Bevorzugter Werkstoff fiir Stecker, Steckverbinder und Gehéause
von Elektronik_lraliteilen im Auto ist hydeelysebestandiges PBT, das
feuchtheiBen Umgebungsbedingungen standhalt (Foto: BASF/Bosch)

Hydrolysebestindiges PBT. Thermoplastische Polyester wie Polybutylentere-

phthalat sind hydrolyseempfindliche Werkstoffe. Feuchtigkeit, besonders bei hohen

Temperaturen schadet ihnen. Das kann vor allem fiir Elektronikteile im Auto kri-

tisch sein. Eine spezifische feuchtigkeits- bzw. hydrolysebestdndige Ausriistung des

Polyesters kann hier Abhilfe schaffen. Die Wirksamkeit wurde anhand der Verdnde-

rung von mechanischen Eigenschaften und Molmasse uberprift.
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industrie an Bauteile steigen konti-

nuierlich und schaffen so auch fiir
die verwendeten Materialien immer wie-
der neue Herausforderungen. Auch
Stecker, Steckverbinder und Gehiuse von
Elektronikbauteilen (Titelbild), zu umsprit-
zende Sensoren, die im Auto unter der
Motorhaube eingesetzt werden und oft
aus Polybutylenterephthalat (PBT) gefer-

D ie Anforderungen der Automobil-

arbeitern von PBT bekannt. Denn ohne
ausreichende Vortrocknung des Granu-
lats konnen schon spritzfrische Bauteile
versproden und unbrauchbar sein. Bei
Temperaturen unter 100°C macht sich
der schidliche Einfluss von Feuchtigkeit
jedoch erst spit bemerkbar. Unter den ty-
pischen Klimabedingungen der Erde be-
wahren oft auch nicht speziell modifizier-
te PBT-Werkstoffe ihre Materialeigen-
schaften tiber viele Jahre hinweg auf prak-

tisch konstantem Niveau. Gerade im Au-
tomobil treten aber zumindest zeitweise
Temperatur- und Feuchtebedingungen
auf, die fiir die verwendeten Werkstoffe
weit anspruchsvoller sein kénnen als das
natiirliche Erdklima. Aus diesem Grund
wurden Priifungen bei 85°Cund 85 % re-
lativer Luftfeuchte in vielen Lastenheften
verankert.

Fiir Anwendungen mit hohen Anfor-
derungen an die Feuchtigkeitsbestindig-
keit hat die BASF SE, Ludwigshafen, spe-

tigt sind, miissen daher immer hirtere i Kontakt zielle PBT-Typen entwickelt, die gegen-
Tests bestehen. Feuchtigkeit — besonders iiber konventionellen Typen eine vielfach
bei hoheren Temperaturen — fiihrt zu ei- lingere Lebensdauer der daraus herge-
ner Schidigung von PBT-Werkstoffen BASF SE stellten Bauteile ermoglichen. Diese Ty-
und damit zu Anderungen ihrer Material- Fachpressestelle Performance pen gibt es mit 30 % Glasfaserverstarkung
eigenschaften. Dass Feuchtigkeit und Polymers unter dem Namen Ultradur B4330 G6
Temperatur kritisch sein kénnen, ist Ver- D-67056 Ludwigshafen HR und mit 15 % Glasfaserverstirkung

TEL +49 621 60-43348 unter dem Namen Ultradur B4330 G3
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HR. Die Namenserweiterung HR steht fiir
hydrolysebestindig (hydrolysis resