffe. Diese
ist jedoch direkt an den Fiillstoffgehalt gekniipft, der im Spritzgiefiverfahren
nach [1] bei maximal 70 Vol.-% liegt. In der Realitat féllt dieser Wert je-
doch oft niedriger aus, da die Herstellung diinner oder komplexer Strukturen
mit derart hohen Fillstoffgehalten an die Grenzen der Machbarkeit stoft.
Untersuchungen von Ohmori et. al. haben gezeigt, dass der Einsatz duro-
plastischer Matrixmaterialien bei der Herstellung filigraner Strukturen auch
bei hohen Fiillgraden moglich ist [3]. Bedingt wird diese Eigenschaft unter
anderem durch die Temperaturfithrung beim Spritzgielen sowie die damit
einhergehende geringe Verarbeitungsviskositiat dieser Materialklasse.

Zur Verbesserung der magnetischen Eigenschaften kunststoffgebundener Dau-
ermagnete werden héufig anisotrope Magnetpulver eingesetzt. Diese besit-
zen eine Vorzugsorientierung der magnetischen Eigenschaften, wodurch die
richtungsabhéingigen Eigenschaften, wie zum Beispiel die Remanenz, anné-
hernd verdoppelt werden kénnen. Um das Potential dieser Werkstoffe optimal
nutzen zu kénnen, missen anisotrope Magnetpulver im SpritzgieBwerkzeug
allerdings ausgerichtet werden . Dazu werden Magnetkreise in die Spritz-
gieBwerkzeuge integriert. Nach Drummer [4] ist die Umorientierung der Ma-
gnetpartikel im wesentlichen von der Matrixviskositiat und dem magnetischen
Richtfeld abhangig. Wie bereits angedeutet zeigen duroplastische Matrixma-
terialien, insbesondere Epoxide, in der Theorie eine sehr geringe Verarbei-
tungsviskositét [5] und besitzen daher das Potential die Orientierung der
magnetischen Fiillstoffe weiter zu verbessern. Dariiber hinaus weisen die du-
roplastischen Formmassen, aufgrund ihrer vernetzten Polymerstruktur, eine
hohe Bestandigkeit gegen unterschiedliche Medien auf und besitzen zudem
eine sehr hohe Temperaturstabilitdt [6]. Durch einen starken Riickgang des
Einsatzes von duroplastischen Formmassen, in erster Linie aufgrund der kom-
plexen Verarbeitung, haben die Duroplaste bei der Spritzgiefiverarbeitung
zwischenzeitlich stark an Bedeutung verloren. Mittlerweile jedoch gewinnen
diese Werkstoffe, bedingt durch ihre sehr guten Endeigenschaften, wieder
starker an Bedeutung [7].

Ziel dieser Arbeit ist es, die Abhéangigkeit der magnetischen Eigenschaften
vom Verarbeitungsverhalten der duroplastischen Matrixmaterialien zu be-
stimmen und ihr Potential gegeniiber herkémmlichen Anwendungen mit ge-
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sinterten Magneten, aber auch gegeniiber thermoplastisch gebundenen Ma-
gneten, zu werten. Ein besonderes Augenmerk wird dabei auf die Verwendung
von Magnetpulvern aus Seltenen Erden gelegt, um moglichst hohe Energie-
dichten fiir den Einsatz in Motorkomponenten erzielen zu kénnen.






2 Grundlagen

Nachfolgend wird auf die grundlegenden Hintergriinde im Bereich der ein-
gesetzten Materialien und Prozesse eingegangen. Dariiber hinaus gibt das
Kapitel einen Uberblick iiber den Stand der Technik im Bereich der kunst-
stoffgebundenen Dauermagnete sowie iiber aktuelle Forschungsbereiche in
diesem Feld.

2.1 Magnetphysik

Die Ursache fir den Magnetismus der Materie findet sich im Atommagnetis-
mus. Dieser wird durch die Bewegung der Elektronen um ihre eigene Achse
(Spinmoment) und auf ihrer Bahn um den Atomkern (Bahnmoment) her-
vorgerufen. Da es sich bei beiden Bewegungsarten gleichzeitig um einen La-
dungstransport handelt, wird dabei ein magnetisches Moment erzeugt [8]. Je
nach Verhalten der Materie in einem &ufleren magnetischen Feld lassen sich
verschiedene magnetische Eigenschaften beobachten. Nach [8] sind das der
Diamagnetismus, der Paramagnetismus, der Ferromagnetismus, der Antifer-
romagnetismus, der Ferrimagnetismus und der Metamagnetismus. Ein Maf3
fir die Einordnung verschiedener Materialien in die genannten Klassen lasst
sich iiber die Permeabilitdtszahl u. (auch relative Permeabilitdt genannt)
durchfithren. Die magnetische Flussdichte B ist iiber die magnetische Feld-
konstante ,u01 und die Permeabilitdtszahl p, mit der Feldstirke H, wie in
(2.1) dargestellt, verkniipft:

B = o *prx H (2.1)

Diamagnetische Materialien mindern das duflere Magnetfeld ab, besitzen
also ein i, <1. Paramagnetische Materialien verstirken das Magnetfeld leicht,
besitzen entsprechend eine Permeabilitdtszahl >1. Ferromagnetische Mate-
rialien weisen eine sehr starke Verstarkung des dufleren Magnetfeldes auf.
Thre Permeabilitatszahl liegt weit iiber 1 (z.B. Eisen mit 300 < p, < 10.000).

Fir die Herstellung von (kunststoffgebundenen) Dauermagneten spielt der
Ferromagnetismus die wichtigste Rolle. Aus diesem Grund soll im Folgenden

Yo = 4% w1007 N/A?
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nur auf dieses Art des Magnetismus ndher eingegangen werden. Die Defini-
tionen der weiteren Arten des Magnetismus sind im Anhang ab Seite 163 zu
finden.

Ferromagnetische Materialien zeichnen sich durch zwei wesentliche Merk-
male aus: Einerseits verstiarken ferromagnetische Materialien ein dufleres ma-
gnetisches Feld in starkem Mafle, gleichzeitig zeigen diese Materialien auch in
Abwesenheit eines magnetischen Feldes noch magnetische Eigenschaften [9].
Die Ursache des Ferromagnetismus lasst sich nur iiber komplexe Zusammen-
hénge der Quantenphysik erkldren. Ohne nédher auf diese Zusammenhénge
einzugehen, kann nach heutigem Wissensstand davon ausgegangen werden,
dass lediglich die teil-besetzten 3d- und 4f-Elektronenschalen? fiir die Ausbil-
dung des Ferromagnetismus verantwortlich sind [8,10]. Daher existieren nur
wenige Materialien mit ferromagnetischen Eigenschaften. Dazu zéhlen vor
allem die Ubergangsmetalle der 4. Periode, insbesondere Cobalt (Co), Eisen
(Fe)® und Nickel (Ni). Diese Materialien zeichnen sich durch eine unvollstén-
dig gefiillte 3d-Schale aus und weisen gleichzeitig das fiir den Ferromagnetis-
mus notwendige Verhéltnis von Atomradius zum Radius der 3d-Schale [8] auf.
Auch die Lanthanoide Praseodym (Pr), Neodym (Nd)*, Samarium (Sm) und
Dysprosium (Dy), alle mit unvollstdndig gefiillter 4f-Schale, zeigen vorzugs-
weise bei niedrigen Temperaturen (i.d.R.<0°C) ferromagnetisches Verhalten.
Diese sogenannten seltenen Erden zeigen insbesondere in der Kombination
mit den genannten Ubergangsmetallen sehr gute magnetische Eigenschaften.
Die Entwicklung der verschiedenen (hart-)magnetischen Werkstoffe und de-
ren magnetische Eigenschaften sind in Abbildung 2.1 gezeigt.

Diese Eigenschaften werden in erster Linie durch die Kopplung der Spins
der Elektronen der 4f- und 3d-Schale hervorgerufen. Die magnetischen Mo-
mente werden parallel ausgerichtet, wodurch es zu den guten magnetischen
Eigenschaften kommt [11]. Dieses Phédnomen ist jedoch nur fiur die ,leichten®
seltenen Erden Nd, Pr und Sm zu beobachten. Somit ist es nicht verwun-
derlich, dass die besten magnetischen Materialien, wie Neodym-Eisen-Bor
(NdFeB) und Samarium-Cobalt (SmCo), aus diesen Elementen bestehen. Be-
reiche in denen die magnetischen Momente parallel ausgerichtet sind, werden
nach Pierre Weif} als ,,Weifische Bezirke* bezeichnet [9].

?Die Besetzung der Elektronenschalen erfolgt nach den Hundschen Regeln. Nur wenn
eine grofle Anzahl an Elektronen mit parallelem Spin in der Schale vorhanden sind,
ist Ferromagnetismus moglich.

3Die Elektronenkonfiguration von Eisen lautet [Ar] 3d® 4s2.

“Die Elektronenkonfiguration von Neodym lautet [Xe] 4f* 6s2.
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Abbildung 2.1: Entwicklung der hartmagnetischen Materialien; nach [12-15]

Die ferromagnetischen Materialien werden weiterhin in die Klassen der
hart- und weichmagnetischen Materialien eingeteilt. Im Allgemeinen werden
Werkstoffe, die leicht zu magnetisieren und zu entmagnetisieren sind, also ei-
ne geringe Koerzitivfeldstarke (siehe Kapitel 2.1.1) besitzen, als weichmagne-
tisch bezeichnet. Das Gegenteil dazu bilden die hartmagnetischen Werkstoffe.
Diese sind schwer zu magnetisieren bzw. zu entmagnetisieren und besitzen
entsprechend eine hohe Koerzitivfeldstiarke. Nach [10] sind alle Werkstoffe
mit einer Koerzitivfeldstirke <100 A /m weichmagnetisch und alle Werkstof-
fe mit einer Koerzitivfeldstarke >10.000 A /m hartmagnetisch. Die Werkstoffe
dazwischen werden oft als magnetisch halbharte Werkstoffe bezeichnet.

Da der Fokus dieser Arbeit auf den gebundenen Seltenerdmagneten liegt
(siehe Kapitel 1) und diese im Normalfall Koerzitivfeldstdrken im Bereich
von 1.000.000 A/m aufweisen, soll im Folgenden nur auf die Eigenschaften
hartmagnetischer Werkstoffe eingegangen werden. Fiir weiterfiihrende Lite-
ratur im Bereich kunststoffgebundener, weichmagnetischer Materialien sind
die Dissertationen von Anhalt [16] und Kirchberg [17] zu erwéhnen, die sich
insbesondere mit den Einfliissen der Verarbeitung und des Fiillstoffgehaltes
auseinandergesetzt haben.

2.1.1 Grundlagen hartmagnetischer Werkstoffe

Grundvoraussetzung fiir das Verstédndnis der magnetischen Kenngréfien und
Zusammenhinge ist die magnetische Hysteresekurve. Diese ist schematisch
in Abb. 2.2(a) dargestellt. Abgebildet ist hier die magnetische Polarisation
J und die magnetische Flussdichte B iiber einem &dufleren Magnetfeld H. Die
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gestrichelte Linie stellt die Neukurve eines Magneten dar, sprich den Ver-
lauf der magnetischen Flussdichte (bzw. Polarisation) beim erstmaligen Auf-
magnetisieren des Magneten. Ausgehend vom Ursprung entwickelt sich die
magnetische Flussdichte B {iber dem &ufleren Magnetfeld H entlang dieser
gestrichelten Linie, bis die sogenannte Sattigungsinduktion Jg erreicht wird
(Neukurve trifft auf Hysteresekurve). Bei Erreichen dieses Wertes haben sich
alle Weifischen Bezirke parallel ausgerichtet [9]. Bei weiterer Zunahme des
Magnetfeldes nimmt die Flussdichte entsprechend (2.2) nur noch linear zu.
Wird das duflere Magnetfeld verringert, reduziert sich die Flussdichte nun
entlang der durchgezogenen Linie (siehe Pfeilrichtung). Der Wert, in dem
die Kurve der Flussdichte die y-Achse schneidet, wird als Remanenz Br be-
zeichnet. Wird nun ein negatives Magnetfeld angelegt, nimmt die Flussdichte
weiter ab, bis die x-Achse geschnitten wird. Der entsprechende Kennwert wird
als Koerzitivfeldstarke Hep bezeichnet. Bei weiterer Verstarkung des aufleren
Magnetfeldes wird die negative Sattigungspolarisation erreicht. Das bedeutet,
dass nun alle Weiflischen Bezirke in die entgegengesetzte Richtung orientiert
sind. Der Magnet wurde entsprechend ,,umgepolt®. Die hierfiir notwendige
Magnetfeldstdarke wird ebenfalls Koerzitivieldstarke genannt. Allerdings ist
dieser Wert auf die magnetische Polarisation J bezogen und wird daher als
H.j bezeichnet. Wird ausgehend von diesem Wert das magnetische Feld wie-
der erhoht, wird die zweite Seite der Hysterese abgefahren. Die Kennwerte
entsprechen den zuvor beschriebenen.

—— Hysteresekurve
---- Neukurve
[ 1(BH)

—— Hysteresekurve
(BH),

'max

max

Magnetische Flussdichte B

Magnetische Polarisation J

Magnetische Flussdichte B
usl

Magnetische Polarisation J

AuReres Magnetfeld H R He
AuReres Magnetfeld H

(a) Magnetische Hysteresekurve eines (b) Detaildarstellung des II. Quadranten
Dauermagneten der Hysterese

Abbildung 2.2: Darstellung der magnetischen Hysterese eines hartmagnetischen
Werkstoffes; nach [18]
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Da Dauermagnete oft in einem elektromagnetischen Kreis eingesetzt wer-
den, sind diese storenden magnetischen Feldern ausgesetzt. Diese Felder wir-
ken negativ auf den Dauermagneten ein, weshalb die Eigenschaften eines
Dauermagneten oft nur im II. Quadranten nidher betrachtet werden. Abbil-
dung 2.2(b) zeigt daher den II. Quadranten der Hysteresekurve im Detail zur
besseren Nachvollziehbarkeit. Die wichtigsten Kenngroéfien von Dauermagne-
ten sind durch folgende Begrifflichkeiten gekennzeichnet [18]:

e Remanenz Bgr - Stédrke eines Dauermagneten bei Abwesenheit eines
duBleren magnetischen Feldes

o Koerzitivfeldstiarke Hep - Stéarke eines &ufleren magnetischen Feldes um
das magnetische Feld des Magneten zu eliminieren

o Koerzitivfeldstiarke Hc.y - Starke eines duleren magnetischen Feldes um
den Magneten umzupolen

o Maximales Energieprodukt (BH)max - Maximales Produkt aus der Fluss-
dichte B und des Magnetfeldes H. Das maximale Energieprodukt ist ein
Ma#f fiir die im Magnet gespeicherte Energie

Mathematisch lasst sich die Flussdichte des Magneten iiber dessen Polari-
sation und das duflere Magnetfeld nach (2.2) beschreiben.

B=J+uoxH (2.2)

Es existiert somit eine innere und eine &uflere Komponente fiir die resultie-
rende Flussdichte. Die Polarisation J stellt die innere Komponente dar und
wird daher oft auch als intrinsische Stirke eines Magneten bezeichnet.

Arbeitspunkt eines Dauermagneten

Die Arbeitsgerade und der damit verbundene Arbeitspunkt eines Dauerma-
gneten spielt eine wichtige Rolle, um Verluste durch dulere magnetische Fel-
der und unterschiedliche Einsatztemperaturen zu berechnen. Im einfachs-
ten Fall eines Magneten, der sich in Luft befindet, kann diese Arbeitsgerade
direkt aus den geometrischen Abmessungen des Magneten berechnet wer-
den. Im Fall eines zylindrischen Magnetes ist der sogenannte Permanenz-
Koeffizient Pc (Arbeitspunkt) durch das Verhéltnis aus Linge L und Durch-
messer D des Magneten definiert:

Pe=1L/D (2.3)
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Fiir andere geometrische Formen, bspw. einen quadratischen Magneten,
finden sich Naherungsformeln fiir den zu verwendenden Ersatzdurchmesser

[19]:
D= ,/@ (2.4)

Insbesondere fiir komplexe Geometrien, wie sie heutzutage in der Technik
Anwendung finden, sind numerische Methoden notwendig, um den Arbeits-
punkt des eingesetzten Dauermagneten zu ermitteln. Hierzu wird die neutrale
Zone® des Magneten betrachtet. Das Verhltnis von Flussdichte zu Magnet-
feld in dieser Zone ergibt den Permanenz-Koeflizienten Pc [20]:

Pc = g (CGS-System) = /1000 (SI-System) (2.5)

/_,LQ*H

Mit (2.5) ist somit die ,normale“ Arbeitsgerade bekannt, diese schneidet
die normale Demagnetisierungskurve im Punkt Bd und Hd. Um die intrinsi-
sche Arbeitsgerade zu betrachten, muss vom Permanenz-Koeffizienten einfach
der Wert 1 abgezogen werden:

Pci = Pc—1 (2.6)

Die intrinsische Arbeitsgerade kann herangezogen werden, um im Falle
eines dufleren anliegenden Magnetfeldes die entstehenden Verluste im Ma-
gnet zu beurteilen. Hierzu wird die intrinsische Arbeitsgerade einfach um
den Wert des dufleren Magnetfeldes parallel verschoben. Es ergibt sich ein
neuer Schnittpunkt (Bdi, Hdi) der Arbeitsgerade mit der intrinsischen Kurve.
Uber die permanente Permeabilitit % kann der Anstieg der intrinsischen
Kurve pp; im Schnittpunkt mit der y-Achse berechnet werden:

Mpi = Up — 1 (27)

5Die neutrale Zone des Magneten beschreibt den Bereich eines Magneten in dem der
komplette Fluss senkrecht durch die Flache geht, d.h. kein Fluss den Magneten ver-
lasst oder eintritt [20].

5Die permanente Permeabilitiit pp gibt die Steigung der normalen Demagnetisierungs-
kurve im Schnittpunkt mit der y-Achse (Flussdichte) an.

10
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Uber die Beziehung (2.8) kann im Folgenden die reduzierte Remanenzfluss-
dichte Br' berechnet werden [20]:

Br' = Bdi + ppi * Hdi (2.8)

Aus der reduzierten Remanenzflussdichte und der urspriinglichen Rema-
nenz ergibt sich somit der Verlust der Flussdichte. Zur Veranschaulichung
dieser Rechnung dient Abbildung 2.3. In Abb. 2.3(a) ist die grafische Dar-
stellung der Vorgehensweise dargestellt, wahrend 2.3(b) die dazugehorigen
Berechnungen und Werte zeigt.

Pe: 1 2 150  * Intrinsische normale Demagnetisierungskurven frei gewahit
N " intrinsische Arbeits- « Der Permanenz-Koeffizient ebenfalls frei gewahit: Pc = (-)1
gerade: Pei =2 m 2 - Die permanente Permeabilitit betragt e = 1,047
| A [ 9 . Anstieg der
", 7 (B Hd) - ] Pei=Pc —1=(-)2 Arbeitsgeraden
0,5} B y '1'005 xa  Schnittpunkt Arbeits-
8 P (Bdi; Hdi) = (1,023T;—907,2—) gerade mit intrinsischer
0,75 o M Kurve
o) 1 Intrinsische, permanente
-0,50% Hpi = pp = 1=0,047 Permeabilitat
B
2 Bg = Bdi + pp; * Hdi = 1,077T Reduzierte Remanenz
—— Polarisation X , [0252 5 _8
I FIUSSdK:hte /v/- .‘\ ::‘ralle\vuscmebung \‘\ y= RB R +100 = 0,25% Verlustfaktor
T T “ - T +0 R
1500 [kA/m] -molgeld:tg?ke I'-|500 -250 0 « Der irreversible magnetische Verlust y liegt bei 0,25%.
(a) Grafische Darstellung der (b) Rechnerische Vorgehensweise

Vorgehensweise

Abbildung 2.3: Grafische und rechnerische Darstellung der Vorgehensweise zur Be-
rechnung des irreversiblen Verlustes bei Dauermagneten

Einfluss der Temperatur auf die magnetischen Eigenschaften

Der Einfluss der Temperatur auf die magnetischen Eigenschaften lasst sich
bis zu einer gewissen Einsatztemperatur, die vom Magnetmaterial abhingig
ist, mathematisch berechnen. Fiir die Verdnderung der Remanenz wird mit
Formel (2.9) und fir die Verdnderung der Koerzitivfeldstarke mit Formel
(2.10) gearbeitet [21]:

aB * (T — 23)

BR(T) = BR7 RT * (1 —+ 100

) (2.9)
Bu * (T — 23)

H(T)=Hey, rr* (1+ 100

) (2.10)

11
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Die Werte fiir @ und 3 sind ebenso wie die Einsatztemperatur vom betrach-
teten Magnetmaterial abhingig. Die Werte einiger, technisch wichtiger, Ma-
terialien sind in Tabelle 2.1 zusammen mit der jeweiligen Curie-Temperatur
gegeniibergestellt.

Tabelle 2.1: Gegeniiberstellung der Temperaturkoeffizienten sowie der Curie-
Temperatur einiger technisch wichtiger Magnetmaterialien; nach [21—

24]
reversibler Temperaturkoeffizient Curie-
Temperatur

fir Br: ap fur Hey: Bu Tc
Material [%/°C] [%/°C] [°C]
Ferrit -0,2 0,27 450
AINiCo -0,02 0,01 860
SmCos -0,045 -0,25 750
SmyCor7r -0,03 -0,2 825
SmFeN -0,07 0,5 600"
NdFeB:
gesintert -0,11 -0,6 310
gebunden -0,07 -0,4 470

D) Das Material zersetzt sich ab einer Temperatur von 600°C. Aus
diesem Grund existieren keine gesinterten SmFeN-Magnete.

Wie aus Tabelle 2.1 hervorgeht, weisen alle Materialien einen Verlust in
der Remanenz auf, wenn die Umgebungstemperatur erhéht wird. Die Koer-
zitivfeldstdrke wird nur bei den Seltenerd-Werkstoffen reduziert. Fiir den
Fall des AINiCo-Materials ist lediglich eine geringe Anderung zu beobach-
ten, wiahrend der Ferrit sogar eine Steigerung der Koerzitivfeldstiarke mit
zunehmender Temperatur aufweist.

Nach [21] erféhrt die intrinsische Kurve (Polarisation J) keine Anderung
ihrer Gestalt bei verdnderlicher Temperatur. Lediglich die charakteristischen
Werte verandern sich nach den oben genannten Formeln (2.9) und (2.10).
Im Gegensatz dazu kann sich die Gestalt der Kurve der Flussdichte sehr
wohl durch den Einfluss der Temperatur verdndern. Insbesondere bei NdFeB-
Magneten ist oft schon bei moderaten Temperaturen ein Abknicken der Kur-
ve im II. Quadranten zu beobachten. Der Einfluss der Temperatur auf die
Entmagnetisierungskurve (II. Quadrant) ist in Abbildung 2.4 an einem kom-
merziell erhéltlichen, gesinterten NdFeB-Magneten schematisch dargestellt.

12
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Pc: 1 1,5 2 3
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100°C
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Starke des auReren Magnetfeldes H

Abbildung 2.4: Temperatureinfluss auf die Entmagnetisierungskurve eines Dauer-
magneten Typ 677 HR; nach [25]

Das Beispiel aus Abbildung 2.4 zeigt das Verhalten eines NdFeB-Magneten
vom Typ VACODYM 677 HR der Firma Vacuumschmelze. Dieser Magnettyp
wurde als Beispiel herangezogen, da dieser in dem verwendeten Plattenwerk-
zeug als Richtmagnet eingebaut ist, siche Abschnitt 3.1.1. Aus der Abbildung
2.4 lasst sich die Entwicklung der Remanenz Br und der Koerzitivfeldstarke
H.; bei steigender Temperatur deutlich erkennen. Bei einer Temperatur von
200°C ist der durch den Temperatureinfluss verdnderte Verlauf der Fluss-
dichte eindeutig auszumachen. Mit der Kenntnis iiber den Arbeitspunkt des
Dauermagneten kann nun abgeschétzt werden, ob ein reversibler oder irrever-
sibler Verlust der magnetischen Kraft vorliegt. Wird von einer Arbeitsgerade
Pc = 1 ausgegangen, liegt der Schnittpunkt noch im linearen Bereich ober-
halb des ,Knies“. Bei einem Arbeitspunkt von Pc = 0,5 hingegen, wére der
Schnittpunkt unterhalb dieses Knies und es wiirde zu einem hohen irrever-
siblen Verlust der Magnetkraft kommen. Die Auslegung des magnetischen
Kreises spielt somit nicht nur eine wichtige Rolle fiir die Starke des magneti-
schen Feldes, sondern auch fiir den Einsatz von Dauermagneten bei erh6hten
Temperaturen.

2.1.2 Magnetische Anisotropie

Eine magnetische Anisotropie wird im wesentlichen durch zwei Mechanis-
men hervorgerufen: Durch die Kristallanisotropie und die Spannungsaniso-
tropie [8]. Wie bereits oben beschrieben, richten sich die magnetischen Mo-

13
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mente in einigen Bereichen (Weiische Bezirke) parallel zueinander aus. Diese
Anisotropie wird auch als Kristallanisotropie bezeichnet, da diese Ausrich-
tung in einer kristallographischen Richtung erfolgt, d.h. an das Kristallgitter
gebunden ist [26]. Diese kristallographische Richtung wird oft als ,leichte
Richtung“ bezeichnet, da die Magnetisierung in diese Raumrichtung leichter
moglich ist als in andere Raumrichtungen. Es bilden sich somit Kristalle mit
einer magnetischen Vorzugsrichtung aus. Einfach ausgedriickt sind bei iso-
tropen Magneten diese Kristalle regellos verteilt, wiahrend sie bei anisotropen
Magneten alle in eine bestimmte Richtung orientiert sind [27]. Eine regello-
se Verteilung resultiert in vergleichbaren magnetischen Eigenschaften in alle
Raumrichtungen, wiahrend eine gleichférmige Verteilung dieser Bereiche in
magnetischen Eigenschaften resultiert, die von der Raumrichtung abhéngig
sind. Abbildung 2.5 soll diesen Zusammenhang veranschaulichen.

Magnetisch Isotrop Magnetisch Anisotrop

Abbildung 2.5: Schematische Darstellung der Ausrichtung der Kristalle bei magne-
tisch isotropen und anisotropen Werkstoffen; nach [22]

Bei der Spannungsanisotropie wird die magnetische Vorzugsrichtung durch
eine mechanische Verformung eingestellt. Eine mechanische Verformung ver-
zerrt das Kristallgitter, ebenso wie die Magnetostriktion” das Kristallgitter
verformt. Die spontane Magnetisierung stellt sich schlussendlich so ein, dass
die Magnetostriktion die mechanische Verformung unterstiitzt [8]. Die ,ein-
fache Achse“ wird somit durch die Verformung des Materials eingeprégt.

7Unter Magnetostriktion wird die Verfomung des Kristallgitters durch spontane Magne-
tisierung verstanden.

14
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2.1.3 Pulveraufbereitung

Die Herstellung von anisotropen Magnetpulvern auf NdFeB-Basis ist im We-
sentlichen auf drei Herstellungsmethoden begrenzt [28]. Die einfachste Mog-
lichkeit ist die Zerkleinerung eines gesinterten Magneten und die Verwendung
des gewonnenen Pulvers als Fiillstoff. Da diese Methode jedoch sehr kostenin-
tensiv ist und mit einer schlechten Temperaturbestédndigkeit der Materialien
einhergeht, wird diese Methode in der Praxis nicht angewendet [28]. Statt-
dessen wird in der industriellen Anwendung auf das Schmelz-Spinn-Verfahren
oder das HDDR-Verfahren zurtickgegriffen. Beide Prozesse sollen im Folgen-
den, hinsichtlich des Ablaufes und der resultierenden Vor- und Nachteile,
nédher betrachtet werden.

Schmelz-Spinn-Verfahren

Das Schmelz-Spinn-Verfahren (kurz MSP - melt-spinning-process) wurde be-
reits in den 80er Jahren des 20. Jahrhunderts von Croat und Herbst fir die
Herstellung von isotropen Pulvern auf NdFeB-Basis entwickelt [29, 30]. Bei
diesem Verfahren wird ein Strahl des geschmolzenen Ausgangsmaterials auf
ein schnell-drehendes Rad gegeben. Durch die schnelle Drehung dieses Rades
werden meist band- oder flockenférmige Partikel produziert. Der MSP ist
durch seine hohe Abkiihlrate gekennzeichnet, die bei ca. 10°K/s liegt [31].
Die gewonnen bandférmigen Partikel besitzen im Schnitt eine Dicke von ca.
30-50 pm und eine Breite von ca. 1,5mm [32] und werden anschlieBend zu
feineren Pulvern gemahlen. Diese Pulver sind magnetisch isotrop und wer-
den zur Herstellung kunststoffgebundener, aber auch gesinterter Magnete
eingesetzt. Die Eigenschaften gebundener Magnete liegen im Bereich von
Br =500-720mT, Hey =510-1430kA /m und (BH)max =30-85kJ/m? [33].

Zur Herstellung anisotroper Pulver mittels des MSP sind weitere Pro-
zessschritte notwendig. Hierzu werden die bandférmigen Partikel aus dem
MSP unter Temperatur verpresst und umgeformt. Durch die HeiSumformung
des verpressten Materials werden die vorher vornehmlich runden Koérner in
Plattchen konvertiert, wobei die ,leichte Achse“ senkrecht zur Oberfliche
der Korner ausgerichtet ist [32,34]. Der Grad der Anisotropie der jeweiligen
Korner ist dabei abhédngig vom Grad der Umformung. Ein héherer Umform-
grad fiihrt entsprechend zu einer stérkeren magnetischen Anisotropie [32].
Nach Abschluss der Heilumformung werden die hergestellten Magnete ent-
weder durch einen Mahlprozess oder aber durch eine Wasserstoff-Behandlung
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(Hydrogen Decrepitation) zu einem Pulver weiterverarbeitet. Mit derartigen
anisotropen Pulvern kénnen kunststoffgebundene Magnete mit Bg =840 mT,
Hey =1174kA/m und (BH)max = 125,8kJ/m? hergestellt werden [32].

Ein wichtiges Merkmal der im MSP hergestellten Pulver ist deren geome-
trische Anisotropie. Bereits Eshelmann et al. [34] haben festgestellt, dass die
flockenférmige Form der Partikel zu einer Vorausrichtung bereits vor dem
Anlegen eines Magnetfeldes fiihrt. Dieses Phdnomen wird im Laufe der Ar-
beit immer wieder auftauchen und spielt eine wichtige Rolle bei der Orientie-
rung der Partikel im spritzgegossenen Dauermagneten. Die REM-Aufnahme
in Abb. 2.6(a) zeigt Grofle und Form der Partikel. In der gleichen Arbeit,
sowie in der Arbeit von Doser et. al. [32] wurde zudem eine Erklarung fiir die
gute thermische Bestédndigkeit der gewonnenen Pulver, gegeniiber Pulvern
aus herkbmmlichen, gesinterten Magneten, aufgefithrt: Die hohe Abkiihlge-
schwindigkeit im MSP fithrt zu einem sehr feinen Gefiige, wodurch die Oxi-
dation der Partikel im Priifverfahren deutlich reduziert wird. Die Arbeit von
Brown et al. [28] zeigt dariiber hinaus, dass die Temperaturbestandigkeit der
schmelzgesponnenen Pulver im Vergleich zu kommerziellen HDDR-Pulvern
besser abschneidet.

o

o fgeh g N osC s

(a) REM-Aufnahme des (b) REM-Aufnahme des (c) REM-Aufnahme des

schmelze-gesponnenen d-HDDR-Pulvers sphérischen, isotropen
Pulvers Pulvers

Abbildung 2.6: Rasterelektronenmikroskopie der in dieser Arbeit verwendeten Pul-
ver; [35-37)

HDDR-Verfahren

Das hydrogenation, disproportionation, desorption and recombination-Ver-
fahren (kurz HDDR-Verfahren) wurde erstmals von Takeshita et al. [38] be-
schrieben und zur Herstellung von isotropen magnetischen Pulvern verwen-
det. Das Verfahren lésst sich in die folgenden vier Schritte gliedern:
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e Hydrierung: Wasserstoff lagert sich in der Nd2Fe14B-Phase und den
Nd-reichen Korngrenzen ab.

e Disproportionierung: Die Nd2Fe14B-Phase wird zu NdHs + 5, FeaB und
a-Fe.

e Desorption: Der Wasserstoff diffundiert aus dem NdH wieder heraus.
¢ Rekombination: Die Ausgangsphase des Nds2Fe14B wird neu gebildet.

Mittels des HDDR-Verfahrens kann ebenfalls eine magnetische Anisotropie
im Pulver erzeugt werden. Urspriinglich wurde die Anisotropie in HDDR-
Pulvern der Zugabe bestimmter Stoffe zugeschrieben wie bspw. Co oder
Zr [39,40]. Die Arbeit von Mishima et al. [41] hat gezeigt, dass eine spezi-
elle Verfahrensvariante des HDDR-Prozesses zur Induzierung einer magneti-
schen Anisotropie, auch ohne die Zugabe weitere Legierungselemente, fiihrt.
Dieses Verfahren wird als dynamisches HDDR-Verfahren (kurz d-HDDR)
bezeichnet und wurde 1998 zum Patent angemeldet [42]. Der Schliissel zur
Anisotropie liegt demnach in der kontrollierten Reaktionsrate der Dispro-
portionierung und Rekombination wihrend des Prozesses. Die Eigenschaften
eines kunststoffgebundenen Magneten mit diesem Pulver liegen nach [41] bei
Br =890mT, Hey =1490kA/m und (BH)max =144 kJ/m3. Die Entstehung
der magnetischen Anisotropie wurde spéter durch Honkura et al. [43] als Tex-
ture Memory Effect bezeichnet. Dabei spielt die Ausrichtung der tetragonalen
FeyB-Phase die wesentliche Rolle fiir die spatere Anisotropie des Pulvers.

Im Gegensatz zu dem schmelzgesponnenen Pulver besitzt das HDDR-
Pulver eher eine koérnige Form, weifit also eine deutlich geringere geome-
trische Anisotropie auf [36]. Die damit einhergehenden Vor- und Nachteile
fur die Verarbeitung und die finalen Bauteileigenschaften werden in dieser
Arbeit beleuchtet. Abbildung 2.6(b) zeigt eine REM-Aufnahme des Pulvers
zur Veranschaulichung der Geometrie.

2.2 SpritzgieBbare Duroplastcompounds

Die Entwicklung von duroplastischen Formmassen fiir das SpritzgieBverfah-
ren geht bis auf die 40er Jahre des 20 Jh. zurtick [44]. Wirklich durchgesetzt
hat sich dieses Verfahren jedoch erst nach der Erfindung der Schneckenkolben-
SpritzgieBmaschinen. Vorher war das Pressverfahren das am héufigsten ge-
nutzte Verfahren zur Herstellung von Bauteilen aus Duroplasten [45]. Im All-
gemeinen lassen sich die Vorteile des SpritzgieBprozesses thermoplastischer
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Kunststoffe auf die Duroplaste iibertragen. Gegeniiber anderen Verfahren wie
Pressen und Transfer Molding kénnen vor allem die hohe Wirtschaftlichkeit,
eine bessere Prozesskontrolle, die gute Homogenisierung des Materials im
Zylinder und die Komplexitidt der Formteile angefiihrt werden [44,45]. Aus
rein wirtschaftlicher Sicht sind duroplastische SpritzgieSmassen den thermo-
plastischen Kunststoffen erst ab einer bestimmten Wanddicke und der da-
mit einhergehenden Zykluszeit vorzuziehen [5]. Dieser Zusammenhang soll
in Abbildung 2.7 verdeutlicht werden. Wahrend die Vernetzungsreaktion bei
duroplastischen Formmassen zunéchst unabhéngig von der Geometrie einer
gewissen Zeit bedarf, ist die Erstarrung von Thermoplasten lediglich abhan-
gig von der Warmeleitung. Folglich starten die Duroplaste mit einem ge-
wissen Offset, wiahrend bei Thermoplasten mit sinkenden Wanddicken die
Erstarrungszeit theoretisch gegen Null geht. Im Vergleich zur Erstarrungs-
zeit beim Thermoplasten, fillt der Anstieg der Hartezeit durch den deutlich
geringeren Temperaturunterschied zwischen Masse- und Werkzeugtempera-
tur bei der Duroplastverarbeitung und der zusétzlich exotherm verlaufenden
Vernetzungsreaktion geringer aus. Folglich schneiden sich die beiden Kur-
ven in einem gewissen Punkt. Der Break-Even variiert je nach eingesetztem
Material.

a ... Ideale Aushiirtekurve von Duroplasten
(Massetemperatur - Werkzeugtemperatur)

b ... Duroplast-Spritzgie Ren

------- - ¢ ... Duroplast- Pressen

Hartungszeit t,
Erstarrungszeit t,

d ... Thermoplast-Spritzgie Ren

Wanddicke h

Abbildung 2.7: Einfluss der Wanddicke auf die Hartungs- bzw. Erstarrungszeit von
Duro- und Thermoplasten; nach [5]

Insbesondere bei der Anwendung fiir kunststoffgebundene Magnete kann
es von Bedeutung sein, dass das Material in der Kavitadt moglichst lange im
flieBfahigen Zustand vorliegt. Wie die Arbeit von Drummer [4] gezeigt hat,
spielt die Orientierungszeit bei der Ausrichtung von anisotropen Magnetpar-
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tikeln eine grofie Rolle. Entsprechend wire eine lange Hérte-/Erstarrungszeit
bei diinnen Geometrien vorteilhaft. Die Wirtschaftlichkeit des Prozesses riickt
dabei in den Hintergrund, da die Preise fiir die eingesetzten Magnetpulver
ohnehin zum Grofiteil die Kosten des fertigen Produktes bestimmen. Im Ver-
héaltnis betrachtet fallen die Mehrkosten des Prozesses somit weniger ins Ge-
wicht.

Im Folgenden soll auf die spezifischen Eigenschaften der Duroplaste sowie
auf den Verarbeitungsprozess naher eingegangen werden.

2.2.1 Werkstoffuibersicht

Allgemein zeichnen sich spritzgieSbare Duroplaste durch hohe Festigkeiten
und Steifigkeiten, gute Temperatur- und Medienbesténdigkeiten und geringe
Schwindungen aus [6]. Die sehr guten thermomechanischen Eigenschaften,
speziell von Phenolharzformmassen, fithren zu einem gesteigerten Interesse
fir den Einsatz im Automobilbereich [46]. Dariiber hinaus lassen sich duro-
plastische Formteile wirtschaftlicher als vergleichbare Bauteile aus Alumini-
um und Polyamid herstellen und bieten gleichzeitig ein hohes Potential zur
Funktionalisierung, z.B. im Hinblick auf Warmeleitfadhigkeit und magnetische
Eigenschaften [47]. Dennoch kommen im direkten Vergleich zu thermoplas-
tischen Werkstoffen nur sehr geringe Mengen an Duroplasten zum Einsatz.
In einer Mercedes Benz C-Klasse werden insgesamt ca. 46 Vol.-% Polymer-
werkstoffe verbaut (damit die groBte Werkstoffgruppe), allerdings sind nur
0,2 Vol.-% des Gesamtvolumens Duroplaste [6]. Auch bei der Robert Bosch
GmbH, die frither selbst an der Entwicklung duroplastischer Formmassen be-
teiligt war, betrug der Anteil am Kunststoffmaterialeinsatz zuletzt lediglich
2 Gew.-% [48].

Die Griinde fiir den stark zuriickgegangenen Einsatz duroplastischer Form-
massen sind vielseitig. Die Duroplaste weisen auf Grund ihrer dreidimen-
sionalen Vernetzung eine sehr geringe Zahigkeit auf und die Lagerstabili-
tét einiger Formmassen bei Raumtemperatur ist stark eingeschrinkt. Auch
die Marketingstrategien der Thermoplast-Hersteller haben zu einem stetigen
Riickgang des Duroplast-Einsatzes gefiihrt [49]. Hauptgrund fiir den sehr
geringen und zuriickhaltenden Einsatz duroplastischer Formmassen ist je-
doch das benétigte Prozessverstandnis fiir die Verarbeitung von Duroplas-
ten [6,50]. Dieses hohe Prozessverstandnis ist auf das komplexe FlieB-Hérte-
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Verhalten der Duroplaste zuriickzufiihren. Abbildung 2.8(a) zeigt schema-
tisch den Viskositétsverlauf duroplastischer Formmassen nach Bauer [51].
Der Viskositatsverlauf lasst sich prinzipiell in zwei Kurven aufteilen, in die
Erweichung und die Aushértung. Die Erweichung ldsst sich mit dem Viskosi-
tatsverlauf thermoplastischer Werkstoffe vergleichen, mit steigender Tempe-
ratur nahert sich die Kurve einem Minimum und verweilt dort. Die steigende
Temperatur fithrt bei Duroplasten gleichzeitig aber zum Eintreten der Ver-
netzungsreaktion, wodurch die Viskositat mit der Temperatur und Zeit wie-
derum ansteigt. Das Ergebnis ist der typische U-férmige Viskositatsverlauf
der duroplastischen Formmassen. Der Verarbeitungsbereich im Spritzgieflen
(schraffierter Bereich in Abb. 2.8(a)) muss so gewéhlt werden, dass die Vis-
kositdt moglichst gering ist, die Temperatur und die Zeit jedoch nicht aus-
reichen um die Vernetzung der Formmasse zu weit voran zu treiben. Sollte
die Vernetzung bereits zu weit fortgeschritten sein besteht die Moglichkeit,
dass das Material aufgrund der erhéhten Viskositat nicht mehr in die Kavitéat
eingespritzt werden kann. Ein Prozessstillstand wére die Folge.

Verarbeitungsbereich

x x
= =
= e
(%} |72}
o o
] 2
> >
5 3
- —— Viskositatsverlauf =
IS ---- Erweichung g
5 . :
< 7, Aushartung P4 Ausgangswerkstoff
s T Geringere Temperatur
Hoherer Feuchtegehalt
Zeit t, Temperatur T Zeitt, Temperatur T
(a) Viskositatsverlauf duroplastischer (b) Prozesseinfliissse auf den
Formmassen Viskositatsverlauf

Abbildung 2.8: Schematische Darstellung des Viskositétsverlauf von duroplasti-
schen Formmassen und Einfluss von Feuchte und Temperatur; nach
5,51,52]

Der Viskositatsverlauf duroplastischer Formmassen kann von verschiede-
nen Faktoren abhéngen. In Abbildung 2.8(b) sind einige Einfliisse auf den
U-formigen Viskositétsverlauf dargestellt. Die Temperatur spielt fiir die Er-
weichung und Vernetzung der Formmassen eine entscheidende Rolle. Je héher
die gewahlte Temperatur, desto geringer fillt das Viskositdtsminimum aus,
gleichzeitig wird aber die Reaktionszeit um ein Vielfaches verringert [5]. Im
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Rahmen des BMBF-Projektes , FiberSet“® wurde der Einfluss der Tempe-
ratur auf die Viskositéat erfolgreich in ein Berechnungsmodell fir die Pro-
zesssimulation iiberfithrt [53]. Fiir die Verarbeitung bedeutet das, dass die
Temperatur von Masse und Werkzeug hoch genug gewéhlt werden muss, um
eine Fillung der Kavitat gewahrleisten zu konnen, gleichzeitig aber nicht zu
hoch, damit wahrend der Fiillzeit die Vernetzung nicht zu weit voran schrei-
tet. Auch fiir die Orientierung der Magnetpartikel im Werkzeug ist dieser
Zusammenhang von grofler Bedeutung, da hier beide Faktoren, die minimale
Viskositdt und die Orientierungszeit, entscheidend sein kénnen. Entsprechend
kann hier eine Optimierung der Prozessparameter zu verbesserten magneti-
schen Eigenschaften fiihren.

Ein weiterer Einfluss auf die Verarbeitungsviskositat ist die Feuchte im
Material. Dieser Zusammenhang wurde von Hoer eingehend untersucht. Es
hat sich gezeigt, dass eine hohere Materialfeuchte zu einer geringeren Ver-
arbeitungsviskositdt fithrt, im gleichen Zug aber auch die Reaktionszeit ver-
grofert [52]. Entsprechend wird das Prozessfenster verbreitert. Die Auswir-
kungen der Feuchte auf das in dieser Arbeit verwendende Epoxidharz wurde
von Hofmann untersucht [54].

Bereits in den frithen 80er Jahren des 20 Jhs. wurde der Einfluss der Hér-
teeinstellung® auf die Viskositdt untersucht [45]. Somit kann auch die Aus-
gangseinstellung des Materials einen Einfluss auf die minimale Viskositat und
das Verarbeitungsfenster haben.

In Tabelle 2.2 sind die verschiedenen Vertreter duroplastischer Matrixma-
terialien zusammen mit ihrer Reaktionsart und den typischen Anwendungs-
feldern gegeniibergestellt.

Als Matrixmaterial fiir die Versuche in der vorliegenden Arbeit wurde ein
Epoxidharz der Raschig GmbH ausgewéhlt. Hintergrund fir die Wahl des
Epoxidharzes sind die sehr guten Eigenschaften hinsichtlich Temperatur- und
Chemikalienbesténdigkeit. Nach [55] schneiden die Epoxidharzformmassen
hervorragend in den Bereichen Temperatur- und Chemikalienbestédndigkeit
und den mechanischen Eigenschaften ab. Dariiber hinaus sollen die Epoxid-

8 Faserverstirkte Duroplaste fiir die Grofserienfertigung im SpritzgieBen, Forderzei-
chen 02PJ2160

9Die Hérteeinstellung der verschiedenen Formmassen beschreibt deren FlieBfihigkeit.
Je nach Zusammensetzung von Harz, Harter und Hilfsmitteln kénnen verschieden
Formmassen des gleichen Typs unterschiedliche FlieBeigenschaften (z.B. OFT-Wert)
aufweisen.
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formmassen die niedrigsten Verarbeitungsviskositiaten in der rieselfahigen
Duroplastfamilie aufweisen [56]. Hier ist jedoch darauf hinzuweisen, dass
die UP-Formmassen noch geringere Viskosititen aufweisen. Allerdings ist
hier die Verarbeitungstechnik aufgrund notwendiger Stopfer- oder Injester-
Syteme aufwendiger [57]. Dartiber hinaus zeigen die UP-Harze schlechtere
chemische Bestdndigkeiten im Vergleich zu Epoxidharzformmassen [55], was
wiederum die Anwendungsvielfalt in vielen Bereichen einschrankt.

Tabelle 2.2: Typische duroplastische Formmassen inkl. Reaktionsart und klassischen
Anwendungsfeldern; nach [5,58,59]

Matrixmaterial | Abkiirzung | Reaktionsart Typische Anwendung
. Polymeri- Elektronik (z.B. in Luft-
Diallylphthalat DAP s;cion und Raumf(ahrttechnik)
Elektronik (z.B. Ver-
Epoxidharz EP Polyaddition | packung von elektrischen
Komponenten)
Melaminform- MF Polykonden- Gehéause, Stecker,
aldehydharz sation Schalter
Phenolform- PR Polykonden- | Strukturbauteile (z.B. in
aldehydharz sation der Automobiltechnik)
Ungeséttigtes UpP Polymeri- Technische Bauteile (z.B.
Polyesterharz sation Scheinwerfergehéuse)

FEin weiterer Vorteil der Epoxidharzformmassen ist deren Vernetzungsre-
aktion, die Polyaddition. Es entstehen somit keine unerwiinschten Neben-
produkte wéhrend der Vernetzung, was im Gegensatz zu den Phenol- und
Melaminharzen einen Vorteil hinsichtlich der Oxidation der Fillstoffe mit
sich bringt. Wie bereits in 2.1.3 angesprochen, besitzen die Magnetpulver ei-
ne starke Oxidationsneigung bei erhhten Temperaturen. Im Zusammenhang
mit aggresiven Medien (bspw. Ammoniak oder Wasser als Reaktionsproduk-
te bei den Vernetzungsreaktionen von Phenol- und Melaminformaldehyd-
harzen) kann dies zu einem starken Abfall der magnetischen Eigenschaften
fithren. Durch die Polyaddition ist dariiber hinaus kein Temperprozess bei
den Epoxidformmassen notwendig, da die Reaktion bereits im Spritzgief3-
werkzeug vollstandig abgeschlossen werden kann [56].

Im Folgenden soll daher nur auf den Aufbau und die Eigenschaften von

Compounds mit einem Epoxidharz als Matrixwerkstoff ndher eingegangen
werden.
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2.2.2 Compounds auf Epoxid-Basis

In der europaweiten Produktion von Formmassen belegen die Epoxidhar-
ze mit einer Produktionsmenge von ca. 3.000 t jahrlich (Gesamtproduktion
an Duroplastformmassen ca. 140.000 t) hinter den PF-; UF-, MF- und UP-
Harzen lediglich den fiinften Platz [46,60]. Die Produktion von Epoxidharzen
fiir die Verarbeitung im Transfer-Molding-Verfahren, sowie die Herstellung
von Harzen fiir die Fliissiginjektion (RTM, Laminierverfahren etc.) sind dabei
nicht berticksichtigt. Eine der wichtigsten Entwicklungen der letzten Jahre
im Bereich der Epoxidharzformmassen sind die latenten Katalysatoren, die
zu einer verbesserten Lagerstabilitdt und Verarbeitung fiihren, dabei aber die
Zykluszeit der SpritzgieBprozesses nicht beeinflussen [60]. Die Wirkungsweise
dieser Katalysatoren ist in Abbildung 2.9 nach [61] dargestellt.

100 —,
0 —— Ohne Katalysator
Wielq .. Katalysator ohne Latenz!
80 |- Latenter Katalysator
()
S 704
=
£ 60
f
? 50
c
S 404
X -
3 304
4
20 ;
10 e —
0-+—"/— T T T T T T T T T
0 60 80 100 120 140 160 180 200 220 [°C] 260

Temperatur

Abbildung 2.9: Einfluss von Katalysatoren auf die Hartungsreaktion von Epoxy
Molding Compounds; nach [61]

Ohne die Zugabe von Katalysatoren startet die Vernetzungsreaktion der
verwendeten Komponenten erst ab einer Temperatur von ca. 180°C. Die Zu-
gabe eines Katalysators ohne Latenz fiithrt bereits ab einer Temperatur von
60°C zu einem Einsetzen der Reaktion. Die Reaktion ist jedoch erst bei einer
Temperatur von 220°C vollstdndig abgeschlossen. Die Versuche mit laten-
ten Katalysatoren zeigen, dass der Reaktionsstart erst ab einer Temperatur
von ca. 140°C einsetzt, die Reaktionsgeschwindigkeit bleibt dabei jedoch ver-
gleichbar zu dem System ohne Katalysatoren. Im Gegensatz zu den nicht-
latenten Katalysatoren ist somit eine Zykluszeitoptimierung méglich. Die La-
tenz der Katalysatoren wird durch die Einbettung in ein Mikrogel realisiert,
welches den Katalysator erst ab einer definierten Temperatur freisetzt [60].
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Generell sind spritzgiebare Epoxidharzformmassen aus den folgenden
Komponenten zusammengesetzt: Einem Epoxidphenolnovolak oder Epoxid-
kresolnovolak (Harz, Komponente (a)), einem Phenol- oder Kresolnovolak
(Harter, Komponente (b)), einer Stickstoff-haltigen Base (Katalysator, Kom-
ponente (c)), sowie diversen Fiill- und Zusatzstoffen (Komponenten (d)) zur
Einstellung der finalen Verarbeitungs- und Bauteileigenschaften [62—64]. Die
stickstoffhaltige Base liegt dabei als Salz vor, das durch die Einbettung in ein
carbonsaurehaltiges Mikrogel als Reaktionsprodukt entsteht [65]. Typische
stickstoffhaltige Basen, die hierbei zum Einsatz kommen, sind z.B. Amine,
Polyamine oder Imidazole [64]. Eine mogliche Vernetzungsreaktion ist bei-
spielhaft fur ein Epoxidphenolnovolak und ein Phenolnovolak (Bisphenol F)
in Abbildung 2.10 dargestellt.

Epoxidphenolnovolak e A A —()

+ — N\t o ) ) ‘
Katalysatoren oy oH Wov oH o
(z.B. Imidazole) \ AR
{( ) ( N—o
Bisphenol F i N\t W) )

(Phenolnovolak) cH, o,

on— — —o—( < Do
T \ N\

Abbildung 2.10: Schematische Darstellung einer Vernetzungsreaktion von einem
Epoxidphenolnovolak und einem Phenolnovolak

In Anlehnung an diverse Patente zur Herstellung und Verarbeitung von
Epoxid-Compounds liegt das Epoxidaquivalent bei Phenol- und Kresolnovo-
laken im Bereich zwischen 5 und 6, bzw. 4 und 5 Aquivalente je kg [62-64].
Umgerechnet auf das Molekulargewicht eines Phenol- bzw. Kresolnovolakes
bedeutet das, dass ca. jedes zweite bis vierte Phenol- bzw. Kresolmolekiil
eine funktionelle Epoxid-Endgruppe besitzt. Da die iibrigen OH-Gruppen an
den verbleibenden Molekiilen genauso wie die OH-Gruppen des Hérters mit
den Epoxidgruppen eine Vernetzungsstelle bilden, ergibt sich eine sehr hohe
Vernetzungsdichte bei den verwendeten Epoxidharzen. Diese hohe Vernet-
zungsdichte fiihrt zu den bereits erwdhnten Eigenschaften der Epoxidharze,
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wie Chemikalien- und Temperaturbestédndigkeit. Auch die Steifigkeit und Fes-
tigkeit wird durch die Vernetzungsdichte positiv beeinflusst, allerdings wird
das Material mit hoherer Vernetzungsdichte auch entsprechend spréder. Ein
weiterer Vorteil der dreidimensionalen Vernetzung ist die Richtungsunabhan-
gigkeit der Eigenschaften des produzierten Bauteiles [56].

Epoxidharzformmassen werden aufgrund ihrer Eigenschaften vor allem als
elektrische und thermische Isolatoren, im first- und second-level packaging
von elektronische Komponenten, als Kapselung zum Schutz vor Chemikalien
und auch zur Impréagnierung von Spulenwicklungen eingesetzt [56,61]. Auch
die Funktionalisierung der Materialien im Hinblick auf Warmeleitfahigkeit,
magnetische Eigenschaften und die Herstellung von Molded Interconnect De-
vices (MID) spielt in aktuellen Materialentwicklungen eine Rolle [61].

2.2.3 Verfahrenstechnik DuroplastspritzgieBen

Der Verfahrensablauf beim Spritzgieflen von rieselfdhigen Duroplasten unter-
scheidet sich im Wesentlichen nicht von dem Ablauf beim Spritzgieen von
Thermoplasten. Allerdings sind die thermischen Randbedingungen bei bei-
den Verfahrensvarianten umgekehrt. Wahrend beim Thermoplastspritzgielen
eine heile Masse in ein kélteres Werkzeug eingespritzt wird, ist beim Duro-
plastspritzgieen die Werkzeugtemperatur hoher als die Massetemperatur.
Der wesentlichste Unterschied ist in der ablaufenden chemischen Reaktion
beim Duroplastspritzgiefien zu suchen, wahrend beim Thermoplastspritzgie-
Ben lediglich eine Aggregatzustandsidnderung (physikalischer Vorgang) ab-
lauft. Die wichtigsten Verfahrensschritte beim Duroplastspritzgiefien sind in
Abbildung 2.11'° dargestellt.

Vor Beginn des Einspritzens wird das Werkzeug geschlossen und die Diise
an das SpritzgieBwerkzeug angelegt. Eingespritzt wird der aufgeschmolzene
Duroplast mit Hilfe der Schnecke, die in diesem Fall als Kolben dient. Bei
der Verarbeitung von rieselfdhigen Duroplasten kommen kompressionslose
Schnecken ohne Riickstromsperre zum Einsatz [57]. Die Massetemperatur
beim Einspritzen und die Einspritzgeschwindigkeit h&dngen hierbei stark von
dem gewahlten Material ab. Bei Epoxidharzformmassen liegt die Massetem-

19Dje Grafik zeigt den Prozess beim Einspritzen der Formmasse iiber die Trennebene.
Die Schliefleinheit ist dabei vertikal ausgerichtet, die Spritzeinheit entsprechend ho-
rizontal. Dieser Aufbau entspricht dem in dieser Arbeit am haufigsten angewandten
Fall.
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Abbildung 2.11: Verfahrensschritte beim Spritzgielen von rieselfihigen, duroplasti-
schen Formmassen

peratur etwa im Bereich zwischen 90 und 105°C, bei Phenolharzformmas-
sen zwischen 105 und 120°C [66, 67]. Die Einspritzgeschwindigkeiten sind
ebenfalls stark vom Material und vom Fillstoffgehalt abhingig. Im Falle
der vorliegenden Arbeit wurde auf Grund der hohen Fiillgrade mit sehr ge-
ringen Einspritzgeschwindigkeiten zwischen 1 und 5 ¢m?®/s gearbeitet. Der
Umschaltpunkt vom Einspritzen auf Nachdruck kann vergleichbar wie bei
thermoplastischen Materialien tiber den Schneckenweg, den Hydraulikdruck
und den Forminnendruck erfolgen. Aufgrund der fehlenden Riickstromsperre
empfiehlt es sich den Prozess mittels eines Forminnendrucksensors zu steu-
ern, damit eine gleichbleibende Qualitdt der Bauteile gewéhrleistet werden
kann [68]. Die Hohe des Nachdrucks richtet sich nach dem benétigten Spritz-
druck und liegt in etwa bei 30 bis 60% [66,67]. Die Dauer des Nachdrucks
richtet sich nach dem Material. Ein schneller aushartendes Material benotigt
eine kiirzere Nachdruckzeit als ein Material, das eine langsamere Reaktionsge-
schwindigkeit aufweist. An die Nachdruckphase schliefit sich die Restheizzeit
an. In dieser Zeit schreitet die Vernetzung des Materials voran, die Spritzein-
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heit iibt allerdings keinen Druck mehr auf das Bauteil aus. Gleichzeitig mit
der Restheizzeit lauft das Dosieren ab. Ziel der kompressionslosen Schnecke
ist es eine moglichst geringe Scherung in das Material einzubringen, um ei-
ne vorzeitige Vernetzung zu vermeiden. Das Granulat soll vor allem durch
die von aufen zugefiihrte Wirme aufgeschmolzen werden [67]. Uberschiissige
Waérme, z.B. durch zu hohe Scherraten, kann durch die Medientemperierung
des Zylinders wieder abgefiihrt werden. Nach Ende der Heiz- oder Dosierzeit
(je nachdem was spéter eintritt) wird das Werkzeug gedffnet und das fertige
Bauteil aus dem Werkzeug ausgeworfen.

Die wichtigsten Einflussfaktoren bei der Verarbeitung duroplastischer
Formmassen auf die Bauteileigenschaften sind die Masse- und Werkzeug-
temperatur, die Einspritzgeschwindigkeit, der Nachdruck und die Dosierge-
schwindigkeit [52,69]. Um den Einfluss der Prozessfithrung auf die Partikel-
orientierung zu untersuchen, wurde im Rahmen der vorliegenden Arbeit von
Jakobinski eine Masterarbeit mit Fokus auf die prozessinduzierten Fiillstoff-
orientierungen in gefiillten Epoxidharzsystemen durchgefiihrt [70].

2.3 Kunststoffgebundene Dauermagnete

Die Erfindung des kunststoffgebundenen Dauermagneten geht auf Max Baer-
mann im Jahr 1934 zuriick. Das Patent beschreibt die Herstellung eines Dau-
ermagneten, der durch Mischung eines ferromagnetischen Pulvers mit einem
Kunststoff-Pulver und anschlieBendem Verpressen unter Druck und Tempe-
ratur hergestellt wird [71]. Heutzutage stellen die kunststoffgebundenen Dau-
ermagnete einen groffen Teil des Marktvolumens der Permanentmagnete: Die
gebundenen NdFeB-Magnete nehmen dabei einen Marktanteil von ca. 1,4%
ein, was einem Wertanteil am gesamten Dauermagnet-Markt von ca. 3,9%
(= 750 Mio. US-$) entspricht [72]. Seit Mitte der 1990er Jahre ist der Markt
fiir kunststoffgebundene Seltenerdmagnete um ca. 20 - 25% p.a. gewach-
sen [15,73]. Nach den gebundenen Ferriten (22% Marktanteil [15,72]) sind
die gebundenen NdFeB-Magnete damit die zweithdufigsten kunststoffgebun-
denen Dauermagnete. Weitere eingesetzte Materialien sind SmCo, AINiCo
und SmFeN, die bis jetzt allerdings nur in Nischenanwendungen zum Einsatz
kommen.

Die Hauptanwendungen kunststoffgebundener Dauermagnete liegen dabei
im Bereich der Computer- und Kommunikationstechnik, der Automobiltech-
nik sowie der Elektronikindustrie und im Biirobedarf. Abbildung 2.12 zeigt
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Abbildung 2.12: Weltweiter Einsatz kunststoffgebundener Dauermagnete im Jahr
2005; nach [74]

die prozentualen Anteile dieser Branchen am Einsatz kunststoffgebundener
Dauermagnete nach [74]. Ein wesentlicher Schwerpunkt fiir anisotrope, kunst-
stoffgebundene Seltenerdmagnete liegt in der Automobiltechnik. Nach [15]
bietet dieser Markt das grofite Entwicklungspotenzial fiir Seltenerdmagne-
te. Bereits heute werden pro Automobil ca. 70-150 Magnete verbaut. Dabei
werden auch in Kraftstoffpumpen und in allen Stellmotoren Dauermagnete
eingesetzt. Durch steigende Anforderungen beziiglich Effizienz und Tempe-
raturbestandigkeit infolge aktueller gesetzlicher Regelungen besteht hier ein
grofles Potenzial fiir den Einsatz kunststoffgebundener Dauermagnete. Dieses
Potenzial begriindet sich auf die grofiserientauglichen Fertigungsverfahren,
wie bspw. das Spritzgieflen und Pressen, die sich gleichzeitig durch eine hohe
Formvielfalt und einen geringen Nacharbeitungsaufwand auszeichnen. Zu-
sammen mit den Vorteilen der duroplastischen Matrixmaterialien soll dieses
Potenzial in der vorliegenden Arbeit deutlich gemacht werden. Kunststoffge-
bundene Seltenerdmagnete werden hauptséachlich in Kraftstoffpumpen und
dhnlichen Aktuatoren eingesetzt, wobei anisotrope Werkstoffe nur bei Be-
darf nach sehr hohen Flussdichten angewendet werden [75].
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2.3.1 Stand der Technik

Wie bereits erwéahnt, bilden die Magnetmaterialien Ferrit, AINiCo, SmCo,
NdFeB und SmFeN den grofiten Anteil an Fiillstoffen zur Herstellung kunst-
stoffgebundener Dauermagnete. Abbildung 2.13 zeigt eine Ubersicht beziig-
lich der magnetischen Eigenschaften dieser Materialien.
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S 075
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SmFeN gebunden * C = Pressen
0.00 anisotrop ** SG = SpritzgieRen
"o 500 1000 1500 2000 [kA/m] 3000

Koerzitivfeldstarke H_

Abbildung 2.13: Einteilung gebrauchlicher Hartmagnetwerkstoffe und ihrer gebun-
denen Pendants im Hinblick auf Remanenz und Koerzitivfeldstir-
ke; nach [24,76,77)

Die magnetischen Eigenschaften kunststoffgebundener Dauermangete wer-
den gegeniiber ihren gesinterten Pendants immer schlechter ausfallen. Der
Grund hierfiir liegt in den begrenzten Fiillstoffgehalten in der Kunststoff-
verarbeitung. Der maximale Fiillstoffgehalt fiir spritzgieBbare Magnete liegt
etwa bei 70 Vol.-%, wahrend bei gepressten Magneten bis zu 80 Vol.-% Fiill-
stoffgehalt moglich sind [1]. Die maximal erreichbare Remanenz ergibt sich
nach [4] folgendermaflen:

BR =0 PF * BR(Pulver) (211)

Die erreichbare Remanenz Br des gebundenen Dauermagneten ist somit
nur von der Remanenz des eingesetzten Pulvers Bgpuver), dem Fiillstoffge-
halt pr und dem Orientierungsgrad § im Falle anisotroper Fiillstoffpartikel
abhingig.

Bei Fiillstoffgehalten von 65 Vol.-% und mehr ist in der giangigen Literatur
oftmals nur noch von einem Binder anstatt einer Matrix die Rede. Aus diesem
Grund werden die Einfliilsse der Kunststoffverarbeitung auf die finalen ma-
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gnetischen Eigenschaften oft vernachlissigt. Das hat zur Folge, dass sich eine
hohe Zahl an Forschungsarbeiten lediglich mit der Verbesserung der Fiillstoffe
auseinandersetzt, die Prozesskette der Kunststoffverarbeitung dabei jedoch
aufler Acht lasst. Fiir isotrope Fiillstoffe hat diese Annahme durchaus ihre
Berechtigung, wobei auch hier der Fiillstoffgehalt durch die Wahl des richti-
gen Matrixmaterials beeinflusst werden kann. Fiir anisotrope Fillstoffe spielt
jedoch die Verarbeitung des Materials und die resultierende Orientierung der
Partikel eine entscheidende Rolle fiir die Bauteileigenschaften. Da sich die
vorliegende Arbeit sowohl mit dem Einfluss des Matrixmaterials, als auch
mit dem Einfluss des Fiillstoffes auseinandersetzt, soll im Folgenden auf die
Gesamtheit der Einflussfaktoren Bezug genommen werden.

Einfluss der SpritzgieBverarbeitung

Wie bereits erwédhnt, existieren nur wenige Arbeiten zum Einfluss des Ver-
arbeitungsprozesses auf die magnetischen Eigenschaften gebundener Dau-
ermagnete. Hier sind vor allem die Dissertationen von Drummer [4] und
Eimeke [78] zu nennen. In beiden Arbeiten werden anisotrope Strontiumfer-
rite (SrFe) als Fiillstoffe und ein Polyamid (PA) als Matrixwerkstoff verwen-
det. Drummer konnte dabei zeigen, dass das Matrixmaterial und damit die
Matrixviskositédt einen groflen Einfluss auf das Orientierungsverhalten der
Fillstoffpartikel besitzt und hier ein linearer Zusammenhang zwischen kom-
plexer Viskositdt und Orientierungsgrad besteht. Von Seiten des Prozesses
beschrankt sich der Einfluss im Wesentlichen auf die Massetemperatur und
den Nachdruck bei der Spritzgiefverarbeitung. Eine gute Ubersicht der Ein-
flussfaktoren zeigt [79]. Die untersuchten Verarbeitungsparameter, sowie de-
ren Wirkung auf die magnetischen Eigenschaften sind in Tabelle 2.3 darge-
stellt.

Tabelle 2.3: Einfluss der Verarbeitungsparameter auf die Flussdichte kunststoffge-
bundener Dauermagnete; nach [79]

Prozessparameter Wirkung auf Flussdichte
Bauteildicke = 1 mm  Bauteildicke = 4 mm
Massetemperatur + 44+
Werkzeugtemperatur 0 0
Einspritzgeschwindigkeit 0 0
Nachdruck - 0
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Die Verarbeitungseinfliisse gebundener Seltenerdmagnete mit anisotropen
Fiillstoffen sind in einem noch geringeren Mafle untersucht worden. Allein
die Grofenunterschiede der Fiillstoffpartikel im Vergleich mit SrFe-Pulvern
unterscheiden sich so stark voneinander, dass eine mogliche Ubertragung der
Ergebnisse von SrFe auf Seltenerd-Fiillstoffe unwahrscheinlich erscheint. Be-
reits die Arbeiten von Duan et. al. zeigen, dass eine verarbeitungsinduzierte
Orientierung der NdFeB-Pulver die Ausgangseigenschaften beeinflusst [80],
was wiederum im Fall der SrFe-Pulver nicht nachgewiesen werden konnte [4].
Auch die Ausrichtzeit wiahrend der Verarbeitung, d.h. die Zeit in der ein
magnetisches Feld im Werkzeug anliegt, spielt eine Rolle fir die magneti-
schen Eigenschaften der Bauteile [81]. Der Zusammenhang dieser Grofen ist
in Abb. 2.14 dargestellt.

Richtzeit
0 25 5,0 [s] 10
800 H H A
[mT]4
o
o
N
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C
©
€
& 500
Auswirkung des Richtfeldes nach Duan
4004 - - - Auswirkung des Richtfeldes nach Gardocki
0 [meemen Auswirkung der Richtzeit nach Duan (Richtfeld = 1T)~
0 400 800 [mT] 1600
Richtfeld

Abbildung 2.14: Einfluss von Richtfeld und Richtzeit auf die magnetischen Eigen-
schaften anisotroper NdFeB-Magnete; nach [81,82]

Es zeigt sich, dass die Remanenz ohne Richtfeld ca. 60% des maximal er-
reichbaren Wertes bei hochstem Richtfeld einnimmt. Unter der Annahme,
dass bei hochstem Richtfeld eine optimale Orientierung der Partikel vorliegt,
ist bereits bei der herkémmlichen Spritzgieverarbeitung eine Vororientie-
rung zu erkennen. Anzumerken ist hierbei, dass Duan et. al. mit einem ver-
gleichsweise groflen Probekérper mit den Maflen @ = 20mm und h = 9 mm
gearbeitet haben. Die Arbeit von Gardocki und Drummer zeigt ebenfalls ei-
ne Vororientierung von NdFeB-Partikeln im SpritzgieSverfahren [82]. Nach
(2.11) lasst sich hier der Orientierungsgrad ohne Richtfeld zu ca. 61% be-
stimmen, bei maximalem Richtfeld liegt der Orientierungsgrad zwischen 90
und 95%. Die Ergebnisse sind ebenfalls in Abb. 2.14 eingearbeitet.
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Fiir isotrope Werkstoffe kénnen die magnetischen Eigenschaften sehr gut
mit der erreichten Dichte im SpritzgieBverfahren gleichgestellt werden. Die
Arbeit von Qin et. al. zeigt den Einfluss verschiedener Verarbeitungspa-
rameter auf Compounds mit unterschiedlichen Fiillstoffgehalten [83]. Die
Haupteinflussfaktoren sind demnach die Massetemperatur sowie der gewéahlte
Einspritzdruck. Die Massetemperatur kann jedoch nicht beliebig erhoht wer-
den, da die Viskositdt durch Erhohung der Massetemperatur nur langsam
abnimmt, gleichzeitig die Degradation des Fiillstoffes mit steigender Tempe-
ratur zunimmt.

Fiillstoffeinfluss

Die magnetischen Eigenschaften gebundener Dauermagnete sind wesentlich
von den eingesetzten Fiillstoffen abhingig. Neben dem direkten Zusammen-
hang zwischen der Remanenz des Pulvers und der Bauteilremanenz (vgl.
(2.11)) wird auch die Koerzitivfeldstiarke und das maximale Energieprodukt
von den Fiillstoffen beeinflusst. Dariiber hinaus beeinflussen die Fillstof-
fe auch das FlieBverhalten der Kunststoffe und damit die Verarbeitung im
Spritzgielverfahren. Der Fiillstoffeinfluss auf die rheologischen Eigenschaften,
insbesondere fiir Thermoplaste, wurde bereits in einer Vielzahl von Arbeiten
untersucht. Diese Thematik wird in 2.4.1 nochmals aufgenommen.

Die Arbeiten von Duan et al. [80,81,84] beschéftigen sich intensiv mit den
Einfliisssen der Fiillstoffe auf die magnetischen Eigenschaften. Im Fokus ste-
hen dabei der Einfluss von Fiillstoffgrofenverteilung und Fiillstoffvolumenge-
halt eines NdFeB-Pulvers, das im HDDR-Verfahren hergestellt wurde, auf die
magnetischen Bauteileigenschaften. Diese sind in Abb. 2.15(a) und 2.15(b)
dargestellt.

Abbildung 2.15(a) zeigt den Zusammenhang zwischen Fiillstoffgrofienver-
teilung und dem maximalen Energieprodukt. Dieser Zusammenhang lédsst
sich nach Duan et al. [84] mathematisch wie folgt beschreiben:

(BH)max = 35 + 0,96 * dso — 0,0054 * dso” (2.12)

Dabei steht dsp fiir den mittleren Partikeldurchmesser. Somit stellt sich nach
(2.12) ein maximales Energieprodukt bei einer mittleren Partikelgrofie von
ca. 89 pm ein. Neben der Arbeit von Duan et al. [84] zeigt auch die Ar-
beit von Cheng et al. [85], dass optimale magnetische Eigenschaften und
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Abbildung 2.15: Einfluss von Partikelgrofle und Fiillstoffgehalt auf die magneti-
schen Eigenschaften anisotroper, kunststoffgebundener Dauerma-
gnete; nach [80,81,84]

die maximale Packungsdichte nur mit einer breiten Fiillstoffgréflenvertei-
lung erreicht werden konnen. Tatsédchlich weisen kommerzielle, anisotrope
NdFeB-Pulver eine mittlere Partikelgroe von ca. 100 pm bei einer brei-
ten GroBenverteilung auf [36,86]. Abbildung 2.15(a) zeigt, dass bei einem
Fiillstoffgehalt von ca. 65 Vol.-% ein Maximalwert des Energieproduktes er-
reicht wird. Diese Zusammenhénge gelten jedoch nur fiir ein PA12 als Matrix-
werkstoff. Der Orientierungsgrad und damit die Remanenz wird mit steigen-
dem Fillstoffgehalt deutlich geringer und fallt ab einem Fiillstoffgehalt von
>65 Vol.-% drastisch ab.

Duroplastgebundene Dauermagnete

Der Einsatz duroplastischer Matrixwerkstoffe zur Herstellung kunststoffge-
bundener Dauermagnete ist in den meisten Féllen auf das Pressverfahren
beschrankt. Besonders geeignet sind Epoxid-Materialien, da aufgrund ihrer
geringen Viskositat Fiillgrade bis zu 98,5 Gew.-% moglich sind [31]. Der Ein-
satz von duroplastischen Matrixmaterialien im Spritzgieflen ist nur in we-
nigen Féllen dokumentiert. Ishikawa und Ohmori nutzen beispielsweise ein
ungeséttigtes Polyesterharz (UP-Harz) als Matrixwerkstoff fiir anisotrope
SmFeN-Pulver [24]. Motivation hierfiir ist die bessere Temperaturbestédndig-
keit und eine damit verbundene héhere heat distortion temperature (HDT)
des fertigen Magneten. Auflerdem zeigen die Untersuchungen, dass der Ein-
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satz von UP-Harzen zu guten Partikelorientierungen, auch fiir diinne Geome-
trien bis zu einer Dicke von 0,2 mm, fithrt. Die Arbeiten wurden von Ohmori
et. al. [3,87] fortgefihrt. In erstgenannter Arbeit wurde gezeigt, dass auch
bei einer Plattendicke von 0,36 mm und einer FlieBwegldnge von 50 mm keine
signifikante Abnahme der magnetischen Eigenschaften, im Vergleich zu we-
sentlich dickeren Probekorpergeometrien, zu beobachten ist. Die Ergebnisse

sind in Abbildung 2.16 dargestellt.
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Abbildung 2.16: Einfluss des Matrixmaterials auf die magnetischen Eigenschaften
in unterschiedlichen Probekérpern; nach [3,87]

Aus den Ergebnissen geht hervor, dass sich fiir grole Probekorpergeometri-
en (insbesondere grofie Kavitatsdicken) die magnetischen Eigenschaften zwi-
schen PA12- und UP-gebundenen Magneten nicht unterscheiden. Fiir diinne
Plattengeometrien zeigt das UP-Harz jedoch deutliche Vorteile. Unter der
Annahme, dass das verwendete SmFeN-Pulver eine Remanenz von 1,4 T be-
sitzt [88], verdeutlicht die Berechnung des Orientierungsgrades nach (2.11),
dass weder fir die dicke noch fiir die diinne Probengeometrie eine flieindu-
zierte Fullstofforientierung auftritt. Die erreichte Orientierung in einer diin-
nen Platte bei maximalem Richtfeld (ca. 1500 kA/m) liegt fiir das UP-Harz
bei ca. 86%, fiir das PA12 lediglich bei knapp 79%.

Es zeigt sich, dass der Einsatz von duroplastischen Matrixmaterialien, insbe-
sondere bei kleinen Plattendicken, Vorteile in der Orientierung magnetischer
Partikel aufweist und gleichzeitig Vorteile in der Temperaturbestandigkeit
mit sich bringt. Es lassen sich zudem sehr diinne Strukturen herstellen, die
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mit einem Thermoplast als Matrixwerkstoff undenkbar sind [3]. Dennoch hat
sich der Duroplast bis heute nicht als Matrixwerkstoff fiir spritzgegossene, ge-
bundene Dauermagnete durchsetzen kénnen.

Der Einsatz duroplastischer Matrixmaterialien zur Herstellung gepresster
Dauermagnete hingegen ist seit dem Anfang der kunststoffgebundenen Dau-
ermagnete Stand der Technik. Bereits bei den ersten kunststoffgebundenen
Dauermagneten kamen duroplastische Matrixmaterialien zum Einsatz. Ge-
nauer wurden hier Phenolharze als Matrixwerkstoffe eingesetzt, die auch
noch bis zum Ende des 20. Jahrhunderts als Matrixmaterial verwendet wur-
den [71,89]. Epoxidharze hingegen wurden erst deutlich spéter als Matrix-
material fiir gebundene Magnete verwendet, haben sich aber mittlerweile
als wichtigster Werkstoff fiir gebundene Pressmagnete durchgesetzt [22]. Im
Vergleich mit spritzgegossenen Dauermagneten weisen die gepressten Ma-
gnete bessere magnetische Eigenschaften auf. Dieser Effekt ist in erster Linie
auf die hoheren Fiillgrade zuriickzufiihren, die bei dem Pressverfahren er-
reicht werden. Typischerweise wird hier mit einem Fiillstoffgehalt von bis zu
80 Vol.-% gearbeitet. Auf Basis anisotroper NdFeB-Pulver werden fiir kom-
merziell erhéltliche Magnete Remanenzen von bis zu 1,07 T erreicht, bei
maximalen Energieprodukten von bis zu 180 kJ/m? [36].

Generell ldsst sich sagen, dass gebundene Seltenerdmagnete wesentlich
héufiger im Press- als im SpritzgieSverfahren hergestellt werden. Der Grund
hierfiir liegt im hohen Werkstoffpreis fiir die Seltenerd-Pulver. Somit wére das
Einbringen nicht-magnetischer Funktionen wirtschaftlich nicht moglich [22].
Ein wesentlicher Vorteil des SpritzgieSverfahrens geht somit verloren. Dar-
iber hinaus haben sich einfache Ringmagnete fiir den Einsatz in Kleinmoto-
ren (z.B. in Sitzverstellmotoren und Fensterhebermotoren) bewéhrt [90].

2.3.2 Werkstoffe

Die verwendeten Werkstoffe fiir kunststoffgebundene Dauermagnete lassen
sich im Wesentlich in die drei Kategorien Matrixmaterialien, Fiillstoffe und
Additive einteilen. Im Folgenden sollen die Eigenschaften der wichtigsten
Vertreter der jeweiligen Gruppen gegeniibergestellt werden.

Matrixmaterialien

Die Matrixwerkstoffe fiir kunststoffgebundene Dauermagnete stammen aus
verschiedenen Kunststoffgruppen: Den Thermoplasten, den Elastomeren und
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den Duromeren. Die elastomergebundenen Magnete stellen dabei eine sehr
kleine Minderheit dar. Zum Einsatz kommen neben Nitril-Butadien-Kaut-
schuken (NBR), Acrylatkautschuken (ACM) und Fluorkautschuken (FPM)
auch Silikone [2,91]. Anwendungsbereiche finden sich in der Haushalts- und
Medizintechnik [2] und in Bauteilen mit starker Medien- und Temperatur-
belastung im Automobil [91]. Thermoplastische Matrixmaterialien werden
im Wesentlichen im Spritzgief3verfahren verarbeitet, es existieren aber auch
Anwendungen in der Press- oder Extrusionstechnik. Hauptsachlich kommen
dabei Polyamide, vornehmlich PA12 und PA6, zum Einsatz. Diese Werkstoffe
weisen eine niedrige Viskositiat und damit einhergehend eine gute Verarbeit-
barkeit, auch bei sehr hohen Fiillstoffgehalten, auf [92]. Bei erhdhten Tem-
peraturanforderungen bis 200°C kommt dartiber hinaus auch Polyphenylen-
sulfid (PPS) als Matrixwerkstoff zum Einsatz [93]. Der wichtigste Vertreter
der duroplastischen Matrixmaterialien ist das Epoxidharz (EP). Daneben
kommen aber auch Phenol- (PF) und Polyimidharze (PI) zum Einsatz [22].
Wie bereits in Kapitel 2.3.1 ausgefiihrt, werden kommerzielle, duroplastisch
gebundene Magnete ausschliellich im Pressverfahren hergestellt.

Fiillstoffe

Fir den Einsatz in kunststoffgebundenen Dauermagneten koénnen, je nach
Anforderung an die magnetischen Eigenschaften sowie an die Temperaturbe-
standigkeit, verschiedene magnetische Fiillstoffe zum Einsatz kommen. Wie
bereits in Kapitel 2.3.1 erwéhnt, werden fiir gebundene Dauermagnete haupt-
séchlich Ferrite, AINiCo, SmCo, SmFeN und NdFeB eingesetzt.

Die verschiedenen Fillstoffe konnen grob in ihre Einsatzgebiete eingeord-
net werden. Wahrend die vergleichsweise schwachen Magnetwerkstoffe wie
Ferrit und AINiCo hauptséchlich in Sensoranwendungen eingesetzt werden,
kommen die Seltenerd-Werkstoffe insbesondere in Motoranwendungen zum
Einsatz. Dabei zeigen SmCo und SmFeN sehr gute Temperaturbestandigkei-
ten, wihrend NdFeB bis dato die h6chste Remanenz aufweist. Die wichtigsten
Eigenschaften der genannten Fiillstoffe sind in Tabelle 2.4 gegeniibergestellt.

Bei Betrachtung der maximalen Einsatztemperaturen der unterschiedli-
chen Werkstoffe fallt auf, dass insbesondere der Einsatz von NdFeB bei den
steigenden Anforderungen im Automobilbereich problematisch werden kann.
Fiir hohe Anforderungen an Temperatur und Magnetkreis zeigen insbeson-
dere die SmCo-Materialien gute bis sehr gute Eigenschaften. Die hohe Curie-
Temperatur fiithrt zu geringen Temperaturkoeffizienten (siehe Tab. 2.1), wo-
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Tabelle 2.4: Eigenschaften verschiedener hart-magnetischer Pulver fiir die Herstel-
lung kunststoffgebundener Dauermagnete; nach [23,24,76,88,94]

Remanenz Koerzitiv- Max. Ener- Max. Ein-

feldstérke gieprodukt satztemp.
Material [mT] [kA /m] [kJ/m?] [°C]
SrFe 350 - 550 250 - 400 20 - 35 250
SmCos 250
SmyCoyr 880 - 1130 715 - 1670 140 - 255 350
NdFeB 1070 - 1400 950 - 2400 215 - 415 200
SmFeN 1400 900 320 >170

durch die magnetischen Eigenschaften auch bei hohen Temperaturen nur
geringfiigig abnehmen. Zusammen mit temperaturbestéindigen Matrixwerk-
stoffen wie Epoxid- oder Phenolharzen kénnen somit auch hohen Tempera-
turanforderungen Rechnung getragen werden.

Auch die Mischungen verschiedener Pulver kénnen die magnetischen Ei-
genschaften kunststoffgebundener Dauermagnete weiter verbessern. Laut der
Aichi Steel Corporation kénnen durch die Mischung von NdFeB und Sm-
FeN Remanenzen von bis zu 940 mT fiir spritzgegossene, kunststoffgebun-
dene Dauermagnete erzielt werden [36]. Aktuelle Forschungsarbeiten (siehe
auch Kapitel 2.3.3) beschéftigen sich zudem mit Mischungen von verschiede-
nen Magnetpulvern um die Temperaturbestindigkeit kunststoffgebundener
Dauermagnete weiter zu verbessern [95].

Additive

Als Additive kommen die in der Kunststoffverarbeitung géngigen Hiflsmit-
tel zum Einsatz. Eine grofle Rolle spielen dabei vor allem Haftvermittler und
FlieB3hilfen, aber auch spezielle Entformungshilfsmittel und Flammschutzmit-
tel kommen zum Tragen. Diese Zusatzstoffe sollen im Rahmen dieser Arbeit
nicht ndher untersucht werden, daher werden sie im Weiteren nicht ndher
diskutiert. Informationen hierzu finden sich in allen géngigen Unterlagen zu
den verschiedenen Werkstoffsystemen.
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2.3.3 Aktuelle Forschungsarbeiten

Die aktuellen Forschungsarbeiten im Bereich der kunststoffgebundenen
Dauermagnete sind sehr vielfdltig. Die Themen reichen dabei von neuen
Konzepten zur Motorauslegung iiber die Berechnung bzw. Simulation von
magnetischen Bauteileigenschaften bis hin zu neuen Materialen und Verar-
beitungsverfahren.

Insbesondere am Lehrstuhl fiir Kunststofftechnik in Erlangen, kurz LKT,
werden dariiber hinaus auch Grundlagenuntersuchungen im Bereich der Ver-
arbeitungstechnik durchgefiithrt. Ein Schwerpunkt liegt hierbei aktuell auf
multipolaren Ringen, die spéter beispielsweise in Sensoranwendungen (z.B.
Drehzahl- oder Stellsensoren) eingesetzt werden kénnen. Kurth untersucht
die Einfliisse der Anschnittgestaltung [96] sowie der Prozessfithrung [97] auf
die magnetischen Eigenschaften der multipolaren Ringe. Dariiber hinaus wer-
den aber auch die geometrischen Eigenschaften dieser Ringe untersucht. Ein
wichtiges Merkmal hierbei ist die Poltrennung, bzw. der Poliibergang, da die
erreichbare Genauigkeit eines Sensorsystems stark von diesen Gréfen abhén-
gig ist.

Nlebedim et. al. untersuchen in [98] die Einfliisse auf die In-situ Orien-
tierung von magnetischen Partikeln im Herstellprozess. Dabei werden die
Einflissse der Temperatur, des Richtfeldes und der Binder-Eigenschaften, in
diesem Fall ein EVA co-polymer, bewertet.

Neue Konzepte zur Motorauslegung kommen vor allem durch die Freiheiten
bei der Kunststoffformgebung zur Geltung. Bell diskutiert beispielsweise den
Einsatz von kunststoffgebundenen Magneten in Motoren von 1 bis 100 kW
durch direktes Einspritzen des Kunststoffes in einen Metallrotor [99].

Die Berechnung der magnetischen Eigenschaften von kunststoffgebundenen
Dauermagneten bzw. die Auslegung von SpritzgieBwerkzeug und Bauteil wird
bspw. von Nguyen [100,101] und Kurth [102] ndher beleuchtet. Auch Schliesch
hat sich bereits mit dieser Thematik auseinandergesetzt [103]. Der Fokus die-
ser Arbeiten liegt jedoch auf ferrit-gefiillten Materialien, da diese auf Grund
ihrer Partikelform- und grofle sowie der niedrigen Magnetisierungsfeldstér-
ken weniger Randbedingungen unterliegen als Seltenerd-Werkstoffe. So kon-
nen zum Beispiels FlieBorientierungseffekte, wir von [4] gezeigt, vernachlis-
sigt werden und eine nachtrégliche Magnetisierung ist in den meisten Féllen
iiberfliissig.
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Gerade im Bereich neuer magnetischer Materialien gibt es eine Vielzahl an
Arbeiten, die in den letzten Jahren durchgefithrt wurden. Ein wesentliches
Ziel vieler Arbeiten in diesem Bereich liegt darin Elemente wie Neodym und
Dysprosium durch andere, giinstigere, Elemente zu ersetzen. Morimoto et. al.
beschreiben bspw. die Verwendung von Didymium, einer Mischung aus Nd
und Pr, zur Herstellung anisotroper NdFeB-Pulver [104]. Die Kosten fiir die
aufwendige Trennung dieser Elemente konnen somit gespart werden. In eine
ganz andere Richtung geht die Arbeit der Firma Wacker, die auch Silikone
mit magnetischen Fillstoffen anbietet [2]. Eine mogliche Anwendung lage hier
bspw. im Bereich der Haushaltstechnik, z.B. in abdichtenden SchlieSmecha-
nismen an Tiiren (siehe Kiihlschrank). Laut [2] konnen damit die heutzutage
sehr aufwendigen Montageschritte verkiirzt werden.

Aber auch im Bereich der Verfahrenstechnik gibt es neue Ansédtze um
kunststoffgebundene Dauermagnete zu produzieren. Compton et. al. berich-
ten von der Herstellung von kunststoffgebundenen Dauermagneten im 3D-
Druck-Verfahren [105]. Wesentlicher Vorteil ist hier natiirlich die grofie De-
signfreiheit, die Prozesse der additiven Fertigung mit sich bringen. In eine
dhnliche Richtung geht auch das von Paranthanam et. al. vorgestellte Binder
Jetting Verfahren [106]. In diesem Verfahren wird ein polymerer Binder auf
ein Bett mit magnetischen Fiillstoffen entsprechend der gewiinschten Form
aufgetragen. Ein wesentliches Problem beider Techniken besteht aber im ge-
ringen Fiillstoffgehalt, der bei ca. 40 Vol.-% liegt. Entsprechend gering fallen
die magnetischen Eigenschaften der Bauteile aus.

2.4 Fiillstofforientierung beim SpritzgieBen

Es ist bekannt, dass sich die Fiillstoffe beim Spritzgieflen entsprechend den
Stromungsverhéltnissen orientieren. In Bezug auf die verwendeten anisotro-
pen Fiillstoffen kann dieser Effekt durchaus einen Einfluss auf die finalen
Bauteileigenschaften haben. Im Folgenden soll daher auf die bereits in der
Literatur beschriebenen Phénomene eingegangen und die Unterschiede zwi-
schen Thermo- und Duroplast verdeutlicht werden.

2.4.1 FlieBverhalten unterschiedlicher Matrixmaterialien

Das Flieflverhalten verschiedener Kunststoffe unterscheidet sich zum Teil sehr
stark voneinander. Wahrend thermoplastische Compounds meist mittels ei-
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ner Quellstromung die Kavitéat fiillen, tritt bei Duroplastcompounds oft eine
sogenannte Block-Scher-Stromung auf. Ausloser fiir diese unterschiedlichen
Formen des Fiillverhaltens ist der Temperaturhaushalt beim Spritzgieflen der
genannten Werkstoffe [107,108]. Wéhrend die Massetemperatur bei Thermo-
plasten deutlich hoher ist als die Werkzeugtemperatur, wird bei Duroplasten
mit niedriger Masse- und hoher Werkzeugtemperatur gearbeitet. Der Ther-
moplast erstarrt unmittelbar beim Kontakt mit der kalten Werkzeugwand,
wodurch das Material an der Werkzeugwand haftet. Auf Grund dieser soge-
nannten Wandhaftung entsteht das typische Geschwindigkeitsprofil bei der
Formfillung von Thermoplasten. Aus diesem Geschwindigkeitsprofil in der
Kunststoffschmelze ergeben sich zwischen Werkzeugwand und Kavitatsmitte
ausgepriagte Scherbereiche, also Bereichen in denen der Gradient der Ge-
schwindigkeit besonders hoch ist. Diese Schergeschwindigkeiten fithren zu ei-
ner Orientierung der Partikel in Fliefirichtung. Mit steigendem Abstand zur
Kavitatswand wird der Geschwindigkeitsgradient zunehmend geringer bzw.
verschwindet vollkommen. Dieser Bereich wird als Dehnzone bezeichnet, hier
orientieren sich die Partikel senkrecht zur Flierichtung. Es entsteht der fiir
Thermoplasten typische Schichtaufbau der Fillstoffe, wie in Abbildung 2.17
dargestellt.

Der Duroplast wird mit Kontakt zur heilen Werkzeugwand, gemaf} seines
Viskositéatsverlaufes (siehe Abschnitt 2.2.3), zunéchst lokal sehr niedrigvis-
kos. Die tibrige Schmelze gleitet nun als hochviskoser Masseblock auf dieser
niedrigviskosen Schicht in die Kavitdt. Entsprechend entsteht eine diinne
Scherzone, in der die Fiillstoffe in Fliefirichtung orientiert sind. Im Bereich
des hochviskosen Masseblockes spielt nur der Dehnanteil eine Rolle fiir die
Fillstofforientierung. Aktuelle Untersuchungen zur Fiillstofforientierung bei
glasfasergefiillten, duroplastischen Formmassen zeigen, dass die Glasfasern
in der Mitte des Bauteiles senkrecht zur Fliefirichtung orientiert sind [69].
Die Geschwindigkeitsprofile und die postulierte Fillstofforientierung der du-
roplastischen Formmassen sind ebenfalls in Abbildung 2.17 gezeigt.

Die resultierenden Fiillstofforientierungen fithren zu unterschiedlichen Bau-
teileigenschaften. Auf der einen Seite beeinflusst die Fiillstofforientierung die
mechanischen Eigenschaften spritzgegossener Bauteile, auf der anderen Seite
werden aber auch die funktionellen Eigenschaften der Bauteile beeinflusst.
Neben den magnetischen Eigenschaften kann damit beispielsweise auch die
Wirmeleitfahigkeit oder die elektrische Leitfahigkeit beeinflusst werden [109].
Hierbei existiert logischerweise eine starke Abhéngigkeit von der Geometrie
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Abbildung 2.17: Geschwindigkeitsprofil und Fiillstofforientierung beim Spritzgieflen
von Thermo- und Duroplast im FlieSkanal; nach [69,107,108]

der Fillstoffe. Wéahrend die Orientierungseffekte bei faser- und plattchen-
formigen Fillstoffen stark ausgepragt sind, werden kubische oder sphérische
Fiillstoffe von den strémungsinduzierten Orientierungen weniger beeinflusst.
Ein typisches Beispiel fiir dieses Orientierungsverhalten ist das Drei-Schicht-
Modell nach Amesdder [110]. Dieses Modell, sieche Abbildung 2.18, zeigt die
Orientierung von plattchenférmigen Fiillstoffen in einer Thermoplastmatrix.
Es zeigt sich, dass zwei Randschichten (Zone 1 und 3) und eine Mittel-
schicht (Zone 2) ausgebildet werden. In der Randschicht sind die Fiillstoffe
in FlieBrichtung orientiert, in der Mittelschicht senkrecht zur Flierichtung.
Nach [111] nimmt die Scherzone beim Thermoplasten gar 80% des Platten-
querschnittes ein (1,5 <h <4 mm).
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y x (FlieRrichtung)

Abbildung 2.18: Drei-Schicht-Modell zur Ausbildung der Fiillstofforientierung in
thermoplastischen Werkstoffen; nach [110]

Im Falle der in dieser Arbeit verwendeten Magnetpulver, siehe hierzu auch
3.2.2, sollte sich zumindest fiir das plattchenférmigen MQA-Pulver ein deut-
licher Unterschied zwischen Thermo- und Duroplast in der FlieSorientierung
(Abmusterung ohne Richtfeld) einstellen. Fiir die eher kubisch-geformten
HDDR-Pulver hingegen sollte dieser Unterschied weniger stark ausfallen. Ya-
mashita et al. haben zudem gezeigt, dass durch die Zumischung sphérischer
Partikel eine Art ,,Gleitstromung® verursacht wird, wodurch der Geschwin-
digkeitsgradient iiber den Probekorperquerschnitt gleichméaBiger wird [112].
Hierdurch wird die Scherung und somit die FlieBorientierung der Partikel
reduziert.

Je nach Anwendungsfall kann sich die stromungsinduzierte Orientierung
positiv oder negativ auf die Bauteileigenschaften auswirken. Fiir den Fall
einer ebenen Platte und unter der Voraussetzung, dass die optimale Orien-
tierung der Magnetpartikel in FlieBrichtung vorliegt (abhéngig von der Ani-
sotropierichtung der Fiillstoffe), wéire die Verwendung von plattchenférmigen
Partikeln in einer Thermoplastmatrix von Vorteil. Durch diese Materialkom-
bination wére eine hohe Vororientierung der Partikel zu erwarten, wodurch
wahrend der Verarbeitung nur ein geringer Anteil der Fillstoffe umorien-
tiert werden miisste. Wie allerdings bereits in Abschnitt 2.3 erwdhnt, haben
kunststoffgebundene Dauermagnete ihre gréfiten Vorteile in der erreichbaren
Formvielfalt und im Design des magnetischen Kreises. Der Fall einer ebe-
nen Platte fiir einen realen Anwendungsfall ist folglich eher auszuschlielen.
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Vielmehr ist die Anwendung komplexer Geometrien mit verschiedenen Pol-
zahlen und entsprechend komplexen Feldlinienverlaufen wahrscheinlich. Hier-
fiir miissen die Partikel bei der Verarbeitung allerdings umorientiert werden
und die Flieforientierung wird nur in den seltensten Féallen mit der optima-
len Fiillstofforientierung zusammenfallen. Die Verwendung thermoplastischer
Matrices und plattchenférmiger Partikel kann sich hier durchaus nachteilig
auf die finalen Eigenschaften des Bauteiles auswirken. Ein wesentlicher Teil
dieser Arbeit wird sich daher mit der scherinduzierten Orientierung in den
verschiedenen Compounds und deren Auswirkungen auf die finalen magneti-
schen Eigenschaften befassen.

2.4.2 Bewertung des Wissensstandes

Wahrend das FlieB- und Orientierungsverhalten von diversen Thermoplas-
ten bereits Gegenstand unzéhliger Untersuchungen war, existieren fiir du-
roplastische Compounds nur wenige Untersuchungen beziiglich des Fiillver-
haltens und der Fillstofforientierung beim Spritzgielen. Zudem sind viele
dieser Arbeiten bereits einige Jahrzehnte alt und wurden oft an Werkstoffen
durchgefiihrt, die heute nicht mehr eingesetzt werden oder deren Bedeutung
fiir technische Anwendung stark zuriickgegangen ist. Durch diverese wissen-
schaftliche Arbeiten an der TU Chemnitz, beispielsweise durch Hoer [52] und
Englich [69], sowie im BMBF-Projekt ,FiberSet“ [53] und durch die daraus
entstandenen weiterfithrenden Untersuchungen, wurden die genannten The-
men fiir moderne duroplastische Werkstoffsysteme wieder aufgegriffen. Fiir
die Orientierung von plattchenférmigen Fiillstoffen existieren im Bereich der
duroplastischen Werkstoffe bis dato keine Untersuchungen. Viele Fiillstoffe
zur Funktionalisierung wie zum Beispiel Bornitrid, Graphit, Ferrit, seltene
Erden, etc. weisen jedoch eine derartige Form auf. Wie in [113] beschrieben,
sind die magnetischen Fiillstoffe ein sehr guter Modellwerkstoff, da die fina-
len magnetischen Bauteileigenschaften lediglich von der Fiillstofforientierung
abhéngig sind und keine Perkolationsschwelle vorhanden ist [4]. Auch Kon-
takte zwischen den Fillstoffen beeinflussen die magnetischen Eigenschaften
nicht, wie es beispielsweise durch Bildung von Warmeleitpfaden bei wérme-
leitfahigen Fillstoffen der Fall ist [110].
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3 Werkzeuge und Materialien

Dieses Kapitel soll die verwendeten Werkzeuge und Materialien vorstellen,
die im Rahmen dieser Arbeit zum Einsatz gekommen sind. Dartiber hinaus
wird die Compoundierung der Werkstoffe beleuchtet und eine Uberblick zu
den eingesetzten Compounds gegeben.

3.1 Werkzeugtechnik

Die Werkzeugtechnik spielt insbesondere bei der Verwendung von anisotro-
pen Magnetwerkstoffen eine entscheidende Rolle fir die spateren Bauteilei-
genschaften. Zur optimalen Orientierung der Magnetfiillstoffe sind Werkzeu-
ge mit einem integrierten magnetischen Richtfeld notwendig. Da die meis-
ten SpritzgieBwerkzeuge heutzutage einen sehr komplexen Aufbau besitzen,
stellt die magnetische Auslegung solcher Werkzeuge eine besondere Heraus-
forderung dar. Insbesondere die eingesetzten Werkstoffe und deren Vorbe-
handlungszustand beeinflussen die Starke und den Verlauf des magnetischen
Richtfeldes in der Kavitat [102]. In dieser Arbeit wurden zwei unterschiedli-

che Werkzeuge verwendet, die im Folgenden néher vorgestellt werden sollen.

3.1.1 Permanenterregtes Plattenwerkzeug

Ein Grofiteil der notwendigen Vorversuche wurde mit einem einfachen Plat-
tenwerkzeug durchgefiihrt. Die Abmessungen des Plattenprobekorpers be-
tragen 35x 35 xhmm?. Die Dicke h des Plattenprobekoérpers kann dabei frei
iber einen wechselbaren Anschlag von 1-4mm variiert werden. Das Werk-
zeug ist permanenterregt, d.h. das Richtfeld in der Kavitdt wird durch einen
Permanent-Magneten erzeugt. Der schematische Aufbau des Werkzeuges so-
wie der Verlauf des Richtfeldes im Bereich der Kavitat ist in Abb. 3.1 darge-
stellt.

Da sich die Arbeit mit herkbmmlichen Auswerferkonzepten bei hochgefiill-
ten Materialien und der damit verbundenen Sprodigkeit als schwierig erwie-
sen hat, wurde das Auswerferkonzept entsprechend angepasst. In dem neuen
Konzept wird die komplette Kavitiat beim Auswerfen nach vorn gefahren
und die Probekorperplatte wird anschliefend handisch aus dem Werkzeug
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entnommen. Das erméglicht nicht nur das sichere Auswerfen der Platte, son-
dern auch die schon erwéhnte stufenlose Verstellbarkeit der Plattendicke iiber
entsprechende Anschlige am Auswerferpaket.

leitendes Material
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Ve 1

Kavitat

nicht leitendes Material

Abbildung 3.1: Schematische Darstellung des permanenterregten Plattenwerkzeu-
ges (links, senkrecht zur Trennebene) und Verlauf des magnetischen
Richtfeldes (rechts) in Kavitatsnahe

Aus einer im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrten Magnetfeldsimulati-
on geht hervor, dass das magnetische Richtfeld in der Kavitit nicht optimal
verlauft, d.h. das Magnetfeld ist iber die Breite der Kavitdt nicht homo-
gen verteilt. Ursdchlich dafiir ist, dass der auswerferseitige Werkzeugeinsatz
komplett aus einem magnetisch leitfahigen Material (1.1730) besteht. In Fol-
ge dessen werden die Richtfeldlinien insbesondere im Randbereich abgelenkt.
Abbildung 3.2 zeigt die Stérke und den Verlauf des magnetischen Richtfeldes
in der Kavitat, immer auf halber Kavitdtshohe von der Mitte zum Rand. Ein
Winkel von 90° steht dabei fiir eine senkrechte und ein Winkel von 0° fiir eine
waagerechte Orientierung der Feldlinien. Es zeigt sich, dass sich der Verlauf
des Richtfeldwinkels mit steigender Plattendicke deutlich verédndert. Somit ist
bei einer Plattendicke von h = 4 mm bereits ab 10 mm Abstand zur Kavitéts-
mitte mit einer deutlichen Ablenkung des Magnetfeldes zu rechnen. Je gerin-
ger die Plattendicke gewéhlt wird, desto geringer fillt auch die Abweichung
von der gewiinschten, homogenen Feldverteilung aus. Die Werkzeugtempera-
tur hingegen zeigt keinen Einfluss auf den Winkel des Richtfeldes. Die drei
Kurven bei Raumtemperatur, 100°C und 150°C liegen nahezu denkungsgleich
iibereinander. Die Verwendung eines Permanentmagneten zur Erzeugung des
magnetischen Richtfeldes fiihrt ferner dazu, dass bei unterschiedlichen Ka-
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vitétsdicken (groferer Luftspalt) und unterschiedlichen Werkzeugtemperatu-
ren auch unterschiedliche Richtfeldstarken in der Kavitdt erzeugt werden.
Dieser Zusammenhang ist der Magnetphysik geschuldet (siehe Kapitel 2.1.1)
und ist ebenfalls in Abbildung 3.2 verdeutlicht. Sowohl mit steigender Werk-
zeugtemperatur, als auch mit steigender Plattendicke, ergibt sich somit eine
Verringerung des magnetischen Richtfeldes. Die Werkzeugtemperaturen sind
nach den tatsachlich verwendeten Temperaturen fiir die Verarbeitung der
PA12-Compounds (100°C) und der EP-Compounds (150°C) gewé&hlt. Dar-
aus resultiert, dass die Ergebnisse der magnetischen Vermessung (siehe 5.3)
im Falle des permanenterregten Plattenwerkzeugs untereinander nicht direkt
vergleichbar sind und lediglich Anhaltspunkte fiir die weiteren Untersuchun-
gen liefern.

14 Plattenwerkzeug - Homogenitét des Richtfeldes
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Position im Abstand zur Plattenmitte

Abbildung 3.2: Winkel und Stéarke des magnetischen Richtfeldes in der Kavitat in
Abhéangigkeit von der Plattendicke und der Werkzeugtemperatur

Um den Einfluss des Fiillverhaltens auf die magnetischen Bauteileigen-
schaften abschétzen zu konnen, ist es moglich den Permanentmagneten ein-
fach durch einen unmagnetischen Dummy zu ersetzen. Dadurch wird das
Magnetfeld in der Kavitédt sozusagen ,ausgeschaltet” und durch Messung der
magnetischen Eigenschaften kann die flieinduzierte Orientierung bewertet
werden.

3.1.2 Spulenwerkzeug

Um die bereits beschriebenen Nachteile des permanenterregten Werkzeuges
zu umgehen, wurde, nach dem Vorbild eines elektromagnetischen Werkzeuges
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fiir thermoplastisch gebundene Dauermagnete (siehe [4]), ein neues Spulen-
werkzeug entworfen. Mit Hilfe dieses Werkzeuges ist es moglich, insbesondere
bei unterschiedlichen Temperaturen, gleichzeitig aber auch bei unterschiedli-
chen Plattendicken, mit einem vergleichbaren Richtfeld in der Kavitét zu ar-
beiten. Dieses ist hauptsédchlich von der eingesetzten Stromstéarke, sowie der
magnetischen Permeabilitdt und der Sattigungspolarisation des Werkzeug-
stahls abhéngig. Von dem verwendeten Werkzeugstahl hangt im Wesentlichen
auch die Temperaturempfindlichkeit des Magnetrichtfeldes ab, wie in [102]
verdeutlicht. In diesem Fall kommt fiir die magnetisch leitenden Bereiche des
Werkzeuges der Stahl 1.1730 zum Einsatz. Dieser weist eine hohe relative
Permeabilitat (ur &~ 700), sprich eine gute magnetische Leitfahigkeit, auf.
Auflerdem besitzt er mit Js = 2 T eine vergleichsweise hohe Sattigungspola-
risation. Somit konnen einerseits bereits bei geringen Stromen hohe Feldstér-
ken erreicht werden, andererseits sind durch die hohe Sattigungspolarisation
sehr hohe maximale Feldstdrken moglich. Durch den gezielten Einsatz nicht-
leitender Edelstdhle wird das Magnetfeld deutlich besser durch die Kavitat
geleitet, als im Falle des permanenterregten Plattenwerkzeuges. Die Ausle-
gung und Berechnung des SpritzgieBwerkzeuges erfolgte ebenfalls im Rahmen
dieser Arbeit und wurde entsprechend in der Konstruktion umgesetzt. Der
schematische Aufbau des Spulenwerkzeuges und der Verlauf des Richtfeldes
in Kavitdtsnéhe ist in Abbildung 3.3 gezeigt.
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Abbildung 3.3: Schematische Darstellung des Spulenwerkzeugs (links, senkrecht zur
Trennebene) und Verlauf des magnetischen Richtfeldes (rechts) in
Kavitatsnéhe
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FEine weitere Besonderheit des Spulenwerkzeuges besteht darin, dass die
Kavitat durch die Verwendung verschiedener Formeinsétze gedreht werden
kann. Somit kann der Winkel zwischen Magnetrichtfeld und Flierichtung
variiert werden. Die Drehung der Kavitat dient der Charakterisierung des
Umorientierungsverhaltens der Magnetpartikel in unterschiedlichen Matrix-
materialien. Wie bereits in 2.4.1 erwdhnt, zeigen die unterschiedlichen Ma-
trixmaterialien unterschiedliche Flieforientierungen. Durch die Drehung der
Kavitat soll eine bessere Einschiatzung der Partikelumorientierung in den ver-
schiedenen Materialien ermoglicht werden. Die verschiedenen Fliefivarianten
sind in Abbildung 3.4 dargestellt. Zusétzlich sind die theoretischen Fiillstoff-
orientierungen in den verschiedenen Matrixmaterialien anhand plattchenfor-
miger Partikel wahrend der Fillung, sowie deren Idealorientierung im fertigen
Bauteil, dargestellt.

Variante 1 Variante 2
: " ——
Probekorper A
—
Fillung Bauteil Fillstofforien- Fiillung Bauteil

] oo
Querschnitt -_//}/ %EE ®

y X (Fliefichtung) A ® Richtung Richtfeld

Abbildung 3.4: Schematische Darstellung der verschiedenen Varianten fiir die Ka-
vitdt im Spulenwerkzeug

Um bei den Verarbeitungsversuchen tatséchlich mit konstanten und ver-
gleichbaren Randbedingungen arbeiten zu kénnen, ist zunéchst eine Kalibrie-
rung des Werkzeuges bei verschiedenenen Temperaturen und Plattendicken
notwendig. Dazu werden bei verschiedenen Werkzeugtemperaturen alle Plat-
tendicken unter Variation der Stromstérke vermessen und mit den Simulati-
onsergebnissen abgeglichen. Abbildung 3.5(a) zeigt die simulierte Stéirke des
Richtfeldes in Abhéngigkeit von der Stromstérke fir die verschieden Fliefiva-
rianten und Plattendicken. In Abbildung 3.5(b) sind die gemessenen Werte
gegeniibergestellt. Sowohl die Simulationsergebnisse in Abb. 3.5(a), als auch
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die gemessenen Werte aus Abb. 3.5(b) zeigen jeweils die Werte in Platten-
mitte, nahe der diisenseitigen Kavitatswand.
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Abbildung 3.5: Vergleich der simulierten und gemessenen Werte fiir die Richtfeld-
starke im Spulenwerkzeug in Abhéngigkeit von der Stromstéarke

Es zeigt sich eine gute Ubereinstimmung zwischen den simulierten und
gemessen Werten in der Kavitét fiir alle Plattendicken und Flievarianten.
Exemplarisch ist, fiir die Plattendicke von 4 mm (Fliefvariante 1) in Abb.
3.5(b), auch der Einfluss der Temperatur mit dargestellt. Es zeigt sich eine
Abnahme der gemessenen Richtfelder bei steigender Temperatur. Mit Hilfe
dieser Kalibrierkurven kann nun fiir jede Temperatur und jede Plattendicke
die Richtfeldstarke {iber den zugefiihrten Strom angepasst werden.

Analog zum permanenterregten Plattenwerkzeug wurde auch fir das Spulen-
werkzeug die Starke und Ausrichtung des magnetischen Richtfeldes entlang
der Hauptachsen der Platten ausgewertet. Im Gegensatz zu den Ergebnis-
sen aus Abb. 3.2 zeigt sich in Abbildung 3.6, dass der Verlauf des magne-
tischen Richtfeldes im Spulenwerkzeug wesentlich homogener verlduft. Auch
die Starke des Magnetfeldes fallt senkrecht zu den Hauptachsen der Platte
deutlich gleichmafliger aus. Lediglich im Bereich der Kavitdtswand ist ein
leichter Abfall der Feldstédrke, jedoch bei gleichbleibendem Winkel, zu be-
obachten. Die bessere Gleichméfligkeit des Richtfeldes sollte die Fehler bei
der Messung der magnetischen Eigenschaften der Platten reduzieren und die

Vergleichbarkeit zwischen verschiedenen Geometrien und Matrixwerkstoffen
weiter verbessern.
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Abbildung 3.6: Winkel und Starke des Richtfeldes in der Kavitét, in Abhédngigkeit
der Plattendicke bei I = 10 A

3.2 Ausgangsmaterialien

Im folgenden Abschnitt werden die verwendeten Matrixmaterialien, Fiillstoffe
und Additive vorgestellt, die in der vorliegenden Arbeit verwendet wurden.

3.2.1 Matrixwerkstoffe

Schwerpunktméafig kam als Matrixwerkstoff ein Epoxid-Harz zum Einsatz.
Dariiber hinaus wurde das Verhalten eines novolak-basierten Phenolharzes
untersucht. Des Weiteren wurden die gewonnen Ergebnisse mit einem Poly-
amid 12 verglichen. Dieser Thermoplast ist der Standardmatrixwerkstoff fir
kunststoffgebundene Dauermagnete und wird daher als Benchmark fiir die
Untersuchungen verwendet.

Epoxidharz

Das verwendete Epoxidharz wurde als ,,Blackbox-Material“! von der Fa. Ra-
schig fiir die Untersuchungen zur Verfiigung gestellt. Die genaue Zusammen-
setzung des Materials ist daher nicht bekannt. Auf Grund von durchgefithrten
Untersuchungen im Rahmen der Masterarbeit von Hofmann kann jedoch da-
von ausgegangen werden, dass es sich bei dem System um ein Epoxy-Phenol-

1Das ,Blackbox-Material® ist ein Gemisch aus Harz, Hirter und Katalysator, dessen
genaue Rezeptur vom Hersteller geheim gehalten wird.
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Novolak, wie in Kapitel 2.2.2 beschrieben, handelt [54]. Wie bereits in Kapi-
tel 2.2.1 vorgestellt, weisen diese Materialien eine sehr gute Temperatur- und
Chemikalienbestéandigkeit auf. Ein weiterer Vorteil der Epoxidharze ist de-
ren Vernetzungsreaktion, die Polyaddition. Es werden wéhrend der Reaktion
im SpritzgieBwerkzeug keine unerwiinschten Nebenprodukte freigesetzt, die
moglicherweise Einfluss auf die verwendeten, korrosionsanfalligen Fiillstoffe
haben koénnen.

Phenol-Novolak-Harz

Als zweiter duroplastischer Matrixwerkstoff kam ein novolak-basiertes Phe-
nolharz zum Einsatz. Phenolharze kénnen iiber zwei verschiedene chemische
Reaktionen hergestellt werden. Je nach Reaktionsbedingung kann die Ver-
netzung von Phenol und Formaldehyd zu einem Resol oder einem Novolak
fithren [114]. Unter alkalischen Bedingungen entsteht bei der Reaktion ein
Resol. Resole sind selbsthédrtend und daher nicht lagerstabil. Novolake ent-
stehen, wenn die Reaktion zwischen Phenol und Formaldehyd in saurer Um-
gebung ablduft. Im Gegensatz zu den Resolen sind Novolake nicht selbsthér-
tend, wodurch eine gewisse Lagerstabilitat gewéahrleistet werden kann. Als
Hérter kommt hier vor allem Hexamethylentetramin zu Einsatz.

Phenolharze weisen eine sehr gute Temperaturbestdndigkeit auf, die durch
einen nachgelagerten Temperprozess weiter verbessert werden kann. Phenol-
harze als Matrixwerkstoffe fiir kunststoffgebundene Dauermagnete sind folg-
lich insbesondere fiir magnetische Fiillstoffe interessant, die auch bei Tempe-
raturen von 200°C gute Eigenschaften aufweisen. Hierzu zéhlen zum Beispiel
SmCo - Legierungen. Einsatztemperaturen von 350°C sind mit diesen Mate-
rialien moglich. Gleichzeitig sind die Temperaturkoeffizienten im Gegensatz
zu NdFeB-Magneten deutlich geringer [25], siche Tab. 2.1. Entsprechend ist
der Abfall von Koerzitivfeldstdrke und Remanenz iiber der Temperatur deut-
lich vermindert.

Polyamid 12

Als Matrixmaterial fiir kommerziell erhéltliche, spritzgegossene Dauermagne-
te kommen hauptséichlich die Polyamide PA6 und PA12, sowie Polyphenylen-
sulfid (PPS) zum Einsatz [93]. Die Polyamide weisen eine geringere Verarbei-
tungsviskositdt auf als das PPS. Das spiegelt sich in héheren Fiillgraden und
damit besseren magnetischen Eigenschaften bei den erhéiltlichen magneti-
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schen Compounds wieder. PPS hingegen zeigt eine bessere Temperatur- und
Chemikalienbesténdigkeit im Vergleich zu den Polyamiden. In dieser Arbeit
wurde ein PA12 als Benchmark fiir die Versuche mit duroplastischen Ma-
trixwerkstoffen verwendet. Grund hierfir ist die Verbreitung des PA12 als
Matrixwerkstoff fir kunststoffgebundene Dauermagnete, sowohl im kommer-
ziellen Sektor, als auch in der globalen Forschungslandschaft.

Polyamid 12 weist die geringste Wasseraufnahme von allen Polyamiden auf.
Grund hierfiir ist das hohe Verhéltnis von CHs- zu CONH-Gruppen, da die
Wasseraufnahme mit einem steigenden Anteil an CHa-Gruppen verringert
wird [115]. PA12 besitzt eine Schmelztemperatur von 178°C und eine Dichte
von rund 1,01 bis 1,04 Cm% [115]. Die Viskositét von PA12 bei Schergeschwin-
digkeiten von 10® bis 10* s liegt in etwa im Bereich von 10® Pa*s [4]. Die
Dauereinsatztemperatur von PA12 liegt im Bereich von ca. 100°C, kurzzeitige
Belastungen bis 150°C sind mdoglich [116].

3.2.2 Fiillstoffe

In dieser Arbeit kamen drei verschiedene magnetische Fiillstoffe zum Einsatz.
Die Fiillstoffe werden in Pulverform, stellenweise unter Schutzatmosphére,
angeliefert. Zum Teil besitzen die Fiillstoffe auch ein passivierendes Coating
um das Pulver vor ungewollten Reaktionen mit der Umwelt zu schiitzen.
Zwei der verwendeten Fiillstoffe sind anisotrope Magnetpulver (MQA38-14
und MF15P). AuBerdem kommt ein isotropes Magnetpulver (MQP-S 11-
9) zur Anwendung. Die Materialien MQA38-14 und MQP-S 11-9 stammen
von der Magnequench International Inc., das Pulver MF15P von der Aichi
Steel Corporation. Die Eigenschaften der verwendeten Pulver sind in Tab.
3.1 gegeniibergestellt.

Die Magnetpulver kommen fiir unterschiedliche Untersuchungen zum Ein-
satz. Der Vergleich von MQA38-14 und MF15P soll zeigen, welchen Einfluss
die Fillstoffgeometrie auf das Ausrichtungsverhalten der Partikel wahrend
der Formgebung hat. Die Zugabe des sphérischen MQP-S 11-9 zu MQA-38-14
zielt auf die Verbesserung der Verarbeitung und Orientierung von anisotro-
pen Magnetpartikeln durch gezielte Mischungen der Ausgangskomponenten
ab. Die genaue Zusammensetzung der verschiedenen Materialien ist Tabelle
3.3 und 3.4 in Kapitel 3.3.2 zu entnehmen.

Wie bereits erwahnt weisen die Pulver MQA 38-14 und MF15P eine ma-
gnetische Anisotropie auf, vgl. Kapitel 2.1.2. Aufgrund des Herstellungsver-
fahren sind die Partikel des MQA 38-14 Pulvers zusétzlich mit einer geo-

53



3. Werkzeuge und Materialien

Tabelle 3.1: Datenblattkennwerte der verwendeten Magnetpulver; nach
[36,86,117-119]

Eigenschaft | Einheit [ MQA38-14  MF15P  MQP-S 11-9

Magnetische Kennwerte

k.A. 1270 - 1370 730 - 760
Remanenz Br, [mT] 1310Y) 13207 kA
Koerzitivfeldstarke (kKA /m] k.A. 1034 - 1193 670 - 750
He,s 1120 11149 kAY
Energieprodukt 3 k.A. 278-318 80 - 92
(BH) max [ /] 300" 302" KAD
Physikalische Eigenschaften
Mittlere
Partikelgrofie dso [um] 105 100 45
Dichte p [-%5] 7,5 72-17,6 7,43
Maximale Einsatz-
temperatur Thax [°C] 150 150 140 - 180

D Typischer Wert

metrischen Anisotropie versehen. Die Partikel weisen eine plattchenformige
Geometrie auf. Die geometrische und die magnetische Anisotropie sind zudem
miteinander verkniipft. Wie in Abbildung 3.7 dargestellt, ist die Richtung der
magnetischen Anisotropie in Dickenrichtung der plattchenformigen Partikel
ausgerichtet. Die Kombination aus plattchenférmigen Partikeln und einer
magnetischen Anisotropie, die mit dieser Geometrie verkniipft ist, kann zu
einem ausgepréigtem Einfluss des FlieBverhaltens auf die Bauteileigenschaf-
ten fithren, wie es beispielsweise bei wiarmeleitfahigen Kunststoffen der Fall
ist.

Die Geometrie der Partikel des MF15P Pulvers lédsst sich eher als regellos
beschreiben, es liegt keine geometrische Anisotropie vor. Der Einfluss des
Fliefiverhaltens sollte demnach nicht oder deutlich geringer ausgeprégt sein.

Die Partikel des Pulvers MQP-S 11-9 zeigen eine sphérische Form und be-
sitzen zudem keine magnetische Anisotropie. Entsprechend spielt die Flief3-
orientierung hier fiir die magnetischen Eigenschaften keine Rolle. Auch eine
Umorientierung der Partikel im Magnetfeld ist nicht notwendig, da die Parti-
kel in alle Raumrichtungen die gleichen magnetischen Eigenschaften aufwei-
sen.
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Schnitt-
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Abbildung 3.7: Schematische Darstellung der Partikelform des Materials MQA38-14
inkl. der magnetischen Anisotropie-Richtung

3.3 Verwendete Materialien

Die verschiedenen Ausgangsmaterialien wurden auf unterschiedliche Weise
compoundiert. Die Epoxid-Materialien wurden auf einem Ko-Kneter com-
poundiert, die thermoplastischen Compounds wurden mittels eines Doppel-
schneckenextruders hergestellt und die Phenolharz-Compounds wurden auf
einem Walzenextruder bei der Fa. Hexion produziert. Die verschiedenen Her-
stellungsverfahren, sowie die Verarbeitungstemperaturen sind im Folgenden
dargestellt. Anschliefend werden die in dieser Arbeit verwendeten Com-
pounds vorgestellt.

3.3.1 Compoundierung

Da Thermo- und Duroplaste bei der Compoundierung unterschiedliche Tem-
peraturen und Schergeschwindigkeiten bendtigen, kommen fiir die Herstel-
lung von rieselfdhigen Compounds unterschiedliche Verfahren zum Einsatz.
Waéhrend die Doppelschneckenextrusion fiir thermoplastische Werkstoffe den
Stand der Technik représentiert, werden duroplastische Formmassen oft auf
Walzenextrudern oder Ko-Knetern hergestellt. Einige wenige Formmassen
werden allerdings ebenfalls mit Doppelschneckenextrudern verarbeitet.
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Doppelschneckenextruder

Zur Herstellung der Polyamid-Compounds wurde ein gleichlaufiger Doppel-
schneckenextruder vom Typ ZSE 27 HP-40 D von der Leistritz AG verwendet.
Die Compoundierung wurde am Lehrstuhl fiir Kunststofftechnik der Univer-
sitdt Erlangen-Nirnberg (LKT) durchgefithrt. In Tabelle 3.2 sind géngige
Verarbeitungstemperaturen fiir kunststoffgebundene Magnetcompounds auf
Thermoplastbasis, nach Drummer [4], gezeigt.

Tabelle 3.2: Herstellparameter fiir magnetische Thermoplast-Compounds; nach [4]

Temperatur der Zylinderheizzonen DS? DZ?
°C] lke;/b]| [min”]
Matrix | 10 9 8 7 6 5 4 3 2 1
PA12 | 260 250 250 250 250 245 245 245 240 40
PA 6 | 260 255 255 255 255 250 250 250 245 40
PA 66 | 270 270 265 265 265 260 260 255 255 40
PA 46 | 300 300 295 295 290 290 290 285 285 40

1) DS ... Durchsatz

10 100

2) DZ ... Drehzahl

Bereits aus den Temperaturen fiir die Compoundierung lasst sich die ther-
mische Belastung fiir die magnetischen Fillstoffe erahnen. Wie bereits von
Gardocki gezeigt [120] hat eine lingere Verweilzeit der Magnetcompounds
bei erhohten Temperaturen eine Abnahme der Remanenz zur Folge. Hinter-
grund ist die fortschreitende Oxidation der reaktiven Magnetpartikel. Diese
kann beispielsweise durch spezielle Coatings unterdriickt oder durch die Ver-
arbeitung in einer inerten Atmosphére verhindert werden. Insbesondere bei
der Verarbeitung von NdFeb-Pulvern spielt die thermische Degradation ei-
ne wichtige Rolle, da dieses Material bereits bei moderaten Temperaturen
starke Oxidationsneigungen aufweist. Bei einer Temperatur von 150°C weist
das HDDR-Pulver einen Verlust des magnetischen Flusses von 4% nach ei-
ner Lagerung von iiber 1000 h auf. Nach einer Stunde ldsst sich bereits ein
Verlust von ca. 1% durch Oxidation erkennen [36]. Entsprechend sollten die
Standzeiten des Materials im Zylinder moglichst kurz und die Temperaturen

so gering wie moglich gehalten werden.
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Ko-Kneter

Ein Hauptgrund fiir den Einsatz von Ko-Knetern in der Duroplastverarbei-
tung ist der gleichférmige Schereintrag und daraus resultierend, das
gleichméBige Temperaturprofil ohne Temperaturspitzen [121]. Durch das Aus-
bleiben von Temperaturspitzen wird einer vorzeitigen Vernetzung der Mate-
rialien vorgebeugt. Zudem bietet die Ko-Kneter-Technologie extrem kurze
Verfahrenslangen, d.h. die Masse ist nur einem begrenzten Zeitraum den
Prozesstemperaturen ausgesetzt [121].

Das Arbeitsprinzip eines Ko-Kneters ist in Abbildung 3.8 dargestellt. Der
Ko-Kneter ist prinzipiell einem Ein-Schnecken-Extruder sehr dhnlich. Im Ge-
gensatz zu diesen Extrudern weist der Ko-Kneter allerdings Pins oder Stifte
im Zylinder auf und zusétzlich fiihrt die Schnecke neben einer rotatorischen
auch eine reversierende translatorische Bewegung aus [122]. Diese Kombinati-
on fithrt zu einer Selbstreinigungsfunktion, einer sehr guten Homogenisierung
des Materials und der Vermeidung von Druck- und Temperaturspitzen und
ermoglicht die Verarbeitung von hohen Fiillstoffgehalten [122-124].

Schneckenfliigel

Bewegung der
Schnecke

Knetbolzen

Abbildung 3.8: Schematische Darstellung von Aufbau und Wirkungsweise eines Ko-
Kneters; nach [122]

Fiir die Compoundierung der Materialien kamen im Laufe der Arbeit zwei
unterschiedlichen Ko-Kneter zum Einsatz: Wahrend die Raschig-Compounds
direkt beim Hersteller mit einem Buss-Kneter vom Typ MKS 70 hergestellt
wurden, erfolgte die Produktion am IPF Dresden mithilfe eines Buss-Kneters
vom Typ MKS 30-18. Weiterhin wurde das Material bei Raschig direkt mit
einem Heiflabschlag am Austragsextruder granuliert, am IPF Dresden wurde
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der austretende Materialstrang mittels eines Bandabzuges ausgetragen und
anschlieffend zu Granulat zerkleinert.

Die Raschig-Compounds wurden mit einer Zylindertemperatur von 110°C
und einer Schneckentemperatur von 90°C verarbeitet. Die groflere Ausfiih-
rung des Ko-Kneters machte in diesem Fall eine separate Temperierung von
Schnecke und Zylinder méglich. Die IPF-Compounds wurden mit einer Zylin-
der- und Schneckentemperatur von 90°C (keine separate Temperierung) her-
gestellt. Der Durchsatz lag bei je 15 kg/h und die Compounds EP + 65 Vol.-%
MQA (I2), EP + 65 Vol.-% HDDR (I4), EP + 65 Vol.-% MQA/MQP-S
(2:1)(I6) und EP + 65 Vol.-% MQA/MQP-S (1:2)(I7) mussten ohne die Dii-
senplatte am Austragsextruder verarbeitet werden, da ansonsten der
Druckbedarf fiir eine erfolgreiche Austragung zu grofl gewesen wéare. Die Zu-
sammensetzung der jeweiligen Compounds zeigt Tabelle 3.3 und 3.4.

3.3.2 Zusammensetzung

In den Tabellen 3.3 und 3.4 sind die verwendeten Compounds und deren
jeweilige Zusammensetzung dargestellt. Allen Compounds ist ein Lieferant
zugeordnet, bei dem die Compoundierung der Materialien stattgefunden hat.
Die Compounds mit dem Lieferant ,Raschig® wurden bei der Raschig GmbH
produziert. Die Compounds mit der Bezeichnung ,IPF* und ,LKT“ wurden
am Leibniz-Institut fiir Polymerforschung in Dresden oder am Lehrstuhl fiir
Kunststofftechnik der Universitat Erlangen-Niirnberg compoundiert.

Nomenklatur

EP |+|65 Vol-% || MQA || (11)

EP Matrixmaterial (,,Epoxid“)

65 Vol.-% Fiillstoffgehalt in Volumen-% (,,65 Volumen-%*)

MQA Fullstoffmaterial (,MQA38-14%)

(11) Lieferant und laufende Nummer (,,IPF Dresden, Nummer 1¢)

Die Zusammensetzung aus dem Lieferant sowie der dazugehorigen laufen-
den Nummer (im Beispiel ,,I1¢) kann im Ausnahmefall ebenfalls als Bezeich-
nung eines Compounds vorkommen. In diesem Fall wird aber explizit auf
diese Nomenklatur verwiesen.
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Tabelle 3.3: Aufstellung und Zusammensetzung der verwendeten Compounds, ohne

Hybridwerkstoffe
Liefe- Fillstoff
Bezeichnung rant Matrix | Material Vol.- Gew.-
% %
EP + 45 Vol.-% MQA (R1) 45 83,6
EP + 55 Vol.-% MQA (R2) 1) 95 88,4
EP + 65 Vol-% MQA (R3) | Raschig| Epoxid | MQA38147 65 g9
EP + 70 Vol.-% MQA (R4) 70 93,6
EP + 65 Vol.-% HDDR (R5) MF15P 65 92,0
EP + 55 Vol.-% MQA (I1) 55 88,4
EP 4+ 65 Vol.-% MQA (12) MQA38-14 65 92,1
EP + 55 Vol.-% HDDR (I3) IPF Epoxid MF15P2) 55 88,3
EP + 65 Vol.-% HDDR (14) 65 92,0
EP + 65 Vol.-% MQP-S (15) MQP-S11-9%65 92,2
PF + 55 Vol.-% MQA (H1) . 55 88,4
PF + 65 Vol-% MQA (H2) | [exion | Phenol MQASS-14 oo g0y
PA12 + 65 Vol.-% MQA (L1) LKT PA12 MQA38-14 65 93,2
PA12 + 65 Vol.-% HDDR (L2) MF15P 65 93,2
D Anisotropes, plattchenférmiges NdFeB-Pulver
2 Anisotropes, regelloses NdFeB-Pulver
3 Isotropes, sphérisches NdFeB-Pulver
Tabelle 3.4: Aufstellung und Zusammensetzung der Hybridwerkstoffe
Liefe- Fiillstoff
Bezeichnung rant Matrix | Material Vol.- Gew.-
% %
EP + 65 Vol.-% MQA38-149429 60,5
MQA/MQP-S (2:1)(I6) .| MQP-S11-9%22.1 31,6
IPF E 2 2
EP + 65 Vol.-% poxid o R38 14 221 310
MQA/MQP-S (1:2)(I7) MQP-S11-9 429 61,1

D Anisotropes, pliattchenférmiges NdFeB-Pulver
2 Isotropes, sphérisches NdFeB-Pulver
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4 Versuchsdurchfiihrung

Im folgenden Kapitel sollen die eingesetzten Methoden zur Charakterisierung
der Ausgangsmaterialien, zur Herstellung und zur Messung der Proben erldu-
tert werden. Auflerdem soll auf die Simulation der magnetischen Richtfelder
in den eingesetzten SpritzgieBwerkzeugen eingegangen werden.

4.1 Materialcharakterisierung

Unter Materialcharakterisierung sind die Methoden der thermischen und
rheologischen Analyse zu verstehen, die zur Charakterisierung der Ausgangs-
werkstoffe, d.h. vor deren Verarbeitung im Spritzgielen, zum Einsatz kamen.

4.1.1 Thermische Analytik

An den Compounds, sowie an den Rohmaterialien, wurden TGA- und DSC-
Untersuchungen durchgefiihrt. Die Messparameter und Hintergriinde zur Be-
wertung der Ergebnisse sind im nachfolgendem Abschnitt beschrieben.

DSC

Die dynamische Differenzkalorimetrie (engl. differential scanning calorime-
try), kurz DSC, wurde im Rahmen der Arbeit eingesetzt, um die Reakti-
onskinetik der unterschiedlichen Compounds und den Einfluss der Fiillstoffe
zu beurteilen. Die DSC-Methode ist ein weit verbreitetes Verfahren in der
Kunststoffindustrie zur Charakterisierung aller méglichen Kunststoftklassen.
Sie wird unter anderem genutzt, um physikalische Umwandlungen (z.B. Glas-
iibergang, Phasenumwandlungen), chemische Reaktionen (z.B. Polymerisati-
on, Vernetzung), die Oxidationsstabilitdt und die spezifische Warmekapazitat
zu bestimmen [125]. Es wird unterschieden in Warmestrom- und Leistungs-
Differenzkalorimetrie [126]. Bei den eingesetzten DSC-Gerdten handelt es
sich um Geréte der Wérmestrom-Differenzkalorimetrie.

Das Messprinzip ist dabei wie folgt: In einem Ofen werden zwei Tiegel,
einer mit der Probe und ein Referenztiegel, nach einem definierten Tempera-
turprogramm erhitzt oder abgekiihlt und der dabei bendtigte Warmestrom
gemessen [126]. Durch die Gegeniiberstellung mit dem Referenztiegel kann
anschliefend der Differenzwarmestrom abgeleitet werden.
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Die Messungen wurden mittels einer DSC Q2000 und einer DSC Q1000 von
TA Instruments in Anlehnung an DIN EN ISO 11357-1 [125] durchgefiihrt.
Die Bestimmung der Reaktionsenthalpie und die Berechnung des Umsatz-
grades wurde in Anlehnung an DIN EN ISO 11357-5 [127] durchgefiihrt. Fiir
die vergleichenden Messungen der unterschiedlichen Compounds wurde mit
einer Heizrate von 10 K/min in einem Temperaturbereich von -30 bis 270°C
gearbeitet. Die Reaktionskinetik wurde anhand des 1. Runs bestimmt, wah-
rend im 2. Run lediglich die finale Glasiibergangstemperatur des Compounds
ermittelt wurde. Eine beispielhafte Auswertung der Reaktionsenthalpie und
des Umsatzgrades ist in Abbildung 4.1 gezeigt.

A Glasubergangsbereich
2R

1. Run

T,, - Reaktionsbeginn

T,, - Reaktionsende

Tw - Reaktionspeaktemperatur

T“ - Temperatur am Betrachtungspunkt

Warmestrom (endo up)

AHJ - Reaktionsenthalpie bis T“
AH,, - Gesamtreaktionsenthalpie T

pr

30 0 30 60 90 120 150 180 210 [C] 270
Temperatur

Abbildung 4.1: Schematische Auswertung der Reaktionsenthalpie; nach [127]

Die Gesamtreaktionsenthalpie wird mit AHot bezeichnet. Der Umsatzgrad
o lasst sich, mittels dem bis dato erreichten Teil der Reaktion AHj, mit Hilfe
von Formel (4.2), nach [127], bestimmen:

AH,

= 441
Ao * 100 (4.1)

(%

Mittels DSC-Untersuchungen lassen sich ebenfalls die Aushértegrade spritz-
gegossener Probe bestimmen. Hierzu wird der Aushéartegrad Apsc entspre-
chend (4.3), nach [126], herangezogen:

AH,;
AHtot

Apsc = (1 — ) % 100 (4.2)

Die Bestimmung der Reaktionskinetik wurde anhand einer Priifvorschrift
der Robert Bosch GmbH durchgefiihrt [128]. Kerninhalt ist dabei die Durch-
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fiihrung von mindestens drei dynamischen DSC-Messungen mit unterschiedli-
chen Heizraten, mit deren Hilfe in Abhéngigkeit des Reaktionsverhaltens eine
Modellanpassung vorgenommen werden kann. Fiir die Beschreibung der Re-
aktionskinetik von Epoxidharzformmassen bietet sich die Verwendung eines
autokatalytischen Modells bzw. des Kamal-Sourour-Modells an (vgl. Kapitel
5.1.1).

TGA

Die thermogravimetrische Analyse, kurz TGA, wird genutzt um die Zerset-
zungstemperaturen von Polymeren zu bestimmen und gleichzeitig die Menge
der enthaltenen Fiill- und Zusatzstoffe zu ermitteln [129]. Dabei wird eine
Probe in einem Ofen erhitzt und die Massednderung der Probe in Abhéngig-
keit von der Temperatur und der Zeit bestimmt [126]. Abbildung 4.2 zeigt
schematisch die wichtigen Kenngréflen bei einer zweistufigen Masseabnahme
wahrend der TGA-Messung.

>
>

. - Anfangspunkt Reaktion i
. - Endpunkt Reaktion i

%
@

c, C, - Mittelpunkt Reaktion i
B
Q
2 Mg, i “
©
S My
m >
TA1 TE1 TAZ TBZ
Temperatur

Abbildung 4.2: Schematische Kurve einer TGA-Messung mit zweistufiger Masseén-
derung; nach [129]

In Fall der vorliegenden Arbeit sind vor allem die Werte fiir die Massedn-
derung, weniger die Temperatur- bzw. Zeitwerte, interessant. Die Masseén-
derung errechnet sich nach [129] folgendermafien:

Ms,i — Mfi

M = * 100 (4.3)

Ms,i

Dabei steht mg fiir die Masse am Anfangspunkt und m¢ fiir die Masse am
Endpunkt. Der Index i steht jeweils fiir die Stufe der Masseabnahme.
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Fiir die Untersuchungen in dieser Arbeit wurde das Gerdat TGA-DSC1 von
Mettler Toledo verwendet. Gemessen wurde mit einer Heizrate von 10 K/min
bis zu einer Temperatur von 900°C. Als Spiilgas wurden sowohl Luft als auch
Stickstoff verwendet.

4.1.2 Rheologische Untersuchungen
Rotationsviskosimeter

Das Flie3-Harte-Verhalten des reinen ,,Blackbox-Materials“ soll mittels ei-
nes Platte-Platte-Rheometers in Anlehnung an DIN 53019-1 [130] bestimmt
werden. Hierzu wird die Probe zwischen zwei Platten positioniert. Wahrend
die untere Platte feststeht, rotiert oder oszilliert die obere Platte mit einer
festgelegten Winkelgeschwindigkeit w. Gleichzeitig wird, je nach Einstellung,
der Spalt H oder die Normalkraft Fn auf die Probe konstant gehalten. Die
Messung findet in einer temperierten Messkammer statt. Die Viskositat ldsst
sich nach [130] gem&B Gleichung (4.4) bestimmen:
_ 2 % hs M

= — 4.4
1 71'*7'4*0.1 (4.4)

M steht dabei fiir das gemessene Drehmoment und r fiir den Radius der
eingesetzten Platte.

Fiir die Untersuchungen wurde ein Rheometer vom Typ MCR 300 der Fa.
Anton Paar eingesetzt. Untersucht wurde hierbei das Aufschmelz- und Ver-
netzungsverhalten der Blackbox im dynamischen und isothermen Messpro-
gramm. Die Heizrate bei der dynamischen Messung lag dabei bei 2, 5 und
10 K/min. Die isothermen Messungen wurden bei 80, 100, 120 und 160°C
durchgefiihrt. Die Kreisfrequenz w wurde bei den dynamischen Messung mit
6.28 rad/s, bei den isothermen Messung mit 10 rad/s gewéhlt. Die Spalthche
betrug 1 mm, die Normalkraft 0 N. Als Probenmaterial wurde das Blackbox-
Material verwendet, welches zuvor im Ko-Kneter homogenisiert wurde (vgl.
Kapitel 3.3.1).

Brabender-Messkneter

Bei dem Brabender-Messkneter handelt es sich um ein Drehmoment-Rheo-
meter, welches zur Beurteilung der Verarbeitbarkeit von Thermoplasten, Du-
roplasten, Elastomeren und anderen Formmassen zum Einsatz kommt [131].
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Dies geschieht in einer Knetkammer, in der sich zwei gegenléufige Schaufeln
drehen und das bendtigte Drehmoment zur Drehung der Schaufeln (bei de-
finierter Drehzahl) wird aufgezeichnet. Fir die Priifung von duroplastischen
Formmassen kommen Delta-Schaufeln vom Typ MB30H zum Einsatz [131].
Nach Rothenspieler und Hef3 konnen mit Hilfe des Messkneters neue Rezeptu-
ren beurteilt, eine Qualitdtskontrolle der Formmassen durchgefiihrt und be-
stehende Formmassen klassifiziert werden [132]. Die Priifung duroplastischer
Formmassen mittels eines Drehmoment-Rheometers ist nach DIN 53764 ge-
normt [133].

Alle Brabender-Untersuchungen in der vorliegenden Arbeit wurden in Anleh-
nung an DIN 53764 mit einer Knetertemperatur von 140°C und einer Dreh-
zahl von 30 min™' durchgefiihrt. Da das Knetkammervolumen des MB30H
ca. 25 cm? betrigt, muss die Probenmenge fiir jedes Material entsprechend
seiner Dichte nach (4.5) berechnet werden.

MProbe = VKammer * PProbe (45)

Da in der Knetkammer auf Grund der Schaufelgeometrie und der schwan-
kenden Einwaagemenge keine definierte Schergeschwindigkeit vorliegt, kann
aus dem Kurvenverlauf keine Viskositdt berechnet werden. Die charakteris-
tischen Kenngrofien aus der Auswertung kénnen jedoch zum Vergleich ver-
schiedener Formmassen untereinander herangezogen werden. Eine Beispiel-
auswertung einer Messkneter-Kurve ist in Abbildung 4.3 dargestellt.

V,=B+0,1%(X - B) Drehmomente [Nm]:
R, =B+08"(X-B) A ... Einfullmaximum

| J—

B ... Drehmoment-Minimum
X... Drehmoment-Maximum
V... Grenzdrehmoment t,
R

£ ... Grenzdrehmoment t
S R
S :
S 4 Prozesszeiten [s]:
a t,... Verweilzeit

24 ts ... Aufschmelzzeit

t. ... Aushartezeit
0 i Y RX t,... Reaktionszeit (= t, + t,)
0
0o 1 2 3 4 5 6 [mn 8
Messdauer

Abbildung 4.3: Auswertung einer Brabender-Kruve in Anlehnung an [133]
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Eine typische Brabender-Kurve zeigt nach erfolgter Einfiillung eine Er-
weichung, ein Verweilen der Masse bei einer niedrigen Viskositdt und eine
Aushédrtung der Formmasse. Wichtigste Kenngrofien fir die Verarbeitung
sind hierbei das minimale Drehmoment B, die Verweilzeit tv und die Reak-
tionszeit tr. Laut Norm ist die Verweilzeit definiert nach der Zeit, in der die
Viskositdt unterhalb von B + 3 Nm liegt. Da die gepriiften Formmassen in
dieser Arbeit alle ein sehr niedriges Drehmoment von maximal 10 Nm auf-
weisen, kann diese Definition nicht verwendet werden. Daher wird nach [134]
festgelegt, dass die Verweilzeit als die Zeit definiert wird, in der das Drehmo-
ment kleiner ist als das Grenzdrehmoment V (4.6).

Vy=B+0,1%(X — B) (4.6)

Analog wird mit der Reaktionszeit tr verfahren, die sich aus der Auf-
schmelzzeit ts und der Hértezeit tc zusammensetzt, siehe (4.7).

Ry =B+0,8%(X — B) (4.7)

Mittels der Brabender-Messungen sollen die zum Einsatz kommenden Form-
massen hinsichtlich des Einflusses von Fiillstoffgehalt und Fiillstoffform cha-
rakterisiert werden.

4.2 Probekorperherstellung

Im folgenden Abschnitt soll auf die Herstellung der Probekorper und die dazu
benotigten Randbedingungen eingegangen werden. Dazu wird zunéchst eine
Ubersicht zu den Verarbeitungsversuchen gegeben und anschlieBend werden
die Verarbeitungsparameter vorgestellt.

4.2.1 Ubersicht der Verarbeitungsversuche

Die Verarbeitungsversuche wurden auf einer SpritzgieBmaschine vom Typ
ARBURG 320 C 600 - 100 durchgefiihrt. Sowohl fiir die Verarbeitung der
Thermoplast- als auch der Duroplast-Compounds wurde hierfiir ein Spritz-
gieBzylinder mit einem Schneckendurchmesser von 25 mm verwendet.
Wiéhrend fiir die Thermoplastverarbeitung eine Standardschnecke mit Riick-
stromsperre eingesetzt wurde, kam fiir die Duroplastverarbeitung eine kom-
pressionslose Forderschnecke ohne Riickstromsperre zum Einsatz (vgl. Kapi-
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tel 2.2.3). Sowohl fir das Platten- als auch fir das Spulenwerkzeug wurde
das Material jeweils iiber die Trennebene in die Kavitiat eingespritzt. Dabei
war die Schliefleinheit der SpritzgieBmaschine vertikal und die Spritzeinheit
horizontal ausgerichtet (vgl. Abbildung 2.11).

Die Ubersicht in Tabelle 4.1 zeigt die Verarbeitungsversuche mit den unter-
schiedlichen Compounds und Werkzeugen. Die Zusammensetzung der Com-
pounds ist in Tabelle 3.3 und 3.4 zu finden.

Tabelle 4.1: Ubersicht zu den Verarbeitungsversuchen

Compound- Plattenwerkzeug Spulenwerkzeug
Bezeichnung®? | 12 2 4 1 2 4 V2
R1 bis R5 b X X
I1 und I3 X X
DP 12 und 14 X X x (x)®
15, 16 und 17 X
H1 und H2 x
L1 X X X SRR X X
T L2 Y ®Y  x X

D Bitte beachten: Die Bezeichnung der Compounds erfolgt nach ihrem
Kurzzeichen. Die genaue Zusammensetzung kann Tabelle 3.3 und 3.4
entnommen werden.

2 Angabe der Plattendicke in mm.

3) Probekérper konnten nicht entformt werden, Platten zerreifien beim
Offnen des Werkzeuges

9 Probekorper konnten nicht hergestellt werden, spezifischer Einspritz-
druck von 2450 bar nicht ausreichend

4.2.2 SpritzgieBen

Nachfolgend werden die verwendeten Verarbeitungsparameter zur Herstel-
lung der Probekorper zusammengefasst. Auf eine Parametervariation wurde
im Rahmen der Arbeit auf Grund des kleinen Prozessfensters verzichtet. Viel-
mehr wurden die Probekorper mit den zu diesem Zeitpunkt als optimal er-
achteten Prozessparametern verarbeitet. Tabelle 4.2 zeigt die Verarbeitungs-
daten fiir die duroplastischen Compounds und Tabelle 4.3 die Daten fiir die
thermoplastischen Compounds.

Es fallt auf, dass die Probekorper, die mittels des Spulenwerkzeuges herge-
stellt wurden, deutlich andere Prozessdaten erforderten, als die Compounds,
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die auf dem Plattenwerkzeug verarbeitet wurden. Vor allem die Zylindertem-
peratur und die Werkzeugtemperatur zeigen hier deutlichen Unterschiede. Da
im Plattenwerkzeug lediglich die Raschig-Compounds verarbeitet wurden,
lasst das auf Unterschiede in der Herstellung der Compounds schlieflen.

Tabelle 4.2: Verarbeitungsdaten der Compounds mit Duroplastmatrix

Platten- Spulen-

Einstellparameter Einheit | werkzeug | werkzeug
Zylindertemperatur Einzug [°C] 65 - 70 55 - 80
Zylindertemperatur Diise [°C] 90 - 100 75 - 90
Diisendurchmesser [mm] 4,5 4,5
Einspritzgeschwindigkeit [cm? /3] 1-2 1
Nachdruck [bar] 300 400 - 800
Nachdruckzeit [s] 40 50
Restheizzeit [s] 100 180
Umfangsgeschw. Schnecke [m/min] 10 10
Werkzeugtemperatur [°C] 160 150

Wie in Tabelle 4.3 erkennbar, benotigt das Material PA12 + 65 Vol.-% HD-
DR (L2) hohere Zylindertemperaturen im Vergleich zum Material PA12 4 65
Vol.-% MQA (L1). Ohne die hohen Temperaturen lief} sich die Kavitat, mit
den moglichen spezifischen Spritzdriicken von maximal 2450 bar, nicht fillen.
Offensichtlich iibt die Partikelform bereits bei der Verarbeitung einen starken
Einfluss auf die Verarbeitung auf. Das Compound
PA12 + 65 Vol.-% MQA (L1) lieB sich leichter verarbeiten als das Pendant
mit HDDR-Material. Die plattchenférmigen Partikel des MQA-Pulvers schei-
nen daher einen positiven Einfluss auf die Verarbeitung zu besitzen. Der Un-
terschied in den Prozesstemperaturen zwischen Platten und Spulenwerkzeug
kann durch die verédnderten FlieBwege erklart werden. Folglich unterscheiden
sich die idealen Prozesseinstellungen. Weiterhin féllt auf, dass die benotigten
Prozesszeiten fiir die Thermoplast-Verarbeitung wesentlich kiirzer ausfallen
als die Zeiten bei den Duroplasten. Fiir einen herkémmlichen Kunststoffver-
arbeitungsprozess wére das ein erheblicher Kostenfaktor. Da die Preise fiir die
Magnetmaterialien an sich jedoch sehr hoch sind, fallen lingere Prozesszeiten
bei einer Kostenrechnung weniger ins Gewicht.
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Tabelle 4.3: Verarbeitungsdaten der Compounds mit Thermoplastmatrix

Platten- Spulen-
werkzeug werkzeug
Einstellparameter Einheit LY LY L2Y
Zylindertemperatur Einzug [°C] 60 60 60
Zylindertemperatur Zone 1 [°C 240 230 240
Zylindertemperatur Zone 2 [°C] 250 250 260
Zylindertemperatur Zone 3 [°C] 255 255 265
Zylindertemperatur Zone 4 [°C] 255 260 270
Zylindertemperatur Zone 5 [°C] 260 265 275
Zylindertemperatur Zone 6 [°C] 260 270 280
Zylindertemperatur Diise [°C] 245 270 280
Diisendurchmesser [mm)] 3,5 3,5
Einspritzgeschwindigkeit [cm?/s] 12 10
Nachdruck [bar] 800 800
Nachdruckzeit [s] 20 20
Restkiihlzeit [s] 30 30
Umfangsgeschw. Schnecke [m/min] 10 10
Werkzeugtemperatur [°C] 120 100 120

D) Bitte beachten: Die Bezeichnung der Compounds erfolgt nach ihrem
Kurzzeichen. Die genaue Zusammensetzung kann Tabelle 3.3 und 3.4
entnommen werden.

4.3 Probekorperpriifung

Der folgende Absatz bezieht sich auf die Prifung der Bauteileigenschaften,
d.h. der magnetischen Eigenschaften sowie der Partikelorientierung im Bau-
teil.

4.3.1 Magnetische Eigenschaften

Die magnetischen Eigenschaften werden in Anlehnung an DIN EN 60404-5
bestimmt [18]. Zum Einsatz kommt dabei ein Permagraph C der Magnet-
Physik Dr. Steingroever GmbH zusammen mit den elektronischen Fluxme-
tern EF 5 und dem Messjoch EP 5. In dieser Kombination lassen sich
Feldstéirken im Messjoch von bis zu 2200 kA /m realisieren'. Dariiber hinaus
wurde als Elektromagnet-Polschuh der Pol ,P 0/0“ verwendet, zusammen mit

1Bezogen auf eine Probendicke von 2 mm
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der J-kompensierten Messspule ,,JH60-1“, die einen Probendurchmesser von
bis zu 60 mm erméglicht. Detaillierte Informationen zum genannten Messauf-
bau sind in [135] zu finden. Der schematische Messaufbau ist in Abbildung

4.4 dargestellt.
Vorrichtung zur i
Poleinstellung Joch

J-kompensier- Magnetisier-
te Messspule_| spulen
(inkl. integrier-
ter Feldspule)
+ Polflachen
Probe
Pol des
Magneten + Polschuh

Abbildung 4.4: Schematische Darstellung des Messaufbaus zur Messung der magne-
tischen Eigenschaften; nach [18]

Die Probe wird auf den unteren Polschuh gelegt, anschliefend wird die
Messspule positioniert und der obere Polschuh nach unten gefahren, bis bei-
de Polschuhe auf der Probe aufliegen. Es ist zu beachten, dass die Probe nicht
diinner ist als die Messspule, da ansonsten ein Luftspalt zwischen Polschuh
und Probe entsteht und die Messung verfédlscht wird. Im Falle der vorliegen-
den Arbeit betragt die minimale Probendicke 1 mm. Die eigentliche Messung
der magnetischen Eigenschaften erfolgt tiber das Programm PERMA, eben-
falls von der Magnet-Physik Dr. Steingroever GmbH. Nach Eingabe der Pro-
bendaten (im Allgemeinen Dicke, Abmessungen, Stoff etc.) wird die Messung
gestartet. Als Messmodus wird ,,SeltenErd“ ausgewéahlt, was eine hohe Auf-
magnetisierungsfeldstérke zur Folge hat. Wahrend der Messung wird die Pro-
be zunéchst bis zu einer Feldstérke von ca. 2000 kA /m aufmagnetisiert und
anschliefend wieder entmagnetisiert. Dabei wird die Hysteresekurve, siehe
Abbildung 2.2, aufgezeichnet und die Gréflen Remanenz, Koerzitivfeldstarke
und maximales Energieprodukt ermittelt.
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4.3.2 Mikroskopie

Mit Hilfe mikroskopischer Untersuchungen sollen die Orientierungen der Fill-
stoffpartikel optisch sichtbar gemacht werden. Die Mikroskopie kommt dabei
sowohl fiir die Charakterisierung des Fiillverhaltens an Fiillstudien, sowie an
fertigen Bauteilen zur Beurteilung der finalen Orientierung, zum Einsatz. Die
Proben werden hierbei parallel zur Fliefrichtung entnommen. Zur Beurtei-
lung der finalen Orientierungen kommen ausschliefllich Schliffe in Langsrich-
tung der Proben zum Einsatz. Es wird also der kleine Querschnitt parallel
zur Fliefirichtung betrachtet, vgl. Abb. 4.5. Zur Beurteilung der Ausrichtung
wéhrend des Fiillverhaltens werden die Proben betrachtet, die in Variante 2
des Spulenwerkzeuges, vgl. Abschnitt 3.1.2, hergestellt wurden. Da sich hier
die Flieorientierung und die magnetische Orientierung nicht iiberlagern, soll-
te die Umorientierung optisch besser zu beurteilen sein. Diese Proben werden
ebenfalls parallel zur Fliefirichtung angeschliffen. Allerdings werden hierbei
beide moglichen Querschnitte betrachtet. Die Praparationsrichtungen sind
ebenfalls in Abb. 4.5 gezeigt.

Variante 1 Variante 2
/ Querschnitt
Plattendicke

' Probekdrper
]
z Querschnitt 777
Plattenhéhe 77774
y x (FlieBrichtung) ﬁ f T f Richtung Richtfeld

Abbildung 4.5: Darstellung der Probenpréparation fir die Herstellung der
Mikroskopie-Schliffe

Zur Herstellung der Schliffe werden die Proben zunéchst in einem PMMA-
Harz eingebettet. Nach erfolgter Aushértung des Einbettharzes werden die
Proben mittels eines Schleifgerdtes prapariert. Dabei wird zunéchst mit ei-
ner groben Koérnung (z.B. 160er oder 320er Papier) die gewiinschte Zieltie-
fe eingestellt. AnschlieBend werden die Probenoberfldchen, mittels sukzessi-
ver Verfeinerung der Kérnung, von Fehlern und Praparationsartefakten (z.B.
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Riefen, Ausbriiche etc.) befreit. AbschlieSend werden die Proben poliert und
unter dem Auflichtmikroskop unter Nutzung verschiedener Vergréflerungen
und Filter bewertet.

4.4 Simulation

Das Kapitel stellt die verwendeten Parameter und Modelle fiir die Simulati-
on der Richtfelder in den SpritzgieBwerkzeugen vor. Fiir die Simulation der
Richtfelder und fiir das Ausrichtverhalten wurde die Open-Source Software
LFEMM 4.2“% verwendet [136]. Bei der Software handelt es sich um ein 2-
dimensionales FEM-Programm zur Lésung von planaren oder achsensymme-
trischen Fragestellungen mit linearen und nicht-linearen magnetostatischen,
harmonisch-magnetischen und elektrostatischen Zusammenhéangen [137].

4.4.1 Parameter und Modelle

Fiir alle durchgefithrten Berechnungen wurden identische Randbedingun-
gen bei der Simulation verwendet. Diese sogenannten ,,Asymptotic Boun-
dary Conditions* kommen einer Berechnung ohne einen definierten Rand am
Néchsten und ermdglichen eine gute Abschéitzung der Losung eines Systems
ohne Randbedingung [137].

Die Simulationen des Platten- sowie des Spulenwerkzeuges beruhen auf
einem achsensymmetrischen System. Die Symmetrieachse steht hierbei senk-
recht auf der Trennebene und verlauft durch den Mittelpunkt der Kavitéat
(siehe auch Abb. 3.1 und 3.3). Der Anguss, der bei beiden Werkzeugen in
der Trennebene liegt, wird bei der Simulation vernachléssigt. Die Ergebnisse
fur die Simulation des Plattenwerkzeuges werden somit in diesem Bereich
leicht verfdlscht. Im Falle des Spulenwerkzeuges spielt die Verfdlschung keine
Rolle, da die Kavitdt hier vollstdndig mit Edelstahl umgeben ist, der aus
magnetischer Sicht den Eigenschaften der Luft entspricht (siehe Tab. 4.4).

Die fiir die Simulationen verwendeten Daten stammen zum Teil aus der Da-
tenbank der Berechnungssoftware selbst, aus Datenblattern und Veroffentli-
chungen sowie aus eigenen Werkstoffuntersuchungen. Die Materialdaten sind
in Tabelle 4.4 aufgelistet. Die Werkstoffdaten fiir nicht-lineare Materialien
sind im Anhang in Abb. Al auf Seite 166 festgehalten.

2 Finite Element Method Magnetics
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Tabelle 4.4: Werkstoffdaten fiir die magnetischen Simulationen [102,136]

Stahle Materialien Permanent-
(leitend) (nicht-leitend) magnet
Parameter Einheit | 1.1730 416" | 316" Luft | 677 HRY
relative Perme- -] siche Anhang 1 1 1,026
abilitat p.
Koerzitivfeld- [kA /m)] 0 0 0 0 915
stirke He B

D Die Bezeichnung ,,416 (AISI) entspricht dem Stahl 1.4005 (EN)
) Die Bezeichnung ,,316“ (AISI) entspricht dem Stahl 1.4301 (EN)

3) Daten gelten nur bei Raumtemperatur, temperaturabhéngige Daten
sind in Abb. 2.4 zu finden

4.4.2 Simulation der Richtfelder

Im Folgenden wird auf die Simulation der Richtfeldstirke und -verldufe in
den verschiedenen SpritzgieBwerkzeugen eingegangen. Die Beschreibungen
beziehen sich auf die schematischen Aufbauten der Werkzeuge, wie sie in
Kapitel 3.1 ausfiihrlich beschrieben sind.

Plattenwerkzeug

Fiir die Simulation des Plattenwerkzeuges wurde fiir die leitenden Bereiche
das Material ,,1.1730“ verwendet, die magnetisch nicht leitenden Bereiche
sind durch das Material ,,316“ beschrieben und der Permanentmagnet ist
durch ,,677 HR* dargestellt. Diese Zusammensetzung entspricht den in der
Realitédt verwendeten Materialien. Die Kavitétstiefe wurde zwischen 1, 2 und
4 mm variiert und ihr wurde das Material ,Luft“ zugeordnet. Fiir unter-
schiedliche Temperaturen wurde das Materialverhalten des Permanentma-
gneten entsprechend angepasst, siehe Abb. 2.4. Die restlichen Materialien
wurden fiir Simulationen bei erhohten Temperatur nicht verdndert.

Spulenwerkzeug

Die Berechnung des Richtfeldes im Spulenwerkzeug basiert auf den Mate-
rialdaten, wie fiir das Plattenwerkzeug beschrieben. Der Dauermagnet wird
hier jedoch durch eine Spulenwicklung ersetzt. Der Drahtdurchmesser der
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Spulenwicklung betragt d = 1,6 mm, die Windungszahl n = 700. Der Spu-
lenkorper besteht in der Realitdt aus einem Aluminium. Da die magnetische
Permeabilitdt von Aluminium pu, = 1 betrdgt, wurde dem Spulenkérper in
der Simulation das Material ,Luft“ zugeordnet. Die Berechnungen wurden
fir verschiedene Stréme zwischen 0 und 30 A durchgefiihrt. Dabei wurden
die zwei verbauten Spulen als in Reihe geschaltet angenommen, was einer
Helmholtz-Anordnung der Spulen gleichkommt. Diese Anordnung bewirkt
eine homogene Feldverteilung zwischen den beiden Spulen und somit in der
Kavitét [138].
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Das folgende Kapitel zeigt die Ergebnisse der verschiedenen Untersuchungen
zur Verarbeitbarkeit der duroplastischen Magnetcompounds. Dariiber hinaus
werden anhand unterschiedlicher Fiillstoffgehalte, -geometrien, Matrixmate-
rialien und Bauteilgeometrien die Eigenschaften dieser Materialklasse un-
tersucht. Die Ergebnisse beziiglich der magnetischen Eigenschaften werden
parallel mit dem Benchmark auf Thermoplast-Basis verglichen und einge-
stuft.

5.1 Thermische und rheologische Untersuchungen

Im nachfolgenden Abschnitt werden zunéchst die Ergebnisse der thermischen
und rheologischen Untersuchungen an den Ausgangsmaterialien vorgestellt.
Die Untersuchungen erfolgten zum Teil direkt an den Compounds, zum Teil
an dem verwendeten Blackbox-Material'. Bei dem Blackbox-Material han-
delt es sich um das Standard-Harzsystem der Raschig GmbH, die Zusam-
mensetzung wird in Kapitel 2.2.2 diskutiert.

5.1.1 Thermische Analyse

Wie in Kapitel 3.3.1 beschrieben, wurden alle duroplastischen Compounds
auf einem Ko-Kneter der Firma Buss hergestellt. Hierzu wurde zunéichst ei-
ne Vormischung aus Blackbox und Fiillstoff hergestellt und diese dann dem
Kneter zugefiithrt. Je nach Materialzusammensetzung wurde im Anschluss an
die Kneter-Strecke zusétzlich ein Austragsextruder angehangen oder wegge-
lassen. Die Einzelheiten hierzu sind in Kapitel 3.3.1 genannt.

Ergebnisse der DSC-Untersuchungen

Die Blackbox liegt im Ausgangszustand als Mischung von groben und feinen
Partikeln, in denen die einzelnen Harz- und Harter-Komponenten getrennt

1Das Blackbox-Material beinhaltet die eigentlichen Komponenten des Epoxid-Harzes,
d.h. Harz und Héirter, sowie den Katalysator und wurde fiir diese Arbeit von der
Raschig GmbH zur Verfiigung gestellt.
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voneinander untergebracht sind, vor. Die Bestimmung der Gesamtreaktions-
enthalpie des Blackbox-Materials gestaltet sich entsprechend schwierig. Ab-
bildung 5.1 zeigt die DSC-Kurven von drei verschiedenen Ausgangszustinden
des Blackbox-Materials.

DSC - Blackbox Kneter-Einfluss

N
N

o 2
P
L !

! -
{ /196,91 Jig

1,24

Gemessener Warmestrom

- Kneter + Extruder
30 0 30 60 90 120 150 180 210 [C] 270
Temperatur

Abbildung 5.1: DSC-Kurven des Blackbox-Materials in seinen Ausgangszustdnden
(Kurven zur besseren Lesbarkeit parallel verschoben)

Die obere Kurve (,,Rohmaterial®) zeigt die DSC-Kurve fiir das Blackbox-
Material ohne Mischung im Kneter. Die mittlere Linie (,,Kneter*) beschreibt
den Zustand des Blackbox-Materials, nachdem es einmal durch den Kne-
ter gefordert wurde. Die untere Kuve (,,Kneter+Extruder®) stellt die DSC-
Kurve fiir die Blackbox dar, nachdem es durch Kneter und Austragsextruder
gefordert wurde. Die Einstellungen fiir Temperatur und Drehzahl von Kne-
ter und Austragsextruder entsprechen dabei weitestgehend den Einstellungen
der Magnetcompounds? (vgl. Abschnitt 3.3.1). Es wird ersichtlich, dass die
Kurvenverlaufe fiir die mittlere und untere Kurve nahezu identisch ausfallen,
wéahrend insbesondere der Reaktionspeak (vgl. Abb. 4.1) beim Rohmaterial
sehr niedrig ausfillt. Der Grund hierfiir liegt in der Anlieferform des Aus-
gangsmaterials: Da die groben Partikel grofier sind als die DSC-Tiegel, und
daher noch zerkleinert werden miissen, die feinen Partikel dagegen eher stau-
béahnlich sind, kann kein optimales Mischungsverhéltnis fir die als Feststoff-
mischung vorliegenden Einzelkomponenten in der DSC erreicht werden. Nach
der Mischung und Aufschmelzung im Ko-Kneter liegt das Material jedoch als

2Zur kontinuierlichen Ausbringung muss insbesondere bei héheren Fiillgraden mit hé-
heren Temperaturen im Bereich der Diise gearbeitet werden.
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Compound mit optimalen Mischungsverhéltnis vor. Die Reaktionsenthalpie
liegt mit 194,29 J/g bzw. 196,91 J /g bei beiden Messungen sehr nah beieinan-
der, auch die Peaktemperatur hat sich nicht verschoben. Die vergleichsweise
geringen Temperaturen im Kneter (unterhalb der Reaktionsstarttemperatur)
und die schnelle Abkiihlung auf einer Kiihlstrecke nach der Austragung, fiih-
ren dazu, dass das Material bei der Compoundierung nur wenig bis gar nicht
reagiert. Als mittlere Reaktionsenthalpie fiir das Blackbox-Material wird da-
her im Folgenden mit Hot = 195, 6% gerechnet.

Um den Einfluss des verwendeten Magnetpulvers auf die DSC-Ergebnisse
der hergestellten Compounds abschitzen zu kénnen, wurden auch die drei
Pulverarten in der DSC vermessen. Hierzu ist in Abbildung 5.2 der 1. (a)
und der 2. Lauf (b) der DSC-Messung des Magnetpulvers gezeigt.

DSC - Magnetpulver 1. Lauf DSC - Magnetpulver 2. Lauf
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Abbildung 5.2: DSC-Messungen der Magnetpulver, 1. und 2. Lauf (Kurven zur bes-
seren Lesbarkeit parallel verschoben)

Die drei unterschiedlichen Magnetpulver zeigen verschiedene Verlaufe in
der DSC. Das Pulver MQP-S (durchgezogene Linie) zeigt nur am Ende des
1. Laufes eine leicht exotherme Reaktion. Diese sollte jedoch keinen Einfluss
auf den Reaktionsbereich des Epoxid-Harzes haben, welcher bei ca. 220°C
endet. Im zweiten Lauf zeigt die Kurve keine Reaktion. Im Gegensatz dazu
zeigt das Material MQA38-14 (gestrichelte Linie) eine deutliche exotherme
Abweichung im gemessenen Warmestrom ab ca. 120°. Da diese Abweichung
genau im Bereich der Vernetzungsreaktion liegt, besteht die Moglichkeit, dass
die DSC-Messung des Compounds verfalscht wird. Auch die untere Kurve
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(Strich-Punkt-Punkt) fiir das Material MF15P, also das HDDR-Pulver, zeigt
eine stark exotherme Reaktion ab 150°C. Auch hier besteht die Moglichkeit
einer Verfilschung der Messergebnisse. Da beide Kurven im 2. Lauf keine Ab-
weichungen mehr zeigen, oder diese erst bei Temperaturen >200° eintreten,
ist davon auszugehen, dass die gezeigten Effekte irreversibel sind.

Aufgrund der gewonnen Erkenntnisse werden fiir die Compounds mit MQA-
bzw. HDDR-Fiillstoff die gemessenen DSC-Kurven von Compound und rei-
nem Magnetpulver subtrahiert. Das Ergebnis dieser Subtraktion ist in Ab-
bildung 5.3 dargestellt. Abbildung 5.3(a) zeigt dabei die Ergebnisse fiir das
MQA-Material, Abb. 5.3(b) die Ergebnisse fir das HDDR-Material. Die dar-
gestellten Reaktionsenthalpie sind im Folgenden immer auf den tatséchlichen
Harzanteil bezogen.

DSC - Subtraktionskurve MQA DSC - Subtraktionskurve HDDR
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Abbildung 5.3: Ergebnisse der Subtraktionsversuche an MQA- und HDDR-
Compound (Kurven zur besseren Lesbarkeit parallel verschoben)

Fir das MQA-Material wird deutlich, dass das Reaktionsverhalten des
Magnetpulvers einen Einfluss auf die DSC-Messung des Compounds ausiibt.
Dies wird insbesondere durch das Abknicken der mittleren Kurve (,,Probe
(55 Vol.-%MQA)“)) ab ca. 120°C deutlich. Auflerdem fillt die ausgewerte-
te Reaktionsenthalpie grofier aus, als fiir das eigentliche Blackbox-Material.
Dies ist jedoch unrealistisch, da im Compound aufgrund des hohen Fiillstofi-
gehaltes eine héhere Scherung und damit ein groflerer Temperatureinfluss
vorhanden sein sollte. Folglich sollte die Reaktionsenthalpie gleich oder ge-
ringer ausfallen als beim Blackbox-Material (vgl. Abb. 5.1). Durch Abzug der
Kurve des reinen Magnetmaterials (,,Magnetpulver (MQA)“) von der Kurve
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des Compounds (,,Probe (55 Vol.-%MQA)“)) entsteht ein plausibleres Ergeb-
nis. Sowohl der Kurvenverlauf, als auch der Wert fiir die Reaktionsenthalpie
erscheinen realistischer. Die Reaktionspeaktemperatur im MQA-Compound
wird insgesamt zu hoéheren Temperaturen verschoben. Statt der 166°C beim
Blackbox-Material, liegt der Peak hier bei ca. 172°C.

Fir das HDDR-Material (Abb. 5.3(b)) scheint das Verfahren der Kur-
vensubtraktion jedoch nicht geeignet. Bereits in der Messkurve des Com-
pounds (,Probe (55 Vol.-%HDDR)*)) spiegelt sich die Kurve des Magnetpul-
vers (,Magnetpulver(HDDR)*“) nicht wieder. Werden beide Kurven
voneinander subtrahiert, ergibt sich die untere Kurve (,Ergebnis der Sub-
traktion“), die ungefdhr ab Mitte der Hartungsreaktion einen starken Anstieg
im Warmestrom aufweist. Das weist darauf hin, dass die beobachtete exo-
therme Reaktion des Magnetpulvers im Compound ausbleibt. Méglicherweise
ist der Grund fiir die exotherme Reaktion des Magnetpulvers eine Reaktion
mit dem Spiilgas in der DSC, die durch die Einbettung im Kunststoff und der
damit verbundenen Kapselung ausbleibt. Diese Annahme scheint nicht unbe-
griindet, da eine Lagerung des Materials unter Schutzatmosphére empfohlen
wird [139].

Zur Auswertung der weiteren DSC-Kurven wird fiir alle MQA-Compounds
die DSC-Kurve des reinen Metallpulvers von der Messkurve abgezogen. Die
Kurven fiir MQP-S- und HDDR-Compounds werden ohne Abzug der Kurve
des reinen Pulvers ausgewertet.

Die ausgewerteten DSC-Kurven sind in den folgenden Abbildungen darge-
stellt. Es werden jeweils die zusammengehérigen Compounds gezeigt. Ent-
sprechend zeigt Abbildung 5.4 (a) die Epoxid-Compounds mit 55 und 65
Vol.-% MQA, Abbildung 5.4 (b) die Epoxid-Compounds mit 55 und 65 Vol.-
% HDDR und Abbildung 5.5 die Hybrid-Compounds mit einer Mischung aus
MQA- und MQP-S-Pulver.

Das MQA-Pulver scheint einen reaktionshemmenden Einfluss auf das Ep-
oxid-Material auszuiiben. Die Peaktemperatur der Vernetzungsreaktion wird,
mit steigendem Fiillstoffgehalt, zunehmend in Richtung hoéherer Tempera-
turen verschoben. Wahrend diese beim reinen Blackbox-Material noch bei
166°C liegt, wird sie bei 55 Vol.-% auf 172°C und bei 65 Vol.-% Fiillstoff-
gehalt auf 175°C verschoben. Auch der Reaktionsstart scheint sich zeitlich
immer weiter zu verzogern. Das MQA-Pulver wirkt also wahrscheinlich inhi-
bierend auf die Vernetzungsreaktion. Die Reaktionsenthalpie wird mit stei-
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DSC - EP + MQA DSC - EP + HDDR
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Abbildung 5.4: DSC-Kurven der Compounds mit MQA- und HDDR-Pulver (Kur-
ven zur besseren Lesbarkeit parallel verschoben)

gendem Fiillstoffgehalt wieder grofier. Die Kurve fiir 65 Vol.-% zeigt jedoch
trotz des Abzugs der Kurve des reinen Magnetpulvers noch einen starken
Abfall bei erhohten Temperaturen. Zusammen mit dem geringen Harzanteil
kann die Auswertung entsprechend schnell verfalscht werden.

Im Gegensetz zum MQA-Material zeigt das HDDR-Pulver keinen Einfluss
auf die Reaktionstemperaturen. Sowohl fiir das 55 als auch fiir das 65 Vol.-%
Compound liegt die Peaktemperatur der Verneztungsreaktion bei 165°C. Die
Reaktionsenthalpie nimmt mit steigendem Fiillstoffgehalt ab, was durchaus
auf die gesteigerte Scherung und erhéhte Temperatur wahrend des Herstel-
lungsprozesses und einer damit verbundene Vorvernetzung zuriickzufithren
sein kann. Ob die Zahlenwerte fiir die Reaktionsenthalpie im Einzelnen auch
quantitativ korrekt sind, kann nur schwer abgeschatzt werden. Allerdings wé-
re fiir das Compound mit 65 Vol.-% Fiillstoffgehalt nach (5.1) [126] bereits
mit einem anfinglichem Aushértegrad von o = 30% zu rechnen.

AH o
 AHuw
Ein derartig hoher Aushéartegrad konnte bereits die Flielfahigkeit des Ep-
oxidharzes beeinflussen. Auf die weiteren Untersuchungen zu dieser Thematik

a=(1 ) * 100 (5.1)

wird in Abschnitt 5.1.2 und 5.1.3 eingegangen.

Abbildung 5.5 zeigt die DSC-Kurven fiir die unterschiedlichen Hybrid-
Compounds. Auch hier zeigt sich eine Zunahme der charakteristischen Tem-
peraturen wihrend der Vernetzungsreaktion mit steigendem Anteil an MQA-
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Abbildung 5.5: DSC-Kurven der Compounds mit Mischungen aus MQA- und
MQP-S-Pulver (Kurven zur besseren Lesbarkeit parallel verschoben)

Pulver. Die steigende Starttemperatur und Peaktemperatur untermauert den
Verdacht der inhibierenden Wirkung des MQA-Pulvers. Die Reaktionsenthal-
pie fiir das reine MQP-S-Compound ist dem Wert fiir das Blackbox-Material
sehr dhnlich. Die sphérische Form der Fiillstoffpartikel reduziert die Sche-
rung wahrend der Compoundierung, entsprechend niedrige Temperaturen im
Compound sind die Folge. Die beiden Compounds mit MQA-Anteil zeigen ei-
ne wesentlich geringere Reaktionsenthalpie. Das Konfidenzintervall fiir diese
Werte ist jedoch deutlich grofier, aufgrund der parallel ablaufenden Reakti-
on im MQA-Material. Auch bei den Compounds mit Mischungen aus MQA-
und MQP-S-Pulvern ist eine Zunahme der Reaktionsenthalpie mit steigen-
dem Gehalt an MQA-Pulver zu erkennen. Eine mogliche Erklarung fiir dieses
Phanomen kann die erhohte Reaktionstemperatur sein: Die Steigerung der
Reaktionstemperaturen fithrt dazu, dass selbst durch die héhere Scherung
bei erhohten MQA-Gehalt die Vernetzungstemperatur wahrend der Com-
poundierung nicht erreicht wird und die Vorvernetzung entsprechend gerin-
ger ausfillt. Laut den DSC-Kurven verschiebt sich die Starttemperatur der
Vernetzung von ca. 120°C auf ca. 140°C bei 65 Vol.-% Fiillstoffgehalt. Ent-
sprechend zeigen hohere Fillstoffgehalte grofiere Reaktionsenthalpien. Fiir
die Verarbeitung bedeutet dies hohere Hartungstemperaturen oder langere
Vernetzungszeiten, gleichzeitig kann aber auch die Prozesssicherheit davon
profitieren: Die héheren Vernetzungstemperaturen kénnen dazu fithren, dass
im SpritzgieBzylinder die Vernetzung ebenfalls spéter einsetzt und die mog-
lichen Standzeiten im Zylinder verldngert werden.
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Berechnung der Reaktionskinetik

Um das Verhalten der duroplastischen Formmassen im Spritzgieflen und an-
deren Verfahren beurteilen zu kdnnen, ist es notwendig die Reaktionskinetik
der Materialien zu kennen. Zur Abbildung der Reaktionskinetik von Duro-
plasten existieren verschiedene Modelle. Im Falle der verwendeten Epoxid-
harze hat sich das Modell von Kamal und Sourour [140] als geeignet erwiesen.
Weitere Hintergrundinformationen zu den verschiedenen Modellen und dem
Vorgehen bei der Berechnung sind in [141] zu finden. Das Kamal-Sourour-
Modell zeichnet sich dadurch aus, dass die Reaktionsgeschwindigkeit bei einer
Aushartung von 0% ungleich 0 ist, die maximale Reaktionsgeschwindigkeit
tritt dabei zwischen 0 und 100% Vernetzung auf. Zum besseren Verstédndnis
sind die drei Grundtypen der Vernetzungsreaktion in Abb. 5.6 dargestellt.

Reaktionsgeschwindigkeit da/dt
Reaktionsgeschwindigkeit da/dt
Reaktionsgeschwindigkeit da/dt

Reaktionsumsatz o Reaktionsumsatz o Reaktionsumsatz o

(a) n-te Ordnung (b) Autokatalytisch (c) Kamal-Sourour

Abbildung 5.6: Unterschiedliche Reaktionstypen zur Beschreibung der Reaktionski-
netik von Duroplasten

Formel (5.2) zeigt die Berechnung der Reaktionsgeschwindigkeit Z—‘t’ mit
Hilfe des Kamal-Sourour-Modells:

da

dt

Dabei ist a der Vernetzungsgrad, T die anliegende Temperatur, R die uni-
verselle Gaskonstante3, E1 und E; sind die Aktivierungsenergien, A; und Ag
bilden die pre-exponentiellen Faktoren und m und n beschreiben die Ord-
nung der Reaktion. Die Aktivierungsenergien, pre-exponentiellen Faktoren
und Exponenten werden anhand einer Vielzahl (mindestens drei) dynami-
scher DSC-Messungen mit unterschiedlichen Heizraten bestimmt. Im Falle
dieser Arbeit wurden dazu die Heizraten 10, 20 und 40 K/min verwendet.

— (A1 T 4 Ape T a™)(1 — o) (5.2)

3 — J
R = 8,3144598 I
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Die Werte der unterschiedlichen Parameter zur Beschreibung der Reaktions-
kinetik des eingesetzten, ungefiillten Blackbox-Materials sind in Tabelle 5.1
gezeigt.

Tabelle 5.1: Parameter fiir das Kamal-Sourour-Modell

Parameter | Einheit ‘Wert
A, - 21643,8
A, - 1,08E08
Ey =L | 80922,35
E; | 80947,29
m - 0,6232
n - 0,92797

In Abbildung 5.7 ist der Vergleich zwischen realer Messung und der Be-
rechnung des Kamal-Sourour-Modells dargestellt. Die Punkte zeigen dabei
den tatséchlich errechneten Wert aus der DSC-Kurve nach Gleichung (4.2)
und die durchgezogenen Linien stellen die berechneten Werte nach Kamal-
Sourour dar.

1,0+—~ ST
Gemessen:
0911 o 10 K/min
0,84 O 20K/min
3 40 K/min
% 0.7 Berechnet:
g 0,64 |—— 10 K/min
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0,14
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Abbildung 5.7: Gegeniiberstellung der gemessenen und berechneten Werte fiir den
Reaktionsumsatz

Es zeigt sich eine gute Ubereinstimmung zwischen den tatsdchlich ermit-
telten Werten aus der DSC-Kurve und den errechneten Werten nach Kamal-
Sourour. Mit Hilfe des Modells kann nun theoretisch fiir jeden Temperatur-
Verlauf der Aushértegrad des Materials bestimmt werden. Fiktiv ist hierfiir
in Abbildung 5.8 eine solcher Verlauf fiir einen Spritzgielprozess dargestellt.
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Angenommen wird dabei, dass das Material im Zylinder vor dem ersten
Schuss innerhalb von 10 s (Dosierzeit) von Raumtemperatur auf ca. 90°C
erhitzt wird. Anschlielend verweilt das Material fiir 30 s im Schneckenvor-
raum. Dann wird es innerhalb von 10 s in das Werkzeug eingespritzt, wobei
die Werkzeugtemperatur 180°C betragt. Weiterhin wird angenommen, dass
das Material innerhalb von 15 s, von Beginn des Einspritzens an, auf die
Werkzeugtemperatur erhitzt wird. Fiir den eingeschwungenen Zustand wird
weiterhin angenommen, dass die Formmasse ca. 2 Zyklen im Zylinder ver-
weilt. Der Einfachheit halber wird mit dem Worst-Case gerechnet, dass das
Material wiahrend dieser zwei Zyklen dauerhaft den vollen 90°C ausgesetzt

ist.
1,0 - - - 200
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Verweilzeit | N [°C]
&/
s 081 gl 160
N [}
S f F140
2 064 ! 2
£ F120 &
@
7] Q
5 K F100 &
2 0,44 Reaktionsumsatz: 2
S / —— Ohne Standzeit 80
o Mit Standzeit (2 Zyklen) 60
0,2 i Temperaturverlauf: [
,' ------- Ohne Standzeit L40
! Mit Standzeit (2 Zyklen)
0,0 . . :

+ T T T RT
0 20 40 60 80 100 120 140 [s] 180
Prozesszeit

Abbildung 5.8: Beispielrechnung zum Reaktionsumsatz anhand eines fiktiven
SpritzgiefSprozesses

Wie in Abbildung 5.8 gezeigt, ldsst sich anhand des Kamal-Sourour-Modells
nun fiir jeden Temperatur-Zeit-Verlauf der Reaktionsumsatz im Material zu
jedem Zeitpunkt berechnen, immer unter der Voraussetzung, dass die Heiz-
raten bekannt oder hinreichend genau abschitzbar sind. Trotz der fiktiv
gewahlten Parameter fiir das Beispiel kann gesagt werden, dass wéhrend
der Dosier- und Einspritzphase nahezu keine Reaktion im Material stattfin-
det. Entsprechend kann die Reaktion im Falle des verwendeten Blackbox-
Materials bis zum Ende der Einspritzphase vernachlissigt werden. Auch fir
langere Standzeiten im Zylinder zeigt sich keine nennenswerte Vernetzung
bis das Material in das Werkzeug eintritt. Zwischen der Anfahr- und der ein-
geschwungenen Kurve zeigt sich auch in der Vernetzung im Werkzeug nur
ein marginaler Unterschied.
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Ergebnisse der TGA-Untersuchungen

Ziel der TGA-Untersuchungen ist es, die Zersetzungstemperatur des Epoxid-
harzes zu bestimmen und gleichzeitig den tatséchlichen Fiillstoffgehalt der
Compounds zu ermitteln. Stellvertretend fiir alle Compounds werden ledig-
lich das Blackbox-Material und das Compound mit 55 Vol.-% MQA betrach-
tet. Die Aufheizkurven fiir beide Materialien, je einmal unter Luft- und ein-
mal unter Stickstoff-Atmosphére, zeigt Abbildung 5.9.

TGA - Ergebnisse Blackbox TGA - Ergebnisse EP + 55 Vol.-% MQA (11)
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Abbildung 5.9: Ergebnisse der TGA-Untersuchung des Blackbox-Materials und des
Compounds EP + 55 Vol.-% MQA

Die thermooxidative Zersetzung (Luft-Atmosphére) des Epoxidharzes ver-
lauft zweistufig (Abb. 5.9 (a)) und fihrt zu einer vollstdndigen Zersetzung.
Bei der rein thermischen Zersetzung (Stickstoff-Atmosphére) bleibt eine Rest-
masse von ca. 34% erhalten. Die Starttemperatur Ta1, besimmt nach DIN EN
ISO 11358-1 [129], liegt, sowohl fiir die Messung an Luft als auch fiir die Mes-
sung an Stickstoff, bei ca. 375°C. Abbildung 5.9 (b) zeigt die TGA-Kurven
unter Luft- und Stickstoff-Atmosphére fir das Compound EP + 55 Vol.-%
MQA (I1). Sowohl fiir die Luft-, als auch fir die Stickstoff-Atmosphére ist
eine deutliche Massezunahme zu erkennen. Unter Luft-Atmosphére betragt
die Massezunahme im Vergleich zum Ausgangszustand am Ende der Mes-
sung iiber 10%. Unter Stickstoff-Atmosphére ist iiber die Gesamtmessung
ein Masseverlust zu beobachten, ab 500°C nimmt die Masse jedoch wieder
zu. Zudem wird durch die Zugabe des Magnetpulvers die Zersetzungsreaktion
hin zu niedrigeren Temperaturen verschoben. Um diesen Effekt zu verdeut-
lichen, wurde in beiden Diagrammen die Starttemperatur Ta; fiir das reine
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Blackbox-Material vermerkt. Eine mogliche Erklarung hierfiir lasst sich in
der hoheren Warmeleitfahigkeit und der verdnderten Wéarmekapazitat der
Compounds finden, wodurch die Wérme in der Messzelle schneller von dem
Compound aufgenommen wird.

Aufgrund der Uberlagerung von Zersetzung des Blackbox-Materials und
Oxidation des Magnetpulvers ist es nicht moéglich, den Fiillstoffgehalt der
Compounds mittels TGA zu bestimmen. Aber auch andere Methoden zur Be-
stimmung des Fillstoffgehaltes der Compounds sind schwierig umzusetzen.
So zum Beispiel die Dichtebestimmung, weil sich bei der Verarbeitung so-
wohl die Dichte des Matrixmaterials als auch die Dichte des Fiillstoffes unter
Temperatureinfluss verdndern (Vernetzungsreaktion, Oxidation der Fiillstof-
fe). Eine einfache Veraschung der Proben wiirde auf Grund der Oxidation des
Magnetpulvers ebenfalls keine verlasslichen Werte liefern. Eine genaue Be-
stimmung des Fiillstoffgehaltes der verschiedenen Compounds ist somit nicht
moglich. Fiir Berechnungen, die eine Kenntnis des Fillstoffgehaltes vorausset-
zen wurde entsprechend mit den theoretischen Fiillstoffgehalten gearbeitet.

5.1.2 Rotationsviskosimeter

Neben der Charakterisierung des Blackbox-Materials in der DSC und TGA,
wurde es zusétzlich im Platte-Platte-Rheometer untersucht. Hierfiir wurden
Proben verwendet, die sowohl iiber den Kneter, als auch tiber den Austrags-
extruder des verwendeten Buss-Kneters hergestellt wurden. Gemessen wurde
das Material sowohl bei unterschiedlichen Heizraten, als auch isotherm bei
unterschiedlichen Temperaturen. Diese Untersuchungen sollten Erkenntnisse
zum Materialverhalten bei der Verarbeitung liefern. Darunter féllt neben den
moglichen Standzeiten in der Maschine auch der Einfluss der Werkzeugtem-
peratur auf den Aushérteverlauf des Matrixmaterials. Dariiber hinaus soll ein
Vergleich der minimalen Viskositdten von Epoxidharz und den aus der Lite-
ratur bekannten Werten des Polyamid 12 mdglich werden. Ein wesentlicher
Grundgedanke fiir den Einsatz von Duroplasten, insbesondere Epoxidharzen,
ist die geringere Viskositdt des Matrixmaterials (vgl. Kapitel 1) im Vergleich
zum Thermoplasten.

In Abbildung 5.10 sind die Messungen bei unterschiedlichen Heizraten so-
wohl iiber der Temperatur (a), als auch iiber der Zeit (b) aufgetragen. Es
wurde mit Heizraten von 2, 5 und 10 K/min gearbeitet. Die Genauigkeit der
Messung wurde durch Wiederholversuche verifiziert [54].
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Abbildung 5.10: Komplexe Viskositat in Abhangigkeit von der Heizrate; d = 12 mm,;
h=1mm; w=6,28 rad/s

Die Auftragung der Viskositét iiber der Temperatur zeigt sehr gut den an-
fanglichen gleichméfigen Abfall der Viskositat, der sich nahezu unabhéngig
von der Heizrate einstellt. Je geringer die Heizrate, desto langer verweilt das
Material bei einer entsprechenden Temperatur. Umso frither setzt folglich die
Vernetzung des Materials ein. Dies fithrt dazu, dass der Anstieg der Visko-
sitdt bereits bei niedrigeren Temperaturen einsetzt. Je hoher die gewahlte
Heizrate, desto niedriger wird der Wert der minimalen Viskositit. Im Falle
der 10 K/min wird eine minimale Viskositdt von ca. 30 Pa*s erzielt. Zum
Vergleich: Ein ungefiilltes Polyamid 6 zeigt bei Temperaturen von 280°C und
vergleichbarem Messaufbau eine Viskositdt von ca. 100 Pa*s [4]. Auch die
anderen, in der Arbeit von Drummer verwendeten, Polyamide zeigen dhnli-
che Viskositaten. Das Epoxid als Matrixmaterial weist also tatsdchlich eine
niedrigere Grundviskositat auf als typische thermoplastische Werkstoffe, die
zur Herstellung kunststoffgebundener Dauermagnete zum Einsatz kommen.
Da sich bei spritzgiefbaren Duroplasten aber die Viskositdtsverldufe nicht
in Aufschmelz- und Aushértekurve aufteilen lassen (vgl. Abb. 2.8), kann die
tatséchliche minimale Viskositat dieser Materialien nur abgeschétzt werden.

Bei Auftragung der Viskositit iiber der Messdauer (Abb.5.10(b)) wird der
bereits angesprochene Effekt der Verweildauer bei einer bestimmten Tempe-
ratur deutlich. Wahrend bei einer Heizrate von 2 K/min der Viskositdtan-
stieg erst nach ca. 25 min eintritt, findet dieser fiir die Heizrate von 10 K/min
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bereits nach knapp 7 min statt. Entsprechend lédsst sich sagen, dass in Berei-
chen mit langsamen Temperaturanstiegen (z.B. in der Bauteilmitte) zwar die
theoretische Ausrichtzeit im SpritzgieBwerkzeug grofler ausfillt, die minima-
le Viskositdt und damit der Widerstand gegen eine Umorientierung héhere
Werte annimmt. An dieser Stelle sei nochmals auf die Arbeit von Drummer
verwiesen, wo mittels Priifsuspensionen mit unterschiedlichen Viskositaten
die Ausrichtzeiten von Magnetpartikeln beschrieben wurden [4]. Hier konn-
te der Einfluss der Viskositdt auf die Orientierungszeit in Abhédngigkeit des
Richtfeldes nachgewiesen werden.

Fiir die Verarbeitung von duroplastischen Formmassen ist es weiterhin wich-
tig die maximal zuldssigen Verweilzeiten im Zylinder zu kennen. Hierzu wur-
den auch isotherme Messungen am Blackbox-Material durchgefiihrt. Die Er-
gebnisse sind in Abbildung 5.11 dargestellt.

10° F_’Iatte-PIatte - Ergebnisse Blackbox (isotherme Messung)

[Pa*s] 4
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Abbildung 5.11: Komplexe Viskositat in Abhédngigkeit der Messdauer; d =12 mm;
h=1mm; w = 10 rad/s

Die Messungen bei 80 und 100°C zeigen keinen nennenswerten Anstieg
der Viskositét tiber der Zeit. Eine Erhéhung der Messtemperatur um 20°C
bewirkt jedoch eine Verringerung der Viskositdt um eine Dekade. Bei der
Messung bei 120°C steigt die Viskositdt bereits nach 10 min signifikant an.
Auch hier sinkt die minimale Viskositdt nochmals um eine Dekade. Die vierte
Kurve zeigt die Messung der Viskositat bei 160°C. Die Reaktion im Material
setzt bereits so schnell ein, dass die minimale Viskositdt nicht auswertbar
ist. Im Falle des Blackbox-Materials ist es zwar moglich, allerdings muss da-
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von ausgegangen werden, dass die Vernetzung des Materials bereits in vollem
Gange ist, bevor die Messung gestartet werden kann. Die minimal gemessene
Viskositat liegt hier mit ca. 15 Pa*s erwartungsgeméaf niedriger als in den
Temperatursweeps. Allerdings steigt die Viskositat aufgrund der schnellen
Aushéartungsreaktion nach ca. 30 s stark an.

Eine Messung der Viskositat an den Magnetcompounds war mittels des Platte-
Platte-Rheometer trotz aufwendiger Probenvorbereitung nicht moglich bzw.
nicht reproduzierbar. Der Grund hierfiir ist moglicherweise die Partikelgrofe.
Diese betragt im Mittel 100 pm und ein Partikel kann somit im schlimmsten
Fall 1/10 des Messspalts fiir sich einnehmen. Auch das Mérsern des Gra-
nulates und anschliefendes Pressen in Tablettenform, wie es sonst bei der
Messung von duroplastischen Formmassen tblich ist [142], war nicht zielfith-
rend, da dadurch die Fiillstoffpartikel ebenfalls zerstort und das Messergebnis
entsprechend verfilscht wurde.

5.1.3 Brabender

Um dennoch eine rheologische Charakterisierung der verwendeten Com-
pounds durchfiihren zu kénnen, wurde auf die Brabender-Methode zuriick-
gegriffen. Dabei wurden die Compounds unter identischen Messbedingungen
gemessen und gegeniibergestellt. Die Ergebnisse sind in die Herkunft der
Materialien aufgeteilt: In Raschig- und IPF-Compounds. Die Raschig-Com-
pounds wurden ausschlielich auf dem Plattenwerkzeug verarbeitet, wiahrend
die IPF-Compounds auf dem Spulenwerkzeug zum Einsatz kamen.

Raschig-Compounds

Die Raschig-Compounds haben bereits wihrend des Herstellungsprozesses ei-
ne thermische Alterung im Ofen erfahren. Um den Einfluss dieser Voralterung
auf das Verarbeitungsverhalten und auf die magnetischen Eigenschaften zu
untersuchen, wurden von zwei Compounds vor der thermischen Behandlung
Proben entnommen. Das Ergebnis der Brabender-Untersuchung ist in Abb.
5.12(a) dargestellt.

Die thermische Alterung der Compounds fiihrt zu einer geringfiigigen Zu-
nahme der minimalen Viskositit, die Reaktionszeit tr (siehe Tab. 5.2) wird
dabei jedoch deutlich reduziert. Auch der Verlauf der Drehmomentenkurve
dndert sich, d.h. der Anstieg wihrend der Vernetzung beginnt frither, als bei
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Abbildung 5.12: Drehmoment {iber Messdauer, in Abhéngigkeit vom Alterungszu-
stand und Fiillstoffgehalt; T = 140°C

der ungealterten Formmasse. Die Steigerung der minimalen Viskositdt und
die schnellere Viskositdtszunahme sollte sich im Spritzgieprozess durch ho-
here Spritzdriicke bemerkbar machen. Gleichzeitig sollte es moglich sein, die
Zykluszeit durch die Voralterung zu verkiirzen. Der Einfluss der Viskositat
auf die magnetischen Eigenschaften wird in Kapitel 5.3.1 gezeigt.

Die in Abbildung 5.12 (b) dargestellten Ergebnisse zeigen den Einfluss
des Fiillstoffgehaltes auf das Drehmoment und die Messdauer bei den MQA-
Compounds. Die Compounds weisen mit steigendem Fiillstoffgehalt ein stei-
gendes minimales Drehmoment My, auf, gleichzeitig nimmt die Reaktionszeit
mit steigendem Fillstoffgehalt zu. Die Zahlenwerte fiir die Verweilzeit tv,
die Reaktionszeit tr und das minimale Drehmoment My, sind in Tabelle 5.2
zusammengefasst.

Aus den Untersuchungen wird deutlich, dass das mit HDDR-Pulver gefiill-
te Material deutlich geringere Drehmoment-Werte, gleichzeitig aber dhnliche
Reaktionszeiten wie die MQA-Compounds, aufweist. Daraus lasst sich schlie-
Ben, dass ein dhnlicher Vernetzungsgrad vorliegt, die Geometrie der Fiillstoff-
partikel aber die Messwerte im Hinblick auf eine einfachere Verarbeitung po-
sitiv beeinflusst. Im Gegensatz zu dem mit 55 Vol.-% MQA-Pulver gefiillten
Compound, weist das mit 65 Vol.-% HDDR gefiillte Compound deutlich ge-
ringere Werte im Drehmoment (0,56 statt 1,14 Nm) auf. Auch die gealterte
Variante des HDDR-Compound zeigt, gegeniiber dem gealterten Pendant mit
65 Vol.- % MQA, ein deutlich geringeres minimales Drehmoment (0,75 statt
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Tabelle 5.2: Charakteristische Werte der Brabender-Messung fiir die Raschig-
Compounds (Epoxidharz)

C d tv tr My,
ompoun [min] [min] [Nm]
Abbildung 5.12(a)

55 Vol.-% MQA (R2), ungealtert 1,70 3,46 1,14

55 Vol.-% MQA (R2), gealtert 1,32 2,79 1,29
65 Vol.-% HDDR (R5), ungealtert | 2,36 3,83 0,56
65 Vol.-% HDDR (R5), gealtert 2,13 3,18 0,75

Abbildung 5.12(b)

45 Vol.-% MQA (R1), gealtert 1,46 2,71 0,81
55 Vol.-% MQA (R2), gealtert 1,70 3,46 1,14
65 Vol.-% MQA (R3), gealtert 2,53 3,83 1,29
70 Vol.-% MQA (R4), gealtert 2,52 4,15 217

1,29 Nm), trotz kiirzerer Reaktionszeit (3,18 statt 3,83 min): Ein weiteres
Indiz fir die bessere Verarbeitbarkeit der HDDR-Compounds.

IPF-Compounds

Die Messung der IPF-Compounds mittels des Brabender-Messkneters erfolg-
te ohne Alterung der Materialien. Die einzigen Unterschiede zwischen den
Materialien bestehen in den Prozesstemperaturen wéhrend der Compoun-
dierung sowie in der Art und Weise des Materialaustrags (vgl. Kapitel 4.2.1).
In Abbildung 5.13 ist der Einfluss des Fiillstoffes (a) und der Matrix (b) auf
den Drehmomentverlauf dargestellt.

Das niedrigste minimale Drehmoment M;, wird beim Compound mit dem
Fillstoff MQP-S gefunden. Offensichtlich fithrt die sphérische Form der Fiill-
stoffpartikel zu diesem Effekt. Die beiden Compounds mit HDDR~ und MQA-
Pulver zeigen einen vergleichbaren minimalen Wert fiir das Drehmoment. Das
deckt sich nicht mit den Ergebnissen mit den Raschig-Compounds, da diese
mit dem Ziel einer vergleichbaren Reaktionszeit tr unterschiedlich lang geal-
tert wurden. Auffillig sind auch die stark unterschiedlichen Reaktionszeiten
fiir die verschiedenen Fiillstoffe, siche Tab. 5.3. Das Compound mit 65 Vol.-%
MQA hat bei der Compoundierung die niedrigsten Massetemperaturen der
drei Compounds gezeigt, siehe Tab. Al. Aulerdem wurde bereits in der DSC
festgestellt, dass die Vernetzungsreaktion beim MQA-Material erst bei ho-
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Abbildung 5.13: Drehmoment iiber Messdauer, in Abhéngigkeit von Fiillstoffart und
Matrixmaterial; T = 140°C

heren Temperaturen startet. Der Fiillstoff hat also nicht nur Einfluss auf die
minimale Verarbeitungsviskositit, sondern auch auf das Hartungsverhalten
der Epoxide.

Der Einfluss des Matrixmaterials auf die Messwerte der Brabender-Messung
ist ebenfalls deutlich erkennbar. Wahrend die Epoxid-Compounds eine sehr
lange Vernetzungszeit und eine geringe Viskositdt aufweisen, zeigen die Phe-
nolharz-Compounds bereits nach einer Messdauer von einer Minute einen
starken Anstieg des gemessenen Drehmomentes, siche Abb. 5.13 (b). Inwie-
fern das ermittelte minimale Drehmoment bei den Phneolharzen tatsédch-
lich der Realitét entspricht, lasst sich anhand der vorliegenden Messungen
nicht bestimmen. Es ist davon auszugehen, dass bei Erreichen des minimalen
Drehmomentes die Vernetzung bereits soweit fortgeschritten ist, dass sich die
Aufschmelz- und Vernetzungskurve tiberlagern.

Um das Verarbeitungs- und Ausrichtverhalten der MQA-Fiillstoffe zu ver-
bessern, wurden Hybridmischungen mit MQP-S-Pulver hergestellt. Die Er-
gebnisse der Brabender-Messungen sind in Abbildung 5.14 dargestellt.
Analog zu den Untersuchungen mit den unterschiedlichen Fiillstoffen, l4sst
sich mit steigendem Anteil an MQP-S im Compound eine Verringerung des
minimalen Drehmomentes My, erkennen. Bereits ein Mischungsverhéltnis von
66 : 33 (MQA : MQP-S) zeigt eine iberproportionale Abnahme des Drehmo-
mentes von 0,9 Nm auf 0,33 Nm. Der niedrigste Wert fiir das minimale Dreh-
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Abbildung 5.14: Drehmoment iiber Messdauer, in Abhangigkeit vom Mischungsver-
haltnis MQA : MQP-S; T = 140°C

moment wird bei der Verwendung von 100% MQP-S mit 0,2 Nm erreicht. Das
Drehmoment und damit die Viskositdt des Compounds, wird durch die Zuga-
be von MQP-S-Pulver um bis zu 77% reduziert. Die Aushértezeit nimmt mit
steigendem Gehalt des sphérischen Pulvers ab. Die Ergebnisse decken sich
mit den DSC-Untersuchungen (vgl. Abb. 5.5). Auch hier wurde mit sinken-
dem MQA-Gehalt eine Erniedrigung der charakteristischen Reaktionstem-
peraturen beobachtet. Andererseits konnen auch die Prozesstemperaturen
wéahrend der Compoundierung die Abnahme der Reaktionszeiten begriinden.
Diese sind mit steigendem Gehalt an MQP-S angestiegen, moglicherweise
ist die Vernetzung also bereits vorangeschritten. Die Einfliisse von Pulverei-
genschaften und Compoundierung auf die Verarbeitbarkeit miissen demnach
bereits bei der Compoundierung beriicksichtigt werden. Die Ubersicht zu den
Prozessparametern bei der Compoundierung ist im Anhang auf Seite 167 zu
finden.

Die Zahlenwerte fiir die Brabender-Messungen an den IPF-Compounds
sind in Tabelle 5.3 zusammengefasst.

Abschlieend wurde der Temperatureinfluss auf die Flie3-Hartungs-Eigen-
schaften des Epoxidharzes untersucht. Die Ergebnisse sind in Abbildung 5.15
gezeigt.

Hier zeigt sich, analog zu den Ergebnissen des Platte-Platte-Rheometers,
dass mit steigender Messtemperatur die Viskositéit geringer wird und gleich-
zeitig die Aushéartezeit stark verkiirzt wird. Im Gegensatz zur Messung am
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Platte-Platte-Rheometer zeigt die Messung am Brabender-Messkneter nur ei-
ne geringe Abnahme der minimalen Viskositat. Da auf Grund der zu geringen
Viskositat des Blackbox-Materials keine Vergleichsmessungen am Brabender-
Kneter moglich waren, ldsst sich iiber den Hintergrund nur spekulieren.

Tabelle 5.3: Charakteristische Werte der Brabender-Messung fiir

Compounds
tv tr My
Compound imin] [min] [Nm]
Abbildung 5.13(a)
EP + 65 Vol.-% MQA (12) 4,18 5,88 0,90
EP + 65 Vol.-% HDDR (14) 2,24 3,42 0,84
EP + 65 Vol.-% MQP-S (I5) | 2,37 3,81 0,20
Abbildung 5.13(b)
EP + 55 Vol.-% MQA (I1) 4,85 5,47 0,12
EP + 65 Vol.-% MQA (12) 4,18 5,88 0,90
PF + 55 Vol.-% MQA (H1) 1,28 1,6 1,30
PF + 65 Vol.-% MQA (H2) 0,92 1,7 5,00
Abbildung 5.14
100 : 0 (MQA : MQP-S)(12) 4,18 5,88 0,90
66 : 33 (MQA : MQP-S)(16) 3,57 5,11 0,33
33:66 (MQA : MQP-S)(I7) 3,46 4,57 0,22
0:100 (MQA : MQP-S)(I5) 2,37 3,81 0,20
18 180
EP + 65 Vol.-% MQA (12)
[Nm]4 Drehmoment: Temperatur: F[°C]
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Abbildung 5.15: Einfluss der Messtemperatur auf das gemessene Drehmoment;

EP + 65 Vol-% MQA
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5.2 FlieBverhalten der Compounds im Magnetfeld

Im folgenden Abschnitt werden die Ergebnisse zum Einfluss des Magnetfeldes
auf das Flieiverhalten der Compounds vorgestellt. Neben diversen Fiillstu-
dien wurde auch untersucht, wie sich die Zuschaltdauer und der Zuschalt-
zeitpunkt des Magnetfeldes auf das Flieverhalten und letztendlich auf die
magnetischen Eigenschaften der Bauteile auswirken.

5.2.1 Fiillstudien

Zur Beurteilung des Flief3verhaltens der verschiedenen Compounds wurden
Fiillstudien mit und ohne Zuschaltung des Richtfeldes in der Kavitdt an-
gefertigt. Anhand der gedrehten Kavitdt (,Variante 2; vgl. Abbildung 3.4)
soll gezeigt werden, wie sich die magnetisch anisotopen Partikel wéhrend der
Formfillung ausrichten. Wie bereits in Kapitel 3.1.2 beschrieben, zeichnet
sich die gedrehte Kavitdt von Variante 2 besonderes dadurch aus, dass das
Magnetfeld nicht in der Dickenrichtung der Platte verlduft. Entsprechend
miissen sich die plattchenférmigen Partikel des verwendeten MQA-Materials
aus ihrer flieB-induzierten Orientierung herausdrehen, was eine Beurteilung
der Partikelorientierung im Auflichtmikroskop erleichtert. Da es sich bei den
MQA-Partikeln ausschliefSlich um plattchenférmige Partikel handelt, soll im
Folgenden nur auf die Fiillstudien mit diesem Pulver als Fiillstoff eingegan-
gen werden. Die Erkenntnisse aus den Fiillstudien mit dem HDDR-Pulver
werden im Anschluss kurz zusammengefasst, die Bilder sind im Anhang von
Seite 166 bis 174 zu finden.

Zur Veranschaulichung der Bauteilfiillung wurden vier verschiedene Com-
pounds in ,Variante 2* verarbeitet, je zwei Duroplast- und zwei Thermoplast-
Compounds. Wie bereits in Kapitel 4.2.1, Tabelle 4.1, beschrieben, konnten
nur die Duroplast-Compounds mit 55 Vol.-% Fiillstoffgehalt verarbeitet wer-
den, da bei den Compounds mit 65 Vol.-% die gespritzten Platten beim
Offnen des Werkzeuges stark beschidigt wurden.

Die Fiillstudien wurden jeweils in Dicken- und Breitenrichtung parallel
zur Fliefirichtung angeschliffen, vgl. Kapitel 4.3.2. Die Abbildungen A2 bis
A9 im Anhang zeigen die Fiillstudien vor dem Einbetten und Anschleifen.
Es fallt auf, dass das Fillverhalten der beiden Thermoplastcompounds oh-
ne Magnetfeld dhnlich ausfallt. Beide Compounds zeigen einen unverdichte-
ten Bereich, der mit hoher Wahrscheinlichkeit aus einer Freistrahlbildung
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resultiert und einen verdichteten Bereich in der Ndhe des Angusses. Die
Duroplast-Compounds hingegen zeigen ein unterschiedliches Erscheinungs-
bild: Die Fiillstudie mit dem MQA-Fiillstoff zeigt einen guten Wandkontakt
und eine Flieifront, die eher auf eine Dehnstréomung schliefien lasst. Bei dem
mit HDDR-Material gefiillten Compound zeigt sich stattdessen eine deutliche
Freistrahlbildung. Lediglich im Bereich des Angusses kann ein Wandkontakt
beobachtet werden.

Bei Betrachtung der Proben, die im Magnetfeld abgemustert wurden, fallt
eine deutliche Veranderung des Fiillverhaltens gegeniiber den Platten ohne
Magnetfeld auf. Dafiir &hneln sich die Erscheinungsbilder von Duro- und
Thermoplast: Bei beiden Duroplast-Compounds zeigt sich deutlich, dass im
unverdichteten Bereich lamellenartige Strukturen ausgebildet werden, die in
Richtung des anliegenden Magnetfeldes zeigen. Wenn auch in abgeschwéchter
Form, zeigt sich dieses Phanomen ebenfalls bei den Thermoplast-Compounds.

Im Folgenden soll auf die Schliffbilder eingegangen werden. Es sind im-
mer die Bilder ohne und mit Richtfeld eines Compounds direkt gegeniiberge-
stellt. Die Fliefirichtung bei allen gezeigten Schliffbildern ist von rechts nach
links, die Richtung des Magnetfeldes ist in den einzelnen Bildern entspre-
chend gekennzeichnet. Abbildung 5.16 zeigt den Querschnitt der Platte des
Compounds EP + 55 Vol.-% MQA (I1) parallel zur Fliefrichtung.

(a) EP + 55 Vol.-% MQA (I1), ohne Richtfeld

(b) EP + 55 Vol.-% MQA (I1), mit Richtfeld

Abbildung 5.16: Fiillstudien mit EP + 55 Vol.-% MQA (I1); Variante 2: Quer-
schnitt der Platte; V = 3,4 cm?®; Starke Freistrahlbildung durch
Einschalten des Magnetfeldes sowie Ausrichtung der Partikel in
der Betrachtungsebene.

Die Betrachtung der Ubersichtsbilder aus 5.16 zeigt zunichst eine hohe
Porésitat des Compounds EP + 55 Vol.-% MQA (I1). Eine flieBinduzierte
Fillstofforientierung bei der Verarbeitung ohne Magnetfeld lasst sich nicht
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erkennen. Bei der Gegeniiberstellung mit der Fiillstudie bei zugeschaltetem
Magnetfeld zeigt sich dennoch ein Unterschied in der Formfillung: Wahrend
bei Fiillung ohne Magnetfeld so gut wie kein Freistrahl zu erkennen ist, zeigt
sich bei der Verarbeitung mit Magnetfeld ganz deutlich ein derartiger Effekt.
Das Material liegt nur teilweise am Werkzeug an. Dariiber hinaus lésst sich
eine Orientierung der Magnetpartikel bei der Abmusterung mit Magnetfeld
erahnen: Das Magnetfeld kommt senkrecht aus der Abbildungsebene heraus.
Entsprechend Abb. 3.4 liegen die Plattchen dann optimal ausgerichtet vor,
wenn ihre grofite Oberfliache zu sehen ist. Sehr viele der Partikel zeigen eine
vergleichsweise grole Oberflache, sind also bereits mit Eintritt in die Kavitat

gut im Magnetfeld ausgerichtet.

In Abbildung 5.17 ist die Fiillstudie mit dem Compound PA12 + 65 Vol.-%
MQA (L1) gezeigt. Gezeigt ist auch hier der Querschnitt der Plattendicke,
parallel zur Flierichtung.

(a) PA12 + 65 Vol.-% MQA (L1), ohne Richtfeld

(b) PA12 + 65 Vol.-% MQA (L1), mit Richtfeld

Abbildung 5.17: Fiillstudien mit PA12 + 65 Vol.-% MQA (L1); Kavitdt: Variante
2; Querschnitt der Plattendicke; V = 3,4 cm®; Ohne Magnetfeld
lasst sich gut die typische Dehnstromungsorientierung erkennen.
Mit Magnetfeld werden wahrend der Fiullung die Fiillstoffe in der
Plattenmitte bereits umorientiert.

Aus Abbildung 5.17 lasst sich sehr gut die Dehnstrémung des thermoplas-
tischen Materials bei der Verarbeitung ohne Magnetfeld erkennen. Es zeigt
sich das typische Orientierungsprofil iiber die Plattendicke, vgl. Abbildung
2.17. Auch im angussfernen Bereich, im Freistrahl, zeigt sich dieses Orientie-
rungsprofil sehr deutlich, vermutlich hervorgerufen durch die Strémung im
Anschnitt. Im Vergleich dazu zeigt die Fiillstudie mit Magnetfeld eine abge-
dnderte Form. Insbesondere im Bereich der Werkzeugwand l4sst sich eine Ori-
entierung in Fliefirichtung erkennen, die durch hohe Schergeschwindigkeiten
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hervorgerufen wird. In der Bauteilmitte jedoch sind wieder viele Partikel mit
grofler Oberfliache zu erkennen, vermehrt im angussfernen Bereich, die auf ei-
ne bereits erfolgte Umorientierung im Magnetfeld schlieflen lassen. Auch hier
zeigt sich bereits mit Eintritt in die Kavitit eine Umorientierung der Partikel.

Um die genannten Effekte zu verdeutlichen, sind im Folgenden einige Detai-
laufnahmen der Schliffe dargestellt. Abbildung 5.18 und 5.19 zeigen Gegen-
iiberstellungen von Detailaufnahmen (angussnah und -fern) im Querschnitt
der Plattendicke, wiahrend Abbildung 5.20 und 5.21 Detailaufnahmen im
Querschnitt der Plattenhohe zeigen.

(¢) Angussfern, mit Richtfeld (d) Angussnah, mit Richtfeld

Abbildung 5.18: Fiillstudie des Compounds EP + 55 Vol.-% MQA (I1); Kavitét:
Variante 2; Querschnitt der Plattendicke; V = 3,4 cm?®; Ein Grof-
teil der Fiillstoffe wird bereits wiahrend der Fiillung im Magnetfeld
ausgerichtet.
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Wie bereits erwéahnt, zeigt das Compound EP + 55 Vol.-% MQA (I1) eine
sehr grofie Porositat, die im weiteren Verlauf des Bauteillebenszyklus even-
tuell zu Problemen fihrt. Kann die Luft wiahrend der Verarbeitung nicht
aus dem Bauteil entweichen, fiithrt das zu einer Schwédchung der mechani-
schen und der magnetischen Eigenschaften und im schlimmsten Fall zu Aus-
fall des Bauteils. Die Gegeniiberstellung von angussfern (5.18(a)) und -nah
(5.18(b)) ohne Magnetfeld zeigt keine nennenswerten Unterschiede. Die Fill-
stoffe scheinen mehr oder weniger regellos in der Kavitat verteilt, auch die
Porositaten sind vergleichbar ausgepréigt. Es scheint also keine Verdichtung
des Materials iiber die FlieBweglange zu erfolgen. Auch die Fillstudie mit
Magnetfeld zeigt starke Porositdten. Deutlich zu erkennen ist aber die Ori-
entierung der Fiillstoffe. Sowohl im angussfernen (5.18(c)) als auch im anguss-
nahen (5.18(d)) Bereich zeigt sich deutlich, dass die Fiillstoffe in der Ebene
orientiert sind. Das entspricht einer optimalen Ausrichtung im Verhéltnis
zum Verlauf des Magnetfeldes.

Abbildung 5.19 ldsst den hoheren Fillstoffgehalt des Compounds
PA12 + 65 Vol.-% MQA (L1) gegentiiber EP + 55 Vol.-% MQA (I1) erkennen.
Es sind signifikant weniger Porositaten im Bauteil vorhanden und die Flief3-
orientierung des thermoplastischen Materials ohne Magnetfeld (5.19(a) und
5.19(b)) lisst sich deutlich erkennen. Wie bereits aus den Ubersichtsbildern
vermutet, zeigt das thermoplastische Material ein typisches Quellstromungs-
verhalten, wodurch sich die typische scherinduzierte Fiillstofforientierung er-
gibt. Im Randbereich sind die plattchenférmigen Partikel in Fliefrichtung ori-
entiert, im Bereich der Plattenmitte eher senkrecht zur Fliefrichtung. Auch
im Bereich des Freistrahles lasst sich dieses Verhalten erkennen. Die Abmus-
terung im Magnetfeld (5.19(c) und 5.19(d)) lasst dagegen eine Orientierung
der Partikel im Magnetfeld erahnen. Insbesondere im angussfernen Bereich
lasst sich diese Orientierung gut erkennen (Partikel liegen in der Bildebene).
Im angussnahen Bereich macht sich dieser Effekt nur in der Plattenmitte
bemerkbar. Im Randbereich, also im Bereich hoher Schergeschwindigkeiten,
sind die Partikel weiterhin in Flieirichtung orientiert. Um optimale Bautei-
leigenschaften zu erzielen, miissen sich diese Partikel im Laufe des weiteren
Prozesses (Nachdruckphase) noch in die Bildebene drehen.

Die Abbildungen 5.20 und 5.21 zeigen den Querschnitt der Plattenhéhe. Das

heifit, das Magentfeld verlauft entlang der vertikalen Bildachse (siehe gelber
Pfeil, vgl. Kapitel 4.3.2).
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(a) Angussfern, ohne Richtfeld (b
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(¢) Angussfern, mit Richtfeld (d) Angussnah, mit Richtfeld

Abbildung 5.19: Fiillstudie des Compounds PA12 + 65 Vol.-% MQA (L1); Kavitit:
Variante 2; Querschnitt der Plattendicke; V = 3,4 cm?; Partikel
im Bereich des Freistrahles und der Plattenmitte sind bereits im
Magnetfeld orientiert. Im Randbereich ist noch der Schereinfluss
zu erkennen.

Die bereits beschriebenen Porositaten des Compounds EP + 55 Vol.-%
MQA (I1) sind auch in Abbildung 5.20 sehr gut zu erkennen. Die Aufnahmen
ohne Magnetfeld (5.20(a) und 5.20(b)) bestétigen die bisherigen Beobachtun-
gen fiir das Compound EP + 55 Vol.-% MQA (I1): Starke Pordositdten und
durchgehender Wandkontakt. Bei Betrachtung der Fiillstudie im Magnetfeld
(5.20(c) und 5.20(d)) ist die Orientierung der Partikel im Magnetfeld sehr
gut erkennbar. Zur Erinnerung: Eine optimale Orientierung der Fiillstoffe ist
dann erreicht, wenn die schmale Seite der Partikel in der Bildebene liegt.
Dies ist sowohl im angussfernen, als auch im angussnahen Bereich der Fall.
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‘R ANAEz
(¢) Angussfern, mit Richtfeld (d) Angussnah, mit Richtfeld

Abbildung 5.20: Fillstudie des Compounds EP + 55 Vol.-% MQA (I1); Kavitét:
Variante 2; Querschnitt der Plattenhdhe; V = 3,4 cm?; Aufbau
lamellenartiger Strukturen im Magnetfeld. Die Partikel sind gut
im Magnetfeld orientiert.
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Die anfangs beschriebenen lamellenartigen Strukturen lassen sich anguss-
fern (5.20(c)) sehr gut wiedererkennen. Diese Strukturen bilden sich in Folge
der Anordnung der Magnetpartikel im anliegenden Magnetfeld. Dieser Ef-
fekt zeigt sich hauptséchlich im Bereich der Fliefront, da hier im drucklosen
Bereich noch ausreichend Platz fiir eine Umorientierung vorhanden ist. Im
angussnahen Bereich (5.20(d)) ist die Orientierung der Partikel ebenfalls sehr
stark ausgepragt. Das ist ein weiterer Hinweis darauf, dass die Orientierung
der Magnetpartikel zum grofien Teil wiahrend der Fiillphase mit Eintritt in
die Kavitit vonstatten geht.

Ahnlich den Beobachtungen aus den Querschnitten der Plattendicke, las-
sen sich auch aus den Schliffbildern iiber die Plattenhohe fiir das Material
PA12 + 65 Vol.-% MQA (L1) (vgl. Abb. 5.21), sehr gut die typischen Ori-
entierungseffekte der Quellstromung erkennen. Im Randbereich liegen die
Partikel deutlich in Flieirichtung vor, in der Plattenmitte eher senkrecht zur
Fliefirichtung. Die Orientierung einiger Partikel in der Bildebene (insbesonde-
re in (5.21(b))) rithrt von der iiberlagerten Quellstromung in Dickenrichtung
der Platte her. Das heifit, die Partikel sind aufgrund des Schergeschwin-
digkeitsprofiles, welches sich iiber die Plattendicke ergibt (vgl. Abb. 5.19)
ebenfalls in Fliefirichtung orientiert. Im angussfernen Bereich (5.21(b)) zeigt
sich ebenfalls die Quellstromung, allerdings auch hier ohne Wandkontakt.
Entsprechend muss diese Quellstromung bereits im Anschnitt induziert wor-
den sein. Beim Anlegen eines Magnetfeldes wahrend der Fiillung bildet sich
im angussfernen Bereich (5.21(c)) ebenfalls eine lamellenartige Struktur, die
Partikel orientieren sich also ideal zum Magnetfeld. Im angussnahen Bereich
sind insbesondere in Bauteilmitte noch einige Partikel nicht optimal zum
Magnetfeld orientiert. Diese miissen entsprechend noch umorientiert werden.

Zusammenfassung der Beobachtungen fiir EP + 55 Vol.-% HDDR (13)
und PA12 + 65 Vol.-% HDDR (L2)

Aufgrund der undefinierten Partikelform des HDDR-Materials, lassen sich
aus den Schliffbildern der Compounds EP + 55 Vol.-% HDDR (I3) und PA12
+ 65 Vol.-% HDDR (L2) nur wenige Riickschliisse auf das Orientierungsver-
halten ziehen. Im Anhang sind alle Abbildungen (A10 bis A15) in exakt der
gleichen Reihenfolge dargestellt, wie oben fiir
EP + 55 Vol.-% MQA (I1) und PA12 + 65 Vol.-% MQA (L1) der Fall. Ahn-
lich den Compounds mit MQA-Pulver als Fiillstoff gibt es einen Unterschied
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(c) Angussfern, mit Richtfeld (d) Angussnah, mit Richtfeld

Abbildung 5.21: Fillstudie des Compounds PA12 + 65 Vol.-% MQA (L1); Kavitét:
Variante 2; Querschnitt der Plattenhdhe; V = 3,4 cm?®; Partikel im
Randbereich bereits gut im Magnetfeld orientiert. Dehnstrémungs-
profil auch im Magnetfeld noch gut zu erkennen.
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zwischen dem Flieflen ohne und mit eingeschaltetem Magnetfeld. Trotz des
identischen Dosiervolumens, das fiir die Fiillstudien verwendet wurde, zeigt
sich, dass der Freistrahl bei den Versuchen ohne Magnetfeld deutlich aus-
gepragter ist. Bei eingeschaltetem Magnetfeld scheint der FlieSwiderstand
deutlich grofier, wodurch es frither zum Anliegen des Materials an die Kavi-
tatswand kommt.

In den Detailaufnahmen lasst sich weder angussfern noch angussnah eine
Flieflorientierung der Partikel erkennen. Die Schliffbilder tiber die Breite der
Platte (A14 und A15) zeigen bei der Abmusterung mit Magnetfeld eben-
falls eine Ausbildung lamellenartiger Strukturen im Bereich der Fliefifront.
Entsprechend der Annahme, dass die magnetischen Partikel in diesem Be-
reich bereits optimal im Magnetfeld orientiert sind, zeigt sich dennoch kein
klarer Zusammenhang zwischen Partikelgeometrie und Magnetfeld. Fir das
HDDR-Material ldsst sich entsprechend keine optische Beurteilung des Ori-
entierungsgrades durchfiihren.

5.2.2 Einfluss des Zeitpunktes der Magnetfeldzuschaltung

Im folgenden Abschnitt werden die Ergebnisse der Untersuchungen zum Ein-
fluss von Zuschaltzeitpunkt und Zuschaltdauer auf die magnetischen Eigen-
schaften, dargestellt als Remanenz Bg, vorgestellt. Da die Abmusterung mit
dem Material PA12 + 65 Vol.-% HDDR (L2) lediglich fir die Platten der
Dicke h =4 mm moglich war (siche Abschnitt 4.2.1), sind immer zwei Dia-
gramme (h=2mm und h=4mm) gegeniibergestellt. Bei den verwendeten
Probekorpern handelt es sich ausschliefilich um Platten der ,Variante 1%

Zunéachst soll der Einfluss des Zuschaltzeitpunktes verdeutlicht werden.
Hierzu sind in Abbildung 5.22 die Ergebnisse der 2 und der 4 mm Platten
dargestellt. In Folge der wesentlich langeren Einspritzdauer bei den duroplas-
tischen Compounds, kénnen hier verschiedene Zuschaltzeitpunkte betrachtet
werden: Zuschalten des Magnetfeldes mit Start des Zyklus, nach 1/3 der ge-
samten Einspritzdauer, nach 2/3 der Einspritzdauer und mit Einsetzen des
Nachdruckes. Die kurze Einspritzzeit bei den thermoplastischen Compounds
lasst lediglich die Zuschaltung des Magnetfeldes mit Start der Einspritz-,
sowie der Nachdruckphase zu.

Abbildung 5.22 zeigt, dass die magnetischen Eigenschaften der duroplas-
tischen Compounds nahezu unabhéngig vom Zeitpunkt der Zuschaltung des
Magnetfeldes sind. Die Werte der magnetischen Eigenschaften fiir die Zu-
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Spulenwerkzeug - Einfluss Zuschaltzeitpunkt Spulenwerkzeug - Einfluss Zuschaltzeitpunkt
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Abbildung 5.22: Einfluss des Zuschaltzeitpunktes auf die Remanenz Br

schaltung zum Zeitpunkt ,Start, ,1/3“ und ,,2/3“ sind nahezu identisch
und liegen bei ca. 800 mT (65 Vol.-% HDDR) und ca. 700 mT (65 Vol.-%
MQA). Wird das Magnetfeld jedoch erst mit Einsetzen des Nachdruckes zu-
geschaltet, sinken die Werte fiir die erreichbare Remanenz um knapp 20%
auf 660 bzw. 550 mT. Im Vergleich dazu zeigt das Thermoplast-Compound
mit 65 Vol.-% MQA eine geringere Differenz in den magnetischen Werten
zwischen Zuschalten beim Einspritzen und mit Beginn der Nachdruckpha-
se. Der Unterschied in der Orientierung bei den duroplastischen Compounds
kann auf die weitestgehend drucklose Fiillung beim Spritzgieen von Duro-
plasten zuriickzufithren sein. Dadurch wird die Umorientierung wahrend der
Fiillphase erleichtert.

Bei der 4 mm Platte (b) zeigt das Thermoplast-Compound eine noch gerin-
gere Abhéangigkeit vom Zuschaltzeitpunkt. Die Differenz der beiden betrach-
teten Zuschaltzeitpunkte liegt lediglich bei knapp 4%, im Gegensatz zu 10%
bei 2 mm Plattendicke. Die magnetischen Kennwerte des HDDR-Materials
sind nahezu identisch mit den Werten des MQA-Materials. Die Werte fiir
das Thermoplast-HDDR-Compound mit 4 mm Plattendicke fallen schlechter
aus, als fir das Duroplast-HDDR-~Compound mit 2 mm Plattendicke.

Der Einfluss der Zuschaltdauer des Magnetfeldes ist in Abbildung 5.23 dar-
gestellt. Wie bereits bei den Untersuchungen zum Einfluss des Zuschaltzeit-
punktes, sind auch hier die Ergebnisse der 2 mm und 4 mm Platte gegen-
ibergestellt. Fiir die Duroplast-Compounds wurden Zuschaltdauern von 0 s,
5s,10s, 15 s, 20 s, 30 s und 40 s gewdhlt. Aufgrund der wesentlich kiirzeren
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Erstarrungszeit bei den Thermoplast-Compounds wurden hier die Zuschalt-
dauern mit 1,5s, 5 s, 10 s, 15 s und 20 s gewéahlt.

Spulenwerkzeug Einfluss Zuschaltdauer Spulenwerkzeug - Einfluss Zuschaltdauer
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Abbildung 5.23: Einfluss der Zuschaltdauer auf die magnetischen Eigenschaften

Fir beide Duroplast-Compounds zeigt sich, dass die Zuschaltdauer des
Magnetfeldes mindestens so lang gewéhlt werden sollte, wie die Dauer der
Einspritzzeit (,,Einspritzzeit DP*). Wird das Magnetfeld bereits vor dem
Ende der Einspritzphase abgeschaltet, konnen die bereits orientierten Par-
tikel ihre Lage aufgrund der noch nachstrémenden Schmelze nicht beibe-
halten und die magnetischen Eigenschaften fallen entsprechend schlechter
aus. Ab Einsetzen der Nachdruckphase kann keine Verbesserung der Rema-
nenz Br mehr festgestellt werden. Die Zunahme der magnetischen Eigen-
schaften gegeniiber den Werten ohne Magnetfeld ist mit ca. 50% fiir beide
Duroplast-Compounds identisch. Aufgrund des héheren Ausgangswertes fiir
das HDDR-Compound wird der absolute Unterschied zwischen HDDR- und
MQA-Compound durch das Magnetfeld noch grofler. Der Widerstand gegen
eine Umorientierung im HDDR-Material scheint somit geringer auszufallen.
Ein moglicher Grund hierfiir kénnte in der Geometrie der Partikel zu finden
sein. Das Thermoplast-Compound zeigt ein &hnliches Verhalten wie die bei-
den Duroplast-Compounds. Auch hier ist lediglich bis 5 s eine Verbesserung
der magnetischen Eigenschaften im Nachdruck erkennbar. Im Gegensatz zu
den Beobachtungen aus [78,79] kann in der Nachdruckphase keine negative
Beeinflussung der magnetischen Eigenschaften beobachtet werden.

Die Ergebnisse der Untersuchung der 4 mm Platten, siche Abb. 5.23 (b),
bestatigen die Beobachtungen aus Abb. 5.22. Auch hier fallen die finalen
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Eigenschaften der beiden Thermoplast-Compounds nahezu gleich aus. Aller-
dings zeigt das HDDR-Material in diesem Fall eine deutliche Zunahme der
Remanenz Br wahrend der ersten Sekunden der Nachdruckphase. Aus dem
Vergleich der beiden Grafiken geht ein weiterer wichtiger Anhaltspunkt fiir
die folgenden Betrachtungen hervor: Wéahrend die magnetischen Ausgangs-
eigenschaften 4 im Falle der Duroplast-Compounds fir das HDDR-Material
besser ausfallen, ist es bei den Thermoplast-Compounds umgekehrt. Dies ist
ein wichtiger Hinweis auf den Einfluss der Flieorientierung, die im Folgenden
weiter vertieft werden soll.

5.3 Ergebnisse der Magnetvermessung

5.3.1 Abhingigkeit von Fiillverhalten und FlieBrichtung

In diesem Abschnitt soll der Einfluss des Fiillverhaltens und der Fliefrich-
tung auf die magnetischen Eigenschaften dargestellt werden. Dazu werden
unterschiedliche Matrixmaterialien miteinander verglichen, die Plattendicke
variiert und die Fliefrichtung im Verhéltnis zum Magnetfeld betrachtet. Die
Art des Fiillstoffes soll dabei keine Rolle spielen, dieser Einfluss wird anschlie-
Bend diskutiert.

Zunéchst soll dabei der Einfluss des Matrixmaterials betrachtet werden.
Abbildung 5.24 zeigt eine Gegeniiberstellung der magnetischen Eigenschaften
unterschiedlicher Matrixmaterialien bei einer Plattendicke von h = 2 mm und
einem Fiillstoffgehalt von 65 Vol.-% MQA-Pulver.

Der Graph zeigt die Abhéngigkeit der magnetischen Eigenschaften von der
Stéarke des Richtfeldes in der Kavitdt und vom verwendeten Matrixmaterial.
Es fallt auf, dass das Epoxidharz als Matrixmaterial am schlechtesten ab-
schneidet. Eine Ursache hierfiir ist der geringe Startwert, d.h. die geringe
Orientierung ohne die Existenz eines Richtfeldes. Das Phenolharz schneidet
zu Beginn ahnlich schlecht ab, zeigt aber bereits bei geringen Richtfeldern
einen sehr starken Anstieg der Remanenz Br. Im Gegensatz hierzu hat das
Thermoplast-Compound die besten Ausgangswerte, verzeichnet jedoch einen
deutlich geringeren Anstieg mit steigender Richtfeldstéarke. Mit zunehmender
Stérke des Richtfeldes wird der Unterschied zwischen den Matrixmaterialien
geringer. Der absolute Unterschied zwischen Thermoplast- und Epoxidmatrix
bei einem Richtfeld von 1750 mT liegt bei lediglich 6% (im Gegensatz zu 23%

4Unter den magnetischen Ausgangseigenschaften, werden die magnetischen Eigenschaf-
ten bei der Abmusterung ohne Magnetfeld verstanden.
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Spulenwerkzeug - Einfluss Matrixmaterial
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Abbildung 5.24: Einfluss des Matrixmaterials auf die magnetischen Eigenschaften;
h=2mm; Variante 1

bei 0 mT). Wie bereits in Abschnitt 5.2.2 vermutet, zeigt das Thermoplast-
Compound eine fliefinduzierte Orientierung, die zu hoheren Ausgangswerten
fithrt. Der besseren Umorientierung beim Epoxidharz kénnen verschiedene
Aspekte zu Grunde liegen: Ein héheres magnetisches Moment in Folge der
schlechteren Ausgangsorientierung, die niedrige Matrixviskositdt und die wei-
testgehend drucklose Formfiillung. Eine moégliche Erklarung fiir den Eigen-
schaftsanstieg bei dem Phenolharz kann die Verarbeitungstemperatur sein:
Wiéhrend das Epoxidharz mit einer Diisentemperatur von 85°C verarbeitet
wurde, lag die Diisentemperatur beim Phenolharz bei 110°C (vgl. Kapitel
4.2.1). Folglich ist es durchaus denkbar, dass das Phenolharz beim Eintre-
ten in die Kavitat eine geringere Viskositat aufweist als das Epoxidharz und
somit die Umorientierung begiinstigt ist.

Der Einfluss der Plattendicke auf das Orientierungsverhalten in Abhangig-
keit der Richtfeldstiarke wird in Abbildung 5.25 aufgezeigt. Dargestellt sind
hier die Ergebnisse fiir das Compound EP + 65 Vol.-% MQA (12).

Es lasst sich erkennen, dass die Probekoérper mit 1 mm Dicke eine hohere
Remanenz aufweisen als jene mit 2 und 4 mm. Auch hier hat die Initial-
orientierung der Partikel einen wesentlichen Einfluss auf die magnetischen
Eigenschaften. Der Wert der Remanenz der 1 mm Platte liegt mit 573 mT
bereits 40% iiber dem Wert der 4 mm Platte. Der Unterschied zwischen 2 und
4 mm Plattenstéirke lasst sich hingegen nur noch erahnen. Diese Ergebnis-
se korrelieren sehr gut mit Untersuchungen zu warmeleitfadhigen Epoxidhar-
zen [70]. Diese Arbeit zeigt, dass sich auch bei duroplastischen Compounds
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Abbildung 5.25: Einfluss der Plattendicke auf die magnetischen Eigenschaften; Va-
riante 1

die plattchenférmigen Fillstoffe bei geringen Plattendicken fast ausschlief3-
lich in Fliefrichtung orientieren. Die Abbildung 5.25 zeigt zudem, dass die
Zunahme der Remanenz Bgr bei der 4 mm Platte grofier ausféllt, als bei der
2 mm Platte. Eine Erklarung konnte die Aushértedauer sein und die damit
verbundene maximale Ausrichtungszeit, die fiir die 4 mm Platte grofler sein
sollte als fiir die 2 mm Platte, vgl. Abbildung 2.7.

Auch fiir das Plattenwerkzeug wurde der Einfluss des Matrixmaterials und
der Matrixviskositat auf die magnetischen Eigenschaften untersucht. Die Er-
gebnisse sind in Abbildung 5.26 dargestellt.
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Abbildung 5.26: Einfluss von Matrixmaterial und -viskositat; Plattenwerkzeug

109



5. Versuchsergebnisse

Der Einfluss des Matrixmaterials in Abbildung 5.26(a) zeigt deutliche Par-
allelen zu den Ergebnissen mit dem Spulenwerkzeug: Die Remanenz Bgr der
Epoxid-Compounds nimmt mit steigender Plattendicke immer weiter ab.
Dies ist ein deutliches Indiz fiir die Verdnderung des Fliefiverhaltens der duro-
plastischen Materialien in Abhéangigkeit von der Kavitatsdicke. Weiter zeigt
das Thermoplastcompound eher ein konstantes Verhalten mit zunehmender
Plattendicke. Die Messwerte der Remanenz sind, aufler im Fall der 1 mm
Platte, hoher als bei beiden Epoxid-Compounds. Aus Abbildung 5.26(a) ist
zu erkennen, dass die Remanenz bei den EP-Compounds mit 55 und 65 Vol.-
% Fillstoffgehalt vergleichbare Werte liefert. Es mufl daher Unterschiede im
Orientierungsverhalten der Fillstoffe in den Compounds geben. Diese Ergeb-
nisse werden im néchsten Abschnitt genauer betrachtet.

In Abbildung 5.26(b) sind die Ergebnisse fir Compounds mit unterschied-
lichen Viskositaten dargestellt. Das heifit es werden jeweils Proben im ungeal-
terten und gealterten Zustand verwendet. Die rheologischen Untersuchungen
dazu wurden in Kapitel 5.1.3 beschrieben. Die gealterten Compounds zeigen
eine geringere Aushértedauer nach der Brabender-Methode, sowie ein héhe-
res minimales Drehmoment. Ein Einfluss auf die magnetischen Eigenschaften
lasst sich allerdings nur bei geringen Plattendicken erkennen. Hier schneiden
die Compounds mit ,hoéherer Viskositat“ schlechter ab. Das heifit bei glei-
chen Verarbeitungsparametern kénnen sich, trotz vergleichbarer Ausgangs-
werte, weniger Partikel umorientieren. Eine steigende Plattendicke fiithrt zu
einem langsameren Temperaturanstieg in der Platte und damit zu langeren
Aushértezeiten, vgl. Abb. 5.10. Fir grofle Plattendicken scheint somit die
minimale Viskositdt der dominierende Faktor zu sein. Bei geringen Platten-
dicken hingegen ist eher die Aushértezeit die dominierende Einflussgrofie.

Fiir eine brauchbare Einschatzung, ob die flieBinduzierte Vororientierung tat-
séchlich eine signifikante Auswirkung auf die magnetischen Eigenschaften
hat, sollen im Folgenden die Ergebnisse mit der gedrehten Kavitét (,Vari-
ante 2“) dargestellt werden. Wie in Kapitel 3.1.2 ausgefithrt verlauft das
Magnetfeld bei ,Variante 2“ nicht in Richtung der Probekérperhéhe sondern
in Dickenrichtung, vgl. Abbildung 3.4. Die Messung der Remanenz By erfolgt
jedoch, bedingt durch den Messaufbau, weiterhin in Richtung der Plattendi-
cke. Je geringer daher die gemessenen Werte umso besser sind die Partikel in
diesem Fall orientiert. Der Einfluss der Richtfeldstirke auf die magnetischen
Eigenschaften der verwendeten Compounds ist in Abbildung 5.27 gezeigt.
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Abbildung 5.27: Einfluss des Richtfeldes auf die Umorientierung; Variante 2

Die linke Halfte von Abb. 5.27 zeigt die zwei Compounds auf Duroplast-
Basis, auf der rechten Seite sind die beiden Thermoplast-Compounds dar-
gestellt. Die Ausgangswerte fiir die Remanenz entsprechen bei allen vier
Compounds in etwa den zu erwartenden Werten (vgl. Abb. 5.26 und 5.23(b)).
Geringere Abweichungen konnen auf den geédnderten Anschnitt und die schma-
lere Plattengeometrie (b = 10 statt 35 mm) und die damit auftretenden
Randeffekte zuriickgefiihrt werden.

Es zeigt sich, dass die Umorientierung fiir die Duroplastcompounds deut-
lich schneller vonstatten geht (starkerer Abfall im Bereich geringer Richt-
felder), als bei den Thermoplast-Compounds. Unter Beriicksichtigung der
Formel fiir den Orientierungsgrad (Formel (2.11)) und fiir den Fillstoffwin-
kel (Formel(5.3)) werden die Partikel bei den Duroplastcompounds im Mittel
um ca. 19° gedreht, bei den Thermoplast-Compounds um ca. 14°. Bei stei-
genden Richtfeldern wird die Anderung analog zu den bereits dargelegten
Ergebnissen wieder geringer. Im Gegensatz zu den bisher gezeigten Ergeb-
nissen ist die Ausgangsorientierung der Thermoplaste nun von Nachteil.

Auch fur die gedrehte Variante wurden Versuche mit Variation der Zu-
schaltdauer des Richtfeldes durchgefiihrt. Diese sind in Abbildung 5.28 ge-
zeigt.

Analog zu den Ergebnissen aus Abschnitt 5.2.2 findet fiir die Duroplast-
compounds nahezu keine Umorientierung der Partikel nach Abschluss der
Fiillphase® mehr statt. Das heifit, die Partikel werden bereits wihrend der

5Bei den Duroplastcompounds betrigt die Fiillzeit 7,3 s, bei den Thermoplastcom-
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Spulenwerkzeug - Einfluss der Zuschaltdauer
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Abbildung 5.28: Einfluss der Zuschaltdauer des Magnetfeldes auf die Umorientie-
rung; Variante 2

Fiillung der Kavitét, bei Eintritt in das Magnetfeld orientiert. Bei den Thermo-
plast-Compounds zeigt das plattchenformige MQA-Material zunéchst eine
stiarkere Umorientierung, mit steigender Zuschaltdauer ndhern sich die Wer-
te fiir das HDDR-Material aber wieder an. In Analogie zu den Ergebnissen
aus Abb. 5.23(b) findet hier also eine Umorientierung in der Nachdruckphase
statt.

Trotz der Widrigkeiten bei der Verarbeitung der Compounds mit ,,Variante
2¢ lasst sich festhalten, dass die FlieB3-Orientierung der unterschiedlichen Ma-
trixmaterialien einen Einfluss auf die magnetischen Eigenschaften aufweist.
Fiir weiterfithrende Arbeiten und fiir die Auslegung von kunststoffgebunde-
nen Magneten muss das Fiillverhalten in die Betrachtung einbezogen werden.

5.3.2 Einfluss von Fiillstoffgehalt und -geometrie

Im Folgenden sollen die Ergebnisse zum Einfluss des Fiillstoffgehaltes sowie
zur Fiillstoffgeometrie vorgestellt werden. Zunéchst wird dabei auf die Er-
gebnisse mit dem Plattenwerkzeug eingegangen. In Abbildung 5.29 ist die
Remanenz eines Epoxidharzes mit 45, 55, 65 und 70 Vol.-% Fillstoffgehalt,
mit und ohne Richtfeld gezeigt. Das Richtfeld lag entsprechend der Werk-
zeugtemperatur von 150°C bei ca. 780 mT. Dartiber hinaus zeigt die Grafik
auch das maximale Energieprodukt der gemessenen Platten.

pounds lediglich 1,5s
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Plattenwerkzeug - Einfluss Fullstoffgehalt
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Abbildung 5.29: Einfluss des Fillstoffgehaltes auf die magnetischen Eigenschaften
von EP + x Vol.-%

Die Betrachtung der Remanenz ohne Richtfeld, der Ausgangsorientierung
entsprechend, zeigt einen nahezu linearen Anstieg bis zu einem Fiillstoffge-
halt von 65 Vol.-%. Ein dartiber hinaus steigender Fiillstoffgehalt fiihrt zu
keinem weiteren Anstieg der Remanenz. Ab einem bestimmten Fiillstoffge-
halt tritt eine Verschlechterung der Ausgangsorientierung ein. Das heift, die
Partikel behindern sich bereits wahrend der Formfiillung. Im Gegensatz da-
zu zeigt die Kurve mit Richtfeld bereits ein Maximum der Remanenz bei ca.
55 Vol.-%. Trotz der besseren Ausgangsorientierung kénnen sich demnach
weniger Partikel im Richtfeld umorientieren. Das maximale Energieprodukt
zeigt im Vergleich zur Remanenz ein dhnliches Verhalten. Ohne Richtfeld
ist der Verlauf nahezu identisch. Mit Richtfeld dagegen wird das Maximum
bei einem Fiillstoffgehalt von 55 Vol.-% beobachtet. Diese Abnahme hangt
stark mit dem Orientierungsgrad der Partikel zusammen. Je grofler dieser
Orientierungsgrad, umso héher wird die Remanenz Bgr, aber auch die Koer-
zitivfeldstérke Hc, 5. Das Energieprodukt, welches das maximale Produkt aus
Br und H¢, g darstellt, kann somit ein anderes Maximum aufweisen, als die
Remanenz. Dies muss entsprechend fiir die Auslegung eines Magnetkreises
beriicksichtigt werden. Diese Zusammenhénge sollen in Abschnitt 5.3.3 und
5.4 verdeutlicht werden.

Abbildung 5.30 zeigt den Einfluss unterschiedlicher Fillstoffgeometrien
in Abhéangigkeit von der Plattendicke. Gezeigt sind die Ergebnisse fiir die
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Epoxidharze mit 55 Vol.-% MQA- und 65 Vol.-% HDDR-Pulver. Es ist zu
beachten, dass die Richtfeldstidrke mit steigender Plattendicke gemafi Abbil-
dung 3.2 abnimmt.
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Abbildung 5.30: Einfluss der Fiillstoffgeometrie auf die magnetischen Eigenschaften

Wie bereits in Abschnitt 5.3.1 angedeutet, zeigt Abbildung 5.30 den Un-
terschied zwischen plattchenférmigen (MQA) und eher kubischen (HDDR)
Fiillstoffen. Die gemessenen Werte ohne Richtfeld fiir das HDDR-Compound
zeigen nur einen leichten Abfall mit steigender Plattendicke. Gleichzeitig zeigt
die Kurve mit Richtfeld zunéchst einen leichten Anstieg und anschliefend
einen leichten Abfall. Die Kurve fiir das MQA-Material weist dagegen ein
deutlich anderes Verhalten auf. Zwischen 1 und 2 mm Plattendicke fallen die
Werte fiir die Remanenz, mit und ohne Richtfeld, sehr stark ab. Zwischen 2
und 4 mm Platten ist der Unterschied geringer. Das Fiillverhalten, genauer
die Zonenaufteilung bei Formfullung (vgl. Abschnitt 2.4.1) wird durch die
Plattendicke beeinflusst. Gleichzeitig kann dieser Abfall durch die Wahl der
Fiillstoffgeometrie wieder kompensiert werden. In diesem Fall ist allerdings
noch nicht das stetig fallenden Richtfeld bei steigender Plattendicke beriick-
sichtigt. Dazu sind in Tabelle 5.4 die Werte fiir die prozentuale Zunahme der
Umorientierung je Plattendicke zusammengestellt.

Die Daten aus Tabelle 5.4 zeigen, dass die maximale Zunahme der Re-
manenz bzw. die stdrkste Umorientierung erst bei gréfleren Plattendicken
eintritt. Aufgrund der fallenden Richtfelder bei grofieren Plattenstarken und
der schlechteren Homogenitéat des Magnetfeldes konnen die Effekte nicht voll-
standig voneinander getrennt werden. Auffallig ist jedoch, dass die Zunahme
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Tabelle 5.4: Zunahme der Remanenz in Abhéngigkeit der Fiillstoffgeometrie und

Plattendicke
Prozentuale Zunahme der Remanenz Bgr
Compound h=1mm h=2mm h =4 mm
850 mT 780 mT 660 mT
EP + 55 Vol.-% MQA (R2) 32,8% 49% 44,8%
EP + 65 Vol.-% HDDR (R5) 32,7% 47.8% 51,5%

fir 1 mm Plattendicke deutlich geringer ausfallt als fiir 2 mm Dicke. Hier
spielen zwei wesentliche Faktoren eine Rolle: Zunéchst ist die Ausgangsori-
entierung besser, d.h. das magnetische Moment ist kleiner als bei der 2 mm
Platte. AuBerdem ist die Aushértezeit fiir kleine Bauteildicken geringer (vgl.
Abb. 2.7). Um die Einfliisse der Fiillstoffgeometrie und des Fiillstoffgehaltes
weiter zu préazisieren, wurden die Versuche zum Teil mit dem Spulenwerkzeug
wiederholt.

Abbildung 5.31 zeigt den Einfluss des Fillstoffgehaltes auf die magneti-
schen Eigenschaften fiir EP + MQA, EP + HDDR und PF + MQA mit
je 55 und 65 Vol.-% Fillstoffgehalt fiir eine Plattendicke von 2 mm. Dar-
iber hinaus liefern die Untersuchungen Informationen iiber den Einfluss von
Fiillstoffgeometrie und Matrixmaterial auf die magnetischen Eigenschaften.

1000 Spulenwerkzeug - Einfluss Fullstoffgehalt
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Abbildung 5.31: Einfluss des Fiillstoffgehaltes auf die magnetischen Eigenschaften;
Spulenwerkzeug; Variante 1; h = 2 mm

Das Epoxidharz mit MQA-Fillstoff zeigt identische Ausgangswerte fiir un-
terschiedliche Fiillstoffgehalte, der Anstieg der Remanenz mit steigendem
Richtfeld in der Kavitéat fallt bei geringerem Fiillstoffgehalt steiler aus. So-
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mit sind die magnetischen Eigenschaften des niedrig gefiillten Werkstoffes
bei geringen Richtfeldern besser. Der Break-Even zwischen 55 und 65 Vol.-%
Fillstoffgehalt lasst sich erst bei einem Richtfeld von ca. 1250 m'T ausmachen.
Dieser Wert ist fiir SpritzgieBwerkzeuge mit permanenterregtem Richtfeld
sehr hoch. Die Ergebnisse decken sich mit den in Abb. 5.29 gezeigten Resul-
taten. Fir das Epoxidharz mit HDDR-Fillstoff wird ein anderes Verhalten
beobachtet. Die Ausgangswerte fiir 55 Vol.-% Fiillstoffgehalt sind hier deut-
lich besser als fiir 65 Vol.-%. Dennoch liegt der Break-Even fiir das HDDR-
Material bereits bei einem Richtfeld von ca. 400 mT. Das Compound mit
hohem Fiillstoffgehalt zeigt bei hohen Richtfeldern eine deutliche Verbesse-
rung gegeniiber dem mit niedrigerem Fiillstoffgehalt bzw. gegeniiber dem mit
MQA-Material. Das Phenolharz mit MQA-Fiillstoff zeigt &hnliche Ausgangs-
werte wie sein Epoxid-Pendant. Der Anstieg der Remanenz, insbesondere im
Bereich geringer Richtfelder, ist deutlich starker. Ein Break-Even ist in die-
sem Fall nicht zu beobachten, da bereits die Ausgangsorientierung fiir 65
Vol.-% MQA besser ist, als fiir 55 Vol.-%. Die maximal erreichbaren Werte
fiir die Remanenz des MQA-Materials liegen im Bereich des mit 55 Vol.-%
gefillten HDDR-Compounds.

In Abschnitt 5.3.1 wurde bereits gezeigt, dass das MQA-Material insbeson-
dere bei kleinen Plattendicken durchaus mit dem HDDR-Material konkurrie-
ren kann. Zur Verifizierung dieser Ergebnisse sind in Abbildung 5.32 weitere
Ergebnisse unterschiedlicher Compounds und ihren Plattendicken dargestellt,
die mit dem Spulenwerkzeug hergestellt wurden.
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Abbildung 5.32: Einfluss der Fillstoffgeometrie und der Matrix auf die magneti-
schen Eigenschaften; Spulenwerkzeug; Variante 1
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Das Diagramm zeigt die Abhangigkeit der magnetischen Eigenschaften von
der Plattendicke fiir unterschiedliche Fiillstoffgeometrien und Matrixmateria-
lien. Bereits im linken Bereich des Diagramms wird deutlich, wie stark sich
die Plattendicke auf die magnetischen Eigenschaften auswirken kann. Die Er-
gebnisse fiir das Compound EP + 65 Vol.-% MQA wurden bereits in Abb.
5.25 diskutiert. Das Material EP + 65 Vol.-% HDDR zeigt einen deutlich ge-
ringeren Einfluss der Plattendicke auf die magnetischen Eigenschaften. Die
Umorientierung ist in diesem Fall fiir die 4 mm Platte am Grofiten, was zu na-
hezu identischen Eigenschaften fiir die unterschiedlichen Plattendicken fiihrt.
Bei Betrachtung der rechten Seite des Diagramms wird deutlich, warum die
Ergebnisse bei thermoplastischer Matrix fiir das MQA-Material bei einer
einfachen Plattengeometrie stets besser abschneiden als die Ergebnisse fiir
die duroplastische Matrix: Die Ausgangsorientierung der thermoplastischen
Platten ist bereits auf dem Niveau der 1mm Duroplast-Platten. Die Zu-
nahme entspricht dann in etwa dem Duroplast-Compound, wobei sich die
Remanenz bei der 4 mm Platte noch einmal deutlich verbessert. Dieser Ef-
fekt kann ebenfalls mit der Grafik 2.7 erklart werden. Bei Thermoplasten ist
die Abhéngigkeit der Erstarrungszeit mit steigender Wanddicke starker aus-
gepragt als die der Hartungszeit mit steigender Wanddicke bei Duroplasten.
Entsprechend steigt bei Thermoplast-Werkstoffen und hohen Wanddicken die
Zeit fiir die Umorientierung stiarker an als bei den Duroplast-Compounds.

Von Duan et. al. [84] und Cheng et. al. [85] ist bereits bekannt, dass die ma-
gnetischen Eigenschaften thermoplastisch gebundener Dauermagnete gezielt
durch eine Mischung unterschiedlicher Fillstoffgeometrien verbessert werden
konnen. Nach diesem Vorbild wurde versucht die MQA-gefillten Compounds
durch die Zugabe eines sphérischen Pulvers (MQP-S) zu verbessern. Abbil-
dung 5.33 zeigt den Einfluss unterschiedlicher Mischungsverhéltnisse auf die
Remanenz in Abhéngigkeit der Richtfeldstérke.

Ohne zugeschaltetes Richtfeld zeigt das reine MQA-Compound den nied-
rigsten Messwert fiir die Remanenz. Erst bei Richtfeldern >500 mT wurden
bei den Compounds mit héheren MQA-Gehalten héhere Remanenzen gemes-
sen. Da die Remanenz des Compounds 33:66 (MQA : MQP-S) ab 500 mT nur
noch eine geringfligige Verbesserung aufweist, ist davon auszugehen, dass die
Orientierung der Partikel bereits bei kleinen Richtfeldern anndhernd maxi-
mal ist. Das isotrope Material (100% MQP-S) wird durch das Richtfeld nicht
beeinflusst. Der Anstieg der Remanenz mit steigendem Richtfeld ist also vom
Mischungsverhéaltnis MQA : MQP-S abhéngig.
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Abbildung 5.33: Einfluss von Richtfeld und Mischungsverhéltnis auf die Remanenz
hybrider Dauermagnete mit 65 Vol.-% Fiillstoffgehalt; Spulenwerk-
zeug; Variante 1; h = 2 mm

Der Nachteil derartiger Werkstoffmischungen liegt in den unterschiedlichen
magnetischen Eigenschaften der Fiillstoffe. Dazu zeigt Abbildung 5.34 die
Gegeniiberstellung aller relevanten magnetischen Eigenschaften bei h = 2
mm und 1000 mT Richtfeld.
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Abbildung 5.34: Einfluss des Mischungsverhiltnis von MQA und MQP-S auf die
magnetischen Eigenschaften; Spulenwerkzeug; Variante 1; h = 2
mm

Die Grafik zeigt deutlich die Zusammenhénge zwischen Mischungsverhélt-
nis und magnetischen Eigenschaften. Die Remanenz nimmt mit steigendem
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MQP-S-Anteil leicht ab. Der Verlauf ist jedoch nicht linear, d.h. die Orien-
tierung in den verschiedenen Compounds muss unterschiedlich ausfallen. Da
die Koerzitivfeldstiarke Hc, g direkt mit der Remanenz verkniipft ist (siehe
Kapitel 2.1.1), nimmt auch dieser Wert analog zur Remanenz ab. Die Koerzi-
tivfeldstarke He, j zeigt einen linearen Verlauf iiber dem Mischungsverhéltnis
und héngt ausschlielich von der Koerzitivfeldstiarke der verwendeten Fill-
stoffe ab. Das maximale Energieprodukt zeigt die starkste Abhéngigkeit vom
Mischungsverhéltnis, da es sowohl von der Remanenz By als auch von der
Koerzitivfeldstirke Hc, 5 abhéngig ist.

Um die magnetischen Eigenschaften von gebundenen, anisotropen Mate-
rialien zu verbessern, kann es durchaus zielfithrend sein Materialmischungen
vorzunehmen. Allerdings sollte dabei beachtet werden, dass isotrope Mate-
rialien zwar in vielen unterschiedlichen Geometrien und Korngréfien vorlie-
gen, stets aber schlechtere magnetische Eigenschaften mit sich bringen. Die
resultierende Verbesserung der Orientierbarkeit kann zwar zu besseren Re-
manenzen fithren, die anderen magnetischen Eigenschaften diirfen bei der
Betrachtung des Magnetkreises aber nicht aufler Acht gelassen werden.

5.3.3 Auswirkung der Richtfeldstarke auf die magnetischen
Eigenschaften

Fir eine erfolgreiche Bauteilauslegung miissen neben den erreichbaren Re-
manenzen auch weitere magnetische Kennwerte beriicksichtigt werden, die
vom Fillstoffmaterial, dem Fiillstoffgehalt und vom magnetischen Richtfeld
abhingen konnen. Aus diesem Grund soll in diesem Abschnitt auf die Koerzi-
tivfeldstarken und das maximale Energieprodukt eingegangen werden. Dazu
wurde das Duroplastcompound EP + 65 Vol.-% MQA (I2) ausgewahlt, wel-
ches mit 65 Vol.-% MQA-Pulver gefiillt ist. Der Einfluss des Richtfeldes auf
die wichtigsten magnetischen Kennwerte ist in Abbildung 5.35 dargestellt.
Der Einfluss auf die Remanenz wurde in Abschnitt 5.3.2 diskutiert. Die
Koerzitivfeldstdrke Hc j ist nahezu unabhingig vom Richtfeld. Sie steigt mit
grofer werdendem Richtfeld lediglich leicht von 969 kA /m auf 1047 kA /m an.
Die Koerzitivfeldstirke Hce g steigt um ca. 68% von 283 auf 475 kA /m. Die
starkste Abhéngigkeit ist beim Energieprodukt erkennbar, es steigt von 32
auf 89 kJ/m3. Das entspricht einer prozentualen Zunahme von 178%. Grund
ist die Abhéngigkeit von Remanenz und Koerzitivfeldstarke. Die Ursache
fiir die unterschiedlich starken Anderungen lisst sich anhand der Abbildung
5.36 verdeutlichen. Wie in Kapitel 2.1.1 dargestellt, ist die Kurve fiir die
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Spulenwerkzeug - EP + 65 Vol.-% MQA (12)
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Abbildung 5.35: Einfluss des Richtfeldes auf die unterschiedlichen magnetischen Ei-
genschaften; Variante 1; h = 2 mm

magnetische Polarisation im Idealfall ein Rechteck. Eine Verringerung des
Orientierungsgrades wiirde zwar das Rechteck niedriger machen, allerdings
nicht schmaler, da die notige Feldstiarke zur Umpolung der Weiflschen Be-
zirke nicht durch die Orientierung der Partikel beeinflusst wird. Da bei den
verwendeten Werkstoffen jedoch kein idealer Zustand vorliegt, ist die Kur-
ve der Polarisation leicht abgerundet. Daraus resultiert, dass sich bei einer
Verringerung der Remanenz auch die Koerzitivfeldstéarke Hc j verringert.

Spulenwerkzeug - EP + 65 Vol.-% MQA (12)
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Abbildung 5.36: Magnetische Hysteresekurve bei unterschiedlichen Orientierungs-
graden; Variante 1; h = 2 mm
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5. Versuchsergebnisse

Der Zusammenhang zwischen Flussdichte und Magnetfeld H ist nach For-
mel (2.2) iiber die intrinsische Stéarke J des Magneten verkniipft. Eine Abnah-
me dieser Grofle fithrt somit zu einer Verschiebung der B-H-Kurve in Rich-
tung Koordinatenursprung. Das maximale Energieprodukt (BH)max wird aus
der B-H-Kurve bestimmt und ist somit quadratisch von der intrinsischen
Stéarke des Magneten abhéngig.

5.4 Fiillstofforientierung

Im Folgenden soll auf den rechnerisch ermittelten, magnetischen Orientie-
rungsgrad eingegangen werden. Durch Umrechnung der magnetischen Kenn-
werte nach Formel (2.11) in einen dimensionslosen Orientierungsgrad kénnen
die unterschiedlichen Versuchscompounds hinsichtlich ihrer Potentialausnut-
zung verglichen werden. Abbildung 5.37 zeigt die Orientierungsgrade fiir die
duroplastischen Formmassen mit unterschiedlichem Fiillstoffgehalt.

Spulenwerkzeug - Einfluss Fillstoffgehalt
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Abbildung 5.37: Magnetischer Orientierungsgrad, in Abhingigkeit des
Fillstoffgehaltes

Beide Epoxid-Compounds mit je 55 Vol.-% Fiillstoffgehalt erreichen bei ei-
nem Richtfeld von 1700 mT eine nahezu perfekte Partikelausrichtung. Bei 65
Vol.-% Fiillstoffgehalt sind die Orientierungsgrade aller Compounds niedriger
im Vergleich zum geringeren Fiillstoffgehalt. Erstaunlicherweise sind auch die
Ausgangsorientierungen bei 65 Vol.-% deutlich schlechter, als bei den Com-
pounds mit 55 Vol.-%. Zudem zeigt das HDDR-Compound eine hohere Aus-
gangsorientierung als das MQA-Compound mit Werten deutlich iiber 0,5. Im
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5. Versuchsergebnisse

Gegensatz zur urspriinglichen Annahme einer statistischen Verteilung tiber
die Platte aufgrund der isotropen Fiillstoffgeometrie scheint dieser Fakt wi-
derspriichlich. Aus diesem Grund folgt an dieser Stelle eine Betrachtung der
magnetischen und geometrischen Orientierung. Dazu zeigt Abbildung 5.38(a)
einen fiktiven, anisotropen Magnetpartikel.

Orientierungsgrad - Variante 1
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Abbildung 5.38: Betrachtung des Zusammenhanges zwischen magnetischer und geo-
metrischer Orientierung

Die Messrichtung der magnetischen Eigenschaften ist in y-Richtung, die
Flierichtung in x-Richtung dargestellt. Der Vektor der magnetischen KEi-
genschaften des Partikels lasst sich in eine x- und eine y-Komponente auf-
teilen. Der berechnete, magnetische Orientierungsgrad d beschreibt die y-
Komponente der magnetischen Eigenschaften des Partikels. Der Winkel ~
beschreibt den Winkel zwischen gemessenem Wert und der tatsédchlichen
magnetischen Vorzugsrichtung im Partikel und entspricht dem Winkel ago
(,Orientierungswinkel“) zwischen Fiillstoffpartikel und Fliefirichtung wie in
Formel (5.3) wiedergegeben.

Bry Br,y

Br ¢t * Br(pulver)
Entsprechend ergibt sich der in Abb. 5.38(b) dargestellte Zusammenhang

zwischen Orientierungsgrad und Orientierungswinkel ago fiir die Fliefiva-

riante 1. Daraus ldsst sich ableiten, dass eine statistische Orientierung der

Fiillstoffe, d.h. ein mittlerer Fiillstoffwinkel von 45° zu einem magnetischen

Orientierungsgrad von 0,71 fithrt. Der mittlere Fiillstoffwinkel fiir eine sta-

cosago =

=5 (5.3)
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5. Versuchsergebnisse

tistische Verteilung betrégt 45°, da die Magnetisierungsrichtung der Partikel
wéahrend des ersten Kontaktes mit dem Magnetfeld, bzw. wihrend der Mes-
sung, bestimmt wird. Wie in [113] beschrieben, ist ein Partikel mit einem
Orientierungswinkel von 135° wie ein Partikel zu behandeln, der einen Win-
kel von 45° aufweist. Gleiches gilt entsprechend fir die Winkel 225° und
315°. Die Orientierung eines Partikels im Verhéltnis zur Fliefirichtung kann
demnach innerhalb des ersten Quadranten, also von 0 bis 90° beschrieben
werden. Somit entspricht eine statistische Fiillstoffverteilung dem Orientie-
rungswinkel ago von 45° bzw. einen Orientierungsgrad § von 70,7%. Die
Ergebnisse fiir das HDDR-Material spiegeln demzufolge die urspriingliche
Annahme wieder. Das MQA-Pulver zeigt hingegen, dass eine groflere Zahl
an Partikeln senkrecht zur Flierichtung orientiert sein muss. Der berechnete
Orientierungsgrad liegt zwischen 0,5 und 0,6, somit bei einem Orientierungs-
winkel von 55 bis 60°.

Der Einfluss des Matrixmaterials wird besonders fiir das MQA-Pulver ersicht-
lich. Wie aus Abbildung 5.39(a) hervorgeht, hat das Compound mit PA12 als
Matrixmaterial eine deutliche héhere Vororientierung. Im Mittel halten sich
hier die Fillstoffe, die in Flierichtung und quer zur Fliefirichtung orientiert
sind, die Waage. Bei dem Compound auf EP-Basis ist der Orientierungs-
grad kleiner 0,5, d.h. der Orientierungswinkel liegt bei ca. 60°. Beziiglich der
Umorientierung zeigt die Epoxidharzmatrix leichte Vorteile, dennoch ist die
Materialausnutzung beim Duroplast schlechter. Fiir das HDDR-Material be-
steht kein signifikanter Unterschied zwischen Epoxid- und Polyamid-Matrix.

Spulenwerkzeug - Einfluss Matrixmaterial

Spulenwerkzeug - Einfluss Plattendicke
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Abbildung 5.39: Magnetischer Orientierungsgrad in Abhéngigkeit von der FlieSrich-
tung und Matrixmaterial
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Der Einfluss der Plattendicke auf die Orientierung der Magnetpartikel ist
in Abb. 5.39(b) gezeigt. Es zeigt sich generell, dass sich das HDDR-Material
einfacher orientieren ldsst, was durch eine stdrkere Zunahme des Orientie-
rungsgrades zwischen Ausgangsorientierung und Orientierung bei 1000 mT
gekennzeichnet ist. Geringe Plattendicken fithren jedoch dazu, dass die Aus-
gangsorientierung der MQA-Compounds verbessert wird. Somit ist bei ge-
ringen Plattendicken kein Unterschied zwischen den beiden unterschiedlichen
Fiillstoffsystemen erkennbar. Die Ergebnisse zeigen weiterhin, dass auch beim
HDDR-Material eine leichte Abhéngigkeit von der Plattendicke vorhanden
ist. Das bedeutet, dass auch hier die magnetische Vorzugsrichtung nicht un-
abhéangig von der Fiillstoffgeometrie vorliegt.
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6 Diskussion der Ergebnisse

Die Ergebnisse aus Kapitel 5 zeigen, dass sich die magnetischen Eigenschaf-
ten der duroplastischen Formmassen nicht signifikant von denen der thermo-
plastischen Materialien unterscheiden. Urséchlich hierfiir sind verschiedene
Faktoren. Die Ergebnnisse, insbesondere die Untersuchungen im Spulenwerk-
zeug mit variablen Richtfeld, zeigen einen deutlich Vorteil fiir die thermo-
plastischen Werkstoffe. Dieser Vorteil ist in der héheren Grundorientierung
begriindet. Wahrend eine FlieBorientierung bei kleinen Fiillstoffpartikeln (we-
nige pm) kaum eine Rolle spielt [4], unterliegen die Fiillstoffe im Falle der
vorliegenden Arbeit (dso = 100 pm [36, 86]) deutlich einer derartigen Flief3-
orientierung. Zur Verdeutlichung zeigt Tabelle 6 eine Zusammenfassung der
Daten fiir Orientierungsgrad und -winkel bei den Compounds mit 65 Vol.-%
Fillstoffgehalt.

Tabelle 6.1: Orientierungsgrad und -winkel fir die Compounds mit 65 Vol.-% Fiill-
stoffgehalt; ohne Richtfeld

EP + | EP + | PA12 + | PA12 +
MQA | HDDR | MQA | HDDR
! 5D 0,67 0,66 - -
aco? | 47,9° | 487
5 mm 5D 0,52 0,61 0,67 -
aco? | 58,7° | 524° 47,9°
4 5D 0,48 0,58 0,64 0,56
aco? | 61,3° | 54,5° 50,2° 55,9°
Ds ... Orientierungsgrad
2)

aco ... Geometrischer Orientierungswinkel

Die Werte aus Tabelle 6 zeigen, dass auch bei den Duroplastcompounds
eine Vororientierung stattfindet. Deutlich zu erkennen ist dies insbesonde-
re bei dem MQA-Compound. Wéahrend bei der Platte mit 1 mm Dicke der
mittlere Orientierungswinkel noch ca. 48° betragt, d.h. die Fiillstoffe nahezu
statistisch verteilt sind, liegt der Orientierungswinkel bei einer Platte mit 4
mm bereits bei 61°. Das bedeutet, dass ein grofierer Anteil der Fiillstoffpar-
tikel quer zur FlieBrichtung orientiert ist. Ahnliches lisst sich auch fiir das
PA12-Compound feststellen. Auch hier ist eine Zunahme des mittleren Orien-
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tierungswinkels mit steigender Plattendicke zu erkennen, der mittlere Winkel
ist aber ca. 10° geringer als beim Duroplast-Pendant. Die Begriindung beider
Phanomene findet sich bereits in Kapitel 2.4.1. Dabei spielt die Temperatur-
fihrung eine wesentliche Rolle: Wahrend sich bei den Duroplast-Compounds
eine niedrigviskose Randschicht ausbildet und nur eine kleine Scherzone im
Bereich der Kavitdtswand entsteht, ist diese bei den Thermoplasten deutlich
starker ausgepragt. Entsprechend orientieren sich mehr Fillstoffe in Flief3-
richtung als das bei den Duroplasten der Fall ist. Die Folge sind bessere
magnetische Ausgangswerte. Mit steigender Plattendicke wird das Verhalt-
nis von Rand- zu Mittelschicht kleiner, iiber die gesamte Plattendicke gesehen
orientieren sich also mehr Fillstoffe quer zur Fliefirichtung.

Der Einfluss der FlieBorientierung bei den HDDR-~-Compounds fallt deut-
lich geringer aus. Die Anderung zwischen 1 und 4 mm Plattendicke bei dem
EP-Compound betragt lediglich 6° und auch die Orientierung zwischen EP-
und PA12-Compound ist vergleichbar. Der Einfluss der Flieforientierung ist
demnach nur bei geometrisch stark anisotropen Fiillstoffen von Bedeutung,
deren magnetische Anisotropie an die Fiillstoffgeometrie gebunden ist (vgl.
Kapitel 3.2.2).

Eine Grundannahme fiir die Forschung im Bereich der duroplastgebundenen
Dauermagnete ist die geringe Viskositat des Matrixmaterials und die damit
verbundene bessere Orientierung der Fiillstoffe im Magnetfeld, vgl. Kapitel 1.
Die Ergebnisse, insbesondere die Gegeniiberstellung der Matrixmaterialien in
Abb. 5.24 und 5.32 zeigen, dass die Umorientierung im Werkzeug bei den Du-
roplasten nur geringfiigig besser ausfillt, als bei den Thermoplasten, trotz der
nachweislich niedrigen Viskositit des Matrixmaterials von lediglich 30 Pa*s
(sieche Abschnitt 5.1.2). Erst bei sehr hohen Richtfeldern erreichen die Duro-
plastcompounds Werte im Bereich der Thermoplast-Benchmarks. Um diese
Problematik greifbar zu machen, ist in Abbildung 6.1 der Temperatur- und
Viskositatsverlauf fiir Duro- und Thermoplaste in einer Kavitit dargestellt.

Die Grafik zeigt schematisch die Verldufe von Temperatur und Viskosi-
tat in der Kavitdt wiahrend der Formfiillung. Wie bereits in Kapitel 2.4.1
beschrieben, besteht der Hauptunterschied in der Temperaturfithrung bei
der Verarbeitung. Die Folge ist, dass der Thermoplast im Randbereich na-
hezu Wandtemperatur (Tw,e) und damit eine hohe Viskositdt (nwsg), in
der Bauteilmitte noch Schmelzetemperatur (Twmasse) und somit eine geringe
Viskositit (nmasse) aufweist. Auch der Duroplast hat im Randbereich nahe-
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Thermoplast Duroplast
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Abbildung 6.1: Temperatur- und Viskositatsverlauf wiahrend der Bauteilfiillung von
Thermo- (links) und Duroplast (rechts)

zu Wandtemperatur (ca. 170°C) und in Bauteilmitte Massetemperatur (ca.
90°C). Durch die Umkehrung der thermischen Verhéltnisse resultiert aber,
dass die Viskositdt beim Duroplast in Wandnéhe gering und in Bauteilmitte
hoch ist. Die Verldufe der Temperatur und der Viskositdt an Punkt 1 und 2
(vgl. Abb. 6.1) sind in Abb. 6.2(a) und 6.2(b) fir Thermo- und Duroplast

wiedergegeben.
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Abbildung 6.2: Verlauf von Temperatur und Viskositdt an Punkt 1 und 2 (siehe
Abb. 6.1) von Thermo- und Duroplast

Wie in Abbildung 6.2(a) dargestellt ergibt sich fiir den Thermoplast im
Randbereich ziigig eine Erh6hung der Viskositét, da das Material sehr schnell
abkiihlt. In der Bauteilmitte bleibt das Material linger bei einer hoheren
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Temperatur, wodurch die Viskositat vergleichsweise lang auf einem niedri-
gen Niveau bleibt. Die minimale Viskositét liegt beim Thermoplasten bereits
zu Beginn der Fiillung vor. Fiir den Duroplasten (siehe Abb. 6.2(b)) ergibt
sich ein anderer Verlauf. Hier muss das Material in der Kavitat zunéchst auf-
geheizt werden, da es mit vergleichsweise ,kalter“ Temperatur eingespritzt
wird. Wird der Betrachtungspunkt nidher an die Werkzeugwand gelegt (Pos.
1), erfolgt die Aufheizung entsprechend schneller als in der Bauteilmitte (Pos.
2). Wie auch in den Messungen zur Viskositat in Abschnitt 5.1.2 beobachtet,
erreicht die Viskositdt bei Duroplasten bei hohen Heizraten geringere Werte
als bei niedrigen Heizraten. Gleichzeitig setzt die Reaktion friither ein und
die Viskositat steigt wieder. Es ist auffillig, dass bei der Verarbeitung von
Duroplasten die minimale Viskositat erst wiahrend der Fillung bzw. wahrend
der anschliefenden Nachdruckphase erreicht wird. Zugleich ist die minimale
Viskositdt und die Dauer der Reaktion vom Betrachtungspunkt abhéngig.

Um die Betrachtung noch zu erweitern, zeigt Abbildung 6.3 den Einfluss
der Plattendicke auf den Temperatur- und Viskositdtverlauf an Punkt 2 (vgl.
Abb. 6.1).
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Viskositat n
Temperatur T
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LIS o
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Prozesszeit t Prozesszeit t

(a) Thermoplast (b) Duroplast

Abbildung 6.3: Verlauf von Temperatur und Viskositat von Thermo- und Duroplas-
tan an Punkt 2, vgl. Abb. 6.1, in Abhéngigkeit der Plattendicke

Fir den Thermoplast bedeutet eine Zunahme der Plattendicke, dass die
Dauer bis zum Erreichen der Kristallisationstemperatur grofier wird. Wie in
Abbildung 6.3 gezeigt, bleibt die Viskositéat in der Plattenmitte dadurch deut-
lich langer auf einem niedrigen Niveau. Somit folgt, dass fiir den Thermoplas-
ten eine groflere Plattendicke theoretisch zu einer besseren Umorientierung
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fiihren sollte. Fiir den Duroplasten weicht die Betrachtung abermals ab. Die
steigende Plattendicke fithrt zu einer langsameren Erwarmung der Masse in
der Bauteilmitte. Analog zu den Ergebnissen aus Kapitel 5.1.2 folgt, dass die
minimale Viskositdt mit steigender Plattendicke geringer wird, die Reakti-
on gleichzeitig aber spéter einsetzt und die Zeitspanne, in der die Viskositét
unter einem bestimmten Wert liegt (Ausrichtzeit), langer wird. Beim Duro-
plasten ist eine pauschale Aussage zur Umorientierung daher nicht moglich,
da einerseits der Umorientierungswiderstand grofler, andererseits die Aus-
richtzeit aber langer wird.

Ferner wurde durch die Untersuchungen zur Einschaltdauer und zum Ein-
schaltzeitpunkt des Magnetfeldes gezeigt (siehe Abb. 5.22 und 5.23), dass der
Grofiteil der Umorientierung bereits wiahrend der Fiillphase, genauer wahrend
des Eintretens der Masse in das Magnetfeld, ablauft. Die Fiillstudien aus Ka-
pitel 5.2.1 haben diese Ergebnisse bestétigt. Da der Thermoplast bereits mit
minimaler Viskositdt wahrend der Fillphase vorliegt, wird die Umorientie-
rung entsprechend begiinstigt. Zudem ist die scher-induzierte Orientierung
im Randbereich bereits sehr gut ausgepragt, d.h. das frithe Einfrieren der
Schmelze in diesem Bereich ergibt keinen Nachteil. In der Bauteilmitte, wo
die Partikel eher quer zur Fliefirichtung orientiert sind, bleibt die niedri-
ge Viskositat langer erhalten. Damit wird die Umorientierung begiinstigt.
Der Duroplast dagegen weist in der Fiillphase noch eine hohe Viskositéat
auf (pastds). Die Partikel haben es daher zunédchst schwerer sich zu orien-
tieren. Zudem ist die scher-induzierte Randschicht geringer ausgepragt als
beim Thermoplast. Da die Viskositdt im Randbereich sehr niedrig wird, fallt
das weniger ins Gewicht. Die guten Ergebnisse, insbesondere bei geringen
Plattendicken, bestédtigen diesen Befund.

Im Falle der einfachen Plattengeometrie mit gewiinschter Magnetfeldrich-
tung in Dickenrichtung bleibt demnach festzuhalten, dass der Thermoplast
Vorteile mit sich bringt. Unterm Strich fiithrt das dazu, dass die gemessenen
Eigenschaften bei den Thermoplasten im Vergleich zu den Duroplasten bes-
ser ausfallen.

Fir komplexe Geometrien, in denen die gewiinschte Orientierung nicht mit
einer flie-induzierten Orientierung zusammenfillt, kann die Verwendung von
Duroplasten allerdings Vorteile mit sich bringen. Die Ergebnisse mit der ge-
drehten Kavitat zeigen, dass der Thermoplast eine starke Richtungsabhan-
gigkeit der magnetischen Eigenschaften aufweist. Wahrend das Thermoplast-
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Compound in Variante 1 bei einem Orientierungsgrad von ca. 90% liegt, er-
reicht er in der gedrehten Variante nur etwa 70% (h = 4 mm,
Richtfeld = 1000 mT). Der Duroplast hingegen erreicht auch in der gedrehten
Variante einen Orientierungsgrad von ca. 90%, wéahrend der Vergleichswert
fir den Orientierungsgrad in Variante 1' bei ca. 93 % liegt.

6.1 Modellerstellung anhand der Versuchsergebnisse

Wie bereits diskutiert spielen insbesondere die Plattendicke und die Flief3-
richtung eine Rolle fir die magnetischen Eigenschaften des Bauteiles. Bei-
de Parameter haben Einfluss auf die Ausgangsorientierung der Fiillstoffe,
die Plattendicke beeinflusst zudem die Umorientierung der Fiillstoffpartikel.
Auch die Fillstoffform hat Auswirkungen auf die Ausrichtung der Partikel.
Geometrisch anisotrope Partikel orientieren sich bei der Fiillung entspre-
chend des Fliefiverhaltens, kubische oder sphérische Partikel erleichtern die
Umorientierung, da sie seltener mit anderen Partikeln kollidieren. Fiir eine
Modellbildung miissen diese unterschiedlichen Parameter beriicksichtigt wer-
den. Aus Mangel an verfiigbaren experimentellen Werten, kann im Folgenden
nur mit den in dieser Arbeit gewonnenen Ergebnissen gearbeitet werden.

Nachfolgend soll die Modellbildung fiir den MQA-Fiillstoff genauer be-
trachtet werden. Um die magnetischen Eigenschaften vorher sagen zu kén-
nen, missen die Fliefirichtung, die Plattendicke und das Richtfeld betrachtet
werden. Angenommen wird, dass die Fliefirichtung und die Magnetfeldrich-
tung der Anordnung in Variante 1 des Spulenwerkzeuges entsprechen. Die
Remanenz des Bauteiles setzt sich aus der Ausgangsorientierung §o und der
Umorientierung d, zusammen, siehe (6.1).

Br = [60 + 511} * BR(Pulver) (61)

Die Ausgangsorientierung do ist lediglich abhéngig von der Plattendicke.
Unter der Annahme, dass die Orientierung bei sehr kleinen Plattendicken
dem Optimum (§ = 1) entspricht, kann die Abhéngigkeit der Ausgangsorien-
tierung von der Plattendicke mittels einer Exponentialfunktion ausgedriickt
werden, (6.2):

80 * Br(pulver) = Yo + A% 0" (6.2)

LGemessen mittels des Plattenwerkzeuges, siche Abb. 5.30
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6. Diskussion der Ergebnisse

Die Grofen yo, A und Ro sind dabei die zu fittenden Parameter der Expo-
nentialfunktion, wahrend h die Plattendicke reprdsentiert. Die Umorientie-
rung J, dagegen ist wie in Kapitel 5 beschrieben sowohl vom Richtfeld, als
auch von der Plattendicke abhéngig. Unter der Annahme, dass die Umorien-
tierung bei einem Richtfeld von 0 T ebenfalls gleich 0 ist vereinfacht sich die
Formel fiir diesen Fall zu (6.3):

du * Brepulver)y = K1(1 — eKZ*X) (6.3)

Die Faktoren K; und K kénnen nun abermals iiber eine exponentielle
Funktion in Abhéngigkeit der Plattendicke mittels (6.2) gefittet werden. Fiir
die Remanenz einer beliebig dicken Platte bei einem bestimmten Richtfeld
ergibt sich aus Kombination von (6.1), (6.2) und (6.3) dann:

BR = [60 + Kl(l - eKQ*X)] * BR(Pulver) (64)

Dabei représentiert §o die Ausgangsorientierung in Abhéngigkeit der Plat-
tendicke, K7 und Kj sind die plattendickenabhédngigen Faktoren fiir den Ein-
fluss des Richtfeldes. Die Parameter o, K1 und K; sind nach Formel (6.1)
berechnet. Die einzelnen Koeffizienten der zugehoérigen Exponentialfunktion
sind in Tabelle 6.2 zusammengefasst.

Tabelle 6.2: Parameter zur Berechnung der dickenabhéngigen Faktoren in (6.4)

Parameter fiir (6.2) Werte fiir h =
Parameter yo A Ro 0,5 1 2 4 mm
90*Br(pulver) | 396,56 461,51 -1,03 672,93 562,05 455,90 404,19
K; 324,79 -492,56 -1,61 107,68 229,43 308,15 327,01
Ko -0,0029 0,00199 -0,12305 -0,0010 -0,0011 -0,0013 -0,0017

Mit Hilfe dieser Daten kénnen nun die Verldufe der Remanenz fiir unter-
schiedliche Plattendicken berechnet werden. Die Ergebnisse sind zusammen
mit den tatsédchlichen Messwerten in Abbildung 6.4 dargestellt.

Es zeigt sich eine gute Ubereinstimmung zwischen den errechneten und den
tatséchlich gemessenen Werten. Somit ist es moglich anhand einiger, weni-
ger Messwerte (je 3 fur mindestens 3 Plattendicken) die Eigenschaften eines
bestimmten Compounds fiir eine spezifische Geometrie vorherzusagen. Eine
Vorhersage der magnetischen Eigenschaften eines beliebigen Compounds in
einer beliebigen Geometrie ist mit dieser Herangehensweise jedoch nicht mog-
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Abbildung 6.4: Gegentiberstellung der berechneten und tatsdchlich gemessenen
Remanenz

lich. Hierfiir ist eine Simulation der Fiillstofforientierung im Bauteil mit einer
anschlieBenden FEM2-Berechnung der magnetischen Eigenschaften notwen-
dig. Diese Verkniipfung ist jedoch mit den derzeit bekannten Modellen nicht
moglich, siehe Abschnitt 6.2.

Mit Hilfe der gewonnen Erkenntnisse zur Ausgangs- und Umorientierung in
der Kavitat fir die verschiedenen Compounds, kann eine erste Abschitzung
beziiglich des Verhaltens bei Polzahlen >1 getroffen werden. Ublicherweise
werden kunststoffgebundene Dauermagnete in einer Plattengeometrie nicht
mit nur einem Pol hergestellt. Der Vorteil der Kunststoffe als Matrixma-
terialien liegt in deren Gestaltungsfreiheit, weshalb oft komplexere Geome-
trien mit grofleren Polzahlen hergestellt werden. Typischerweise liegen diese
Polzahlen bei Antriebsanwendungen im Bereich zwischen 4 und 8, bei Sen-
soranwendungen wesentlich dariiber. Ein Poliibergang im Bauteil bedeutet
aber, dass sich die Fillstoffe je nach Fliefirichtung, in der Kavitat zwingend
umorientieren miissen. Abbildung 6.5 zeigt exemplarisch ein Beispiel fiir die
Fiillung und die notwendige Fiillstofforientierung im Bauteil.

Wenn das Bauteil ldngs zur Teilung der Pole gefiillt wird (FlieSrichtung
1), miissen sich die Partikel wiahrend der Formfullung nicht umorientieren.
Entsprechend sollte in diesem Fall, streng nach den Ergebnissen dieser Ar-
beit, der Thermoplast besser abschneiden. Wird die Fillung jedoch derart
gewahlt, dass die Schmelze iiber die einzelnen Pole flieBt (FlieBrichtung 2),

2Finite Elemente Methode
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Abbildung 6.5: Fiillstofforientierung in mehrpoligen Magneten; wahrend und nach
der Fillung

miissen sich die Partikel immer wieder umorientieren, wodurch der Duroplast
zumindest im Bereich der Poliibergénge eine bessere Orientierung aufweisen

sollte. Abbildung 6.6 zeit ein Profil fiir einen moglichen Remanenzverlauf
entlang der Fliefirichtung.

A —— Ideale Kurve
Thermoplast
————— Duroplast

-
L

P1 P2

Flussdichte B

FlieBweglange

Abbildung 6.6: Verlauf der Remanenz tber die Flieweglinge bei mehrpoligen
Magneten

Nach dem Schema in Abb. 6.5 sollte der ideale Kurvenverlauf einem Sinus-
verlauf gleichen. Da der Thermoplast insbesondere in Bereichen mit hoher
Umorientierung Nachteile gezeigt hat, fallen die Poliberginge steiler aus,
wéhrend sich im Bereich der Polmitte hohe Remanenz-Werte einstellen. Der
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Duroplast hingegen zeigt an den Poliibergéngen einen gleichméfligen Verlauf,
allerdings fallt die Stdrke im Bereich der Polmitten geringer gegeniiber dem
Thermoplast aus. Entsprechend sollten Antriebe, die hohe Anforderung an
die Laufruhe haben, eher mit duroplastischen Materialien hergestellt werden,
wahrend Motoren mit Fokus auf Leistung besser mittels thermoplastischer
Matrixwerkstoffe hergestellt werden sollten.

6.2 Ausblick zur Simulation

Fiir die Auslegung und Konstruktion von Bauteilen spielt die Simulation
eine immer groflere Rolle. Die Prozesssimulation von Thermoplasten ist er-
heblich weiter fortgeschritten als bei den Duroplasten. Deutlich wird das be-
reits anhand der Fiille an Materialdaten fiir thermoplastische Werkstoffe in
den géngigen Simulationstools im Vergleich zu den vorhandenen Daten fiir
duroplastische Formmassen. Auch das BMBF-Projekt , FiberSet“ hat mit-
tels Vergleich von Prozesssimulation und CT-Aufnahmen von Fiillstudien
gezeigt, dass die Prozesssimulation noch deutlich hinter der Realitdt zuriick
bleibt [53]. Auch wenn eine Fiillsimulation gelingt und die bendtigten Druck-
bedarfe realistisch abgebildet werden, bleibt hinter der Fiillstofforientierung
weiterhin ein Fragezeichen bestehen [111]. Ohne entsprechende Daten zur
Orientierung der Fillstoffe ist eine weiterfithrende Simulation von Eigen-
schaften, wie Warmeleitfdhigkeit und Magnetismus wie z.B. von Heinle [143]
fiir Thermoplaste beschrieben, nicht méglich.

Da eine erfolgreiche Vorhersage der Fillstofforientierung beim Spritzgie-
Ben von duroplastischen Formmassen aktuell nicht zu erwarten ist, wird im
Folgenden ein vereinfachtes Modell zur Berechnung der magnetischen Bautei-
leigenschaften spritzgegossener, seltenerd-gebundener Dauermagnete vorge-
schlagen. Dieses Modell wurde in Anlehnung an bereits vorhandene Modelle
zur Berechnung von ferritgebundenen Dauermagneten nach Schliesch und
Nguyen entwickelt [101,103]. Wahrend bei beiden Modellen davon ausgegan-
gen wird, dass die gespritzten Magnete nicht mehr aufmagnetisiert werden
miissen und somit die Neukurve der magnetischen Hysterese von Bedeutung
ist, wird im vorgeschlagenen Modell immer von einer, dem SpritzgieBprozess
nachfolgenden, vollstdndigen Aufmagnetisierung ausgegangen. In Abbildung
6.7 sind die verschiedenen Arbeitsschritte wiahrend einer derartigen Simula-
tion dargestellt.

Zunéichst wird in Schritt 1 das Richtfeld in der Kavitat (Kreisring, abge-
grenzt durch schwarze Linien) simuliert und anschlieend an einer definierten
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Abbildung 6.7: Ablauf der Simulation zur Berechnung der magnetischen Eigenschaf-
ten von spritzgegossenen, duroplastischen Seltenerdmagneten

Anzahl an Punkten (in Abhéngigkeit der gewiinschten Genauigkeit) ausge-
wertet. Dabei spielt insbesondere die Flussdichte und die Richtung des ma-
gnetischen Feldes eine Rolle. Im néchsten Schritt werden fiir jeden Punkt die

135
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entsprechenden Eigenschaften des zu verarbeitenden Compounds bestimmt.
Dazu kénnen entweder reale Messkurven oder, wenn vorhanden, die Kurven
aus dem Parameter-Fitting (siehe Abb. 6.4) verwendet werden. Die entspre-
chenden Materialwerte werden nun im dritten Schritt den einzelnen Berei-
chen des Bauteiles wieder zugewiesen (in Abhéngigkeit der Feldorientierung
in der Kavitét). Nach der Simulation der magnetischen Eigenschaften kann
das magnetische Feld ausgewertet werden, siche Schritt 4.

Eine derartige Simulation eines realen Bauteiles wurde von Hiilder und
Maenz vorgestellt [144]. Dabei wurde ein herkdmmlicher Rotor fiir eine Pum-
pe simuliert und anschlieffend mit einer kunststoffgebundenen Losung vergli-
chen. Das Ergebniss ist in Abbildung 6.8 dargestellt.

Verlauf der Flussdichte im Luftspalt
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Abbildung 6.8: Vergleich eines herkommlichen Magnetrotors mit einer kunststoffge-
bundenen Loésung

Es zeigt sich, dass die beiden verwendeten Magnetcompounds in etwa dhn-
liche Werte erreichen wie der Originalrotor. Die Simulation wurde anhand der
in Kapitel 5 vorgestellten Ergebnisse durchgefithrt. Mit Hilfe einer kunst-
stoffgerechten Konstruktion konnte rechnerisch das Gewicht des Rotors von
ca. 65 g auf ca. 36 g reduziert werden, bei gleichbleibendem magnetischem
Fluss im Luftspalt. Es muss allerdings erwédhnt werden, dass der Gehalt an
Seltenerdmaterial im Vergleich zum Originalbauteil hoher ist. Preisschwan-
kungen bei den seltenen Erden miissen daher beriicksichtigt werden. Durch
die Ausnutzung der Vorteile der Kunststoffverarbeitung und dem Entfall von
Prozessschritten, bspw. durch den Einsatz von Mehrkomponentenspritzgie-
Ben, kann der Gesamtpreis fiir den Rotor dennoch erheblich gesenkt werden.
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7 Zusammenfassung

Kunststoffgebundene Dauermagnete zeigen grofies Potential fiir den Einsatz
in Motoren und Sensoren der nédchsten Generationen. Insbesondere die Frei-
heit im Design der Kunststoffmagnete spielt dabei eine iibergeordnete Rolle
fir deren Einsatz. Durch konsequente Nutzung der Vorteile der Kunststofi-
formgebung kénnen das Gewicht und der Preis, trotz hoherer Einsatzmen-
gen von NdFeB, von herkémmlichen Motorkomponenten, wie in [144] gezeigt,
reduziert werden. Der Einsatz duroplastischer Werkstoffe als Matrixmateri-
al birgt dabei weiteres Potential hinsichtlich der Temperatur- und Medien-
bestédndigkeit, aber auch im Hinblick auf eine bessere Verarbeitbarkeit auf
Grund der geringen Viskositét.

Ziel dieser Arbeit war es das Verhalten von kunststoffgebundenen Dauer-
magneten mit Duroplastmatrix zu charakterisieren und mit dem aktuel-
len Benchmark, einer Thermoplastmatrix, sowie herkémmlichen, gesinterten
Pendants zu vergleichen. Dazu kam in dieser Arbeit eine Epoxidharz- und
eine Phenolharzformmasse zum Einsatz. Als thermoplastischer Benchmark
wurde ein PA12 als Matrixwerkstoff verwendet. Als magnetische Fiillstoffe
wurden zwei magnetisch anisotrope NdFeB-Pulver eingesetzt. Beide zeigen,
neben einer dhnlichen Gréflenverteilung und vergleichbaren magnetischen Ei-
genschaften, deutliche Unterschiede in der Geometrie der Partikel. Dariiber
hinaus wurde ein magnetisch isotropes Pulver untersucht, dass eine sphé-
rische Partikelform aufweist und somit von allen Flieorientierungen unab-
héngig ist. Um das Verhalten der duroplastisch gebundenen Dauermagnete
moglichst umfassend zu beurteilen, wurden zunédchst die Materialeigenschaf-
ten der Werkstoffe bestimmt, anschlielend die Verarbeitung der Compounds
néher beleuchtet und schliellich die Bauteileigenschaften gemessen.

Fiir die Charakterisierung der Materialeigenschaften der Compounds kamen
neben Methoden der Thermoanalytik wie DSC und TGA auch rheologische
Untersuchungen mittels Platte-Platte-Rheometer und Brabender-Messkneter
zum Einsatz. Schwerpunktméfig wurde der Einfluss der Compound-Herstel-
lung, die Reaktionskinetik der Duroplastcompounds, sowie die Verarbeitungs-
viskositdt untersucht. Anhand der Reaktionskinetik konnte gezeigt werden,
dass wahrend der Fiillphase die Vernetzung im Material keine Rolle spielt.
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Weiterhin wurde gezeigt, dass die Fiillstoffform einen Einfluss auf die Verar-
beitungsviskositat hat und der Fiillstofftyp die Vernetzungsreaktion beschleu-
nigen bzw. verlangsamen kann. Schliellich wurde anhand von rheologischen
Untersuchungen dargelegt, dass die Viskositit der reinen Epoxidharzmatrix
geringer ist als bei einer PA12-Matrix.

Die Verarbeitungseigenschaften von hochgefiillten Duroplasten sind deutlich
besser als bei vergleichbaren Thermoplastcompounds. Wahrend bereits Di-
cken von 2 mm bei den Thermoplasten problematisch werden kénnen, wurden
mit dem Duroplast auch Strukturen von 1 mm Dicke problemlos gefiillt. Es
wurde zudem nachgewiesen, dass die Fiillstofforientierung im Wesentlichen
bereits nach der Einspritzphase abgeschlossen ist und die Umorientierung in
der Nachdruckphase keine Rolle mehr spielt. Beides gilt im weiteren Sinne
auch fir die thermoplastischen Compounds, obwohl hier bei grofien Platten-
dicken durchaus noch eine Umorientierung zu beobachten ist. Dariiber hinaus
haben die Untersuchungen gezeigt, dass die duroplastischen Compounds auch
mit Fiillstoffgehalten >65 Vol.-% herstell- und verarbeitbar sind. Da die Ori-
entierung von anisotropen Fiillstoffen bei derart hohen Fiillstoffgehalten aber
stark abnimmt, sind in diesem Falls isotrope Fiillstoffe zu bevorzugen.

Bei der Auswertung der magnetischen Eigenschaften bleiben die Duroplast-
Compounds hinter den Erwartungen zuriick. Gegentiber den thermoplasti-
schen Vergleichswerkstoffen schneiden die Duroplast-Werkstoffe durchgehend
schlechter ab. Hintergrund ist hierbei die gewéhlte Probekorpergeometrie und
die damit verbundene Flieflorientierung der Fiillstoffe wahrend der Fiillpha-
se. Hier zeigt der Thermoplast durch seine Quellstromung bereits bei der
Abmusterung ohne Magnetfeld sehr gute Ergebnisse. Diese Defizite kann der
Duroplast auch bei hohen magnetischen Richtfeldern in der Kavitdt nicht
ausgleichen. Im Gegenzug zeigt der Duroplast aber Ansétze zu einer verbes-
serten Umorientierung der Partikel wiahrend der Fiillung. Zudem kann sich
die schlechtere Ausgangsorientierung bei der einfachen Plattengeometrie, in
anderen Fillen wiederum positiv auswirken, zum Beispiel bei Ringmagne-
ten mit Polzahlen >1. Die in dieser Arbeit vorgestellten Ergebnisse geben
Grund zur Annahme, dass die Poliibergénge gleichméfiger ausfallen, als es
beispielsweise bei einem Thermoplast der Fall wiare. An dieser Stelle sind je-
doch weitere Untersuchungen notwendig.

138



7. Zusammenfassung

Abschlielend kann gesagt werden, dass die Vorteile des Duroplasten durch
seine geringere Viskositét nicht auf eine bessere Orientierung der Partikel und
damit hohere Eigenschaften projiziert werden konnen. Vielmehr muss das
ganzheitliche System bei der Werkstoffauswahl betrachtet werden. Da duro-
mere Materialien als Matrixwerkstoff aber weitere herausragende Eigenschaf-
ten aufweisen, wie beispielsweise die Temperatur- und Medienbestandigkeit,
besitzen sie auch fiir kunststoffgebundene Dauermagnete durchaus Anwen-
dungspotential. Allerdings sollte beim Einsatz bei erhohten Temperaturen
auch das Fiillstoffsystem betrachtet werden, da die gingigen Neodym-Eisen-
Bor-Pulver eine begrenzte, maximale Einsatztemperatur zeigen. Geeignete
Werkstoffe wurden in der Arbeit diskutiert. Insbesondere SmCo und Ferrite
zeigen hier grofles Potential. Auch SmFeN ist ein vielversprechender Vertreter
fiir erhOhte Einsatztemperaturen. Die Auswahl eines geeigneten Matrixwerk-
stoffes bleibt somit vom jeweiligen Einsatzfall und den damit verbundenen
Anforderungen abhéngig.
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Anhang

Glossarl

Antiferromagnetismus

In antiferromagnetischen Werkstoffen sind die Elementarmagnete antiparallel
ausgerichtet, entsprechend ist die resultierende Magnetisierung solcher Stoffe
gleich null.

Diamagnetismus

Bei Diamagnetismus wird ein dufleres erregendes Feld durch eine atomare
Wechselwirkung verringert. Die nachweisbare Flussdichte wird im geringem
Mafle gegeniiber dem Vakuum verringert.

Entmagnetisierungskurve

Als Entmagnetisierungskurve wird der Teil der magnetischen Hysterese be-
zeichnet, der sich im II. Quadranten befindet. Sprich im Bereich des negativen
Magnetfeldes (entmagnetisierenden Feld) und der positiven Flussdichte.

Ferrimagnetismus

Ferrimagnetismus ist eine Kombination aus Ferro- und Antiferromagnetis-
mus. Dabei tiberwiegt allerdings der ferromagnetische Anteil.

Ferromagnetismus

Ferromagnetismus wird durch die Wechselwirkung benachbarter Elektronen-
hiillen hervorgerufen. Diese Wechselwirkung verursacht eine parallele Aus-
richtung der magnetischen Momente der Atome. Im Gegensatz zu dia- und
paramagnetischen Materialien kénnen ferromagnetische Materialien auch bei
Abwesenheit eines dufleren Magnetfeldes einen magnetischen Fluss aufweisen.

!Das Glossar ist aus den folgenden Quellen zusammengesetzt: [8,10,11,27]
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Flussdichte

Die Flussdichte gibt an, wie viel magnetischer Fluss durch eine Flacheneinheit
hindurchgeht. Die SI-Einheit fiir die Flussdichte ist 1 T.

Hartmagnetisch

Als hartmagnetisch werden die Werkstoffe bezeichnet, die einen starken Wi-
derstand gegen eine Ummagnetisierung aufweisen. Als Richtwert kann hier
eine Koerzitivfeldstarke von >10000 A/m angegeben werden.

Koerzitivfeldstarke

Die Koerzitivfeldstérke beschreibt das duflere Magnetfeld, das notwendig ist
um die Flussdichte oder Polarisation des Dauermagneten verschwinden zu
lassen. Wird die Polarisation zu null, wird von einer vollstdndigen Demagne-
tisierung gesprochen. Die Feldstérke wird entsprechend mit Hc ; beschrieben.
Die Koerzitivfeldstérke in Bezug auf die Flussdichte wird mit Hc g bezeich-
net.

Maximales Energieprodukt

Das maximale Energieprodukt steht fiir die im Magnet gespeicherte Energie.
Es wird im zweiten Quadranten der Hysteresekurve aus der Demagnetisie-
rungskurve ermittelt.

Metamagnetismus

Der Metamagnetismus zeichnet sich durch eine verspétete Reaktion eines
dufleren Magnetfeldes auf die Flussdichte aus. Bei niedrigen Magnetfeldern
zeigt das Material ein antiferromagnetisches und bei hoheren Feldern ein
ferromagnetisches Verhalten.

Paramagnetismus

Paramagnetische Materialien verstirken ein erregendes Feld in geringem Ma-
Be durch vorhandene, magnetische Dipolelemente. Im Gegensatz zum Diama-
gnetismus ist hier die nachweisbare Flussdichte also héher als im Vakuum.
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Permanenzkoeffizient

Der Permanenzkoeffizient beschreibt den Arbeitspunkt des Magneten und
wird oft auch als Arbeitsgerade bezeichnet. Er ist abhéngig von Geometrie
des Magneten und dem Aufbau des magnetischen Kreises.

Polarisation

Die Polarisation oder auch intrinsische Flussdichte bezeichnet den Teil der
magnetischen Flussdichte, die vom Material selbst beigetragen wird. Zusam-
men mit der magnetischen Flussdichte im Vakuum ergibt sich nach (2.2) die
magnetische Flussdichte des Magneten.

Remanenz

Die magnetische Flussdichte eines Dauermagneten, die bei Abwesenheit eines
dufleren Magnetfeldes verbleibt. Sie ist ein Maf} fiir die Stirke eines Dauer-
magneten.

Weichmagnetisch

Zur Gruppe der weichmagnetischen Werkstoffe gehoren Materialien, die einen
geringen Widerstand gegen eine Ummagnetisierung aufweisen. Hier kann als
Richtwert eine Koerzitivfeldstdrke <100 A/m angegeben werden.
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Flussdichte B

Stahlsorte:
0,25 —1.1730

000 -~ 416 (1.4005)
"0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 [KA/m] 65
Feldstarke H

Abbildung Al: B-H-Kurve der Stahle 1.1730 und 1.4005 wie sie fir die Simulation
mittels femm4.2 verwendet wurden [136]

T naveeray

(a) Seitenansicht (b) Draufsicht (c) Vorderansicht

Abbildung A2: Fiillstudie des Compounds EP + 55 Vol.-% MQA (I1); Kavitit:
Variante 2; ohne Richtfeld

(a) Seitenansicht (b) Draufsicht (c) Vorderansicht

Abbildung A3: Fillstudie des Compounds EP + 55 Vol.-% HDDR (I3); Kavitét:
Variante 2; ohne Richtfeld
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Tabelle Al: Prozessparamter zur Herstellung der Duroplastcompounds am Buss-

Kneter
Parameter Einheit | 11V 12 13 14 15 16 17
Drehzahl .
Extruder [min 1] 150
]?;ehzahl min] | 75 8 30 80 30 80 80
ustrag
Durchsatz [kg/h] 15
HZ? 1 [°C] 8 75 8 7 75 75 75
HZ? 2 [°C] 90 90 90 90 90 90 90
HZ? 3 [°C) 90 90 90 90 90 90 90
HZ? 4 [°C) 90 90 90 90 90 90 90
HZ? 5 [°C] 90 90 90 90 90 90 90
HZ® Diise [°C] 90 85 90 95 95 75 80
Masse® 1 [°C] 82 8 8 8 82 82 81
Masse®) 2 [°C] 8 88 90 8 93 90 85
Masse® 3 [°C] 89 89 89 91 91 91 88
Masse®) 4 [°C) 80 94 89 103 100 102 96
Masse® 5 [°C] - 91 - 97 97 93 91
Masse® Diise | [°C] 8 8 8 8 79 79 84

D Bitte beachten: Die Bezeichnung der Compounds erfolgt

nach ihren Kurzzeichen, siehe Tab. 3.3 bzw. 3.4

2 Hy,

... Soll-Temperatur in der Heizzone

3) Masse ... Gemessene Massetemperatur in der Heizzone

(a) Seitenansicht

Abbildung A4: Fillstudie des Compounds PA12 + 65 Vol.-% MQA (L1); Kavitéat:

(b) Draufsicht

Variante 2; ohne Richtfeld
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(a) Seitenansicht (b) Draufsicht (c) Vorderansicht

Abbildung A5: Fillstudie des Compounds PA12 + 65 Vol.-% HDDR (L2); Kavitét:
Variante 2; ohne Richtfeld

(a) Seitenansicht (b) Draufsicht (¢) Vorderansicht

Abbildung A6: Fillstudie des Compounds EP + 55 Vol.-% MQA (I1); Kavitét:
Variante 2; mit Richtfeld

(a) Seitenansicht (b) Draufsicht (c) Vorderansicht

Abbildung A7: Fillstudie des Compounds EP + 55 Vol.-% HDDR (I3); Kavitét:
Variante 2; mit Richtfeld
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(a) Seitenansicht (b) Draufsicht (c) Vorderansicht

Abbildung A8: Fiillstudie des Compounds PA12 + 65 Vol.-% MQA (L1); Kavitit:
Variante 2; mit Richtfeld

(a) Seitenansicht (b) Draufsicht (¢) Vorderansicht

Abbildung A9: Fillstudie des Compounds PA12 + 65 Vol.-% HDDR (L2); Kavitét:
Variante 2; mit Richtfeld

(b) EP + 55 Vol.-% HDDR (I3), mit Richtfeld

Abbildung A10: Fullstudien mit EP + 55 Vol.-% HDDR (I3); Kavitat: Variante
2; Querschnitt der Plattendicke; V = 3,9 cm3; Freistrahlbildung
durch Zuschalten des Magnetfeldes beglinstigt.
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4 R

(b) PA12 + 65 Vol.-% HDDR (L2), mit Richtfeld

Abbildung A11: Fillstudien mit PA12 4+ 65 Vol.-% HDDR (L2); Kavitit: Variante
2; Querschnitt der Plattendicke; V = 3,9 cm3; Flieffront eilt ohne
Magnetfeld deutlich weiter voraus, was ein Indiz fiir einen erhéhten
FlieBwiderstand im eingeschalteten Magnetfeld ist.
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(¢) Angussfern, mit Richtfeld (d) Angussnah, mit Richtfeld

Abbildung A12: Fillstudie des Compounds EP + 55 Vol.-% HDDR (I3); Kavitét:

Variante 2; Querschnitt der Plattendicke; V = 3,9 cm?; Die Parti-
kelform lésst keine Riickschliisse auf die Fiillstofforientierung zu.
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(c) Angussfern, mit Richtfeld (d) Angussnah, mit Richtfeld

Abbildung A13: Fillstudie des Compounds PA12 + 65 Vol.-% HDDR (L2); Kavi-

tat: Variante 2; Querschnitt der Plattendicke; V = 3,9 cm3; Siehe
Abb. A12. Der hohere Fiillstoffgehalt kann im Vergleich gut nach-
vollzogen werden.
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(c) Angussfern, mit Richtfeld (d) Angussnah, mit Richtfeld

Abbildung A14: Fillstudie des Compounds EP + 55 Vol.-% HDDR (I3); Kavitét:
Variante 2; ohne Richtfeld; Querschnitt der Plattenhohe; V = 3,9
cm3; Erneut lamellenartige Ausbildung der FlieBfront.
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(c) Angussfern, mit Richtfeld (d) Angussnah, mit Richtfeld

Abbildung A15: Fillstudie des Compounds PA12 + 65 Vol.-% HDDR (L2); Kavitét:
Variante 2; Querschnitt der Plattenhdhe; V = 3,9 cm?; Hoherer
Fillstoffgehalt fithrt zu einer kompakteren Flie3front mit weniger
starker Lamellenbildung im Vergleich zu Abb. A14.
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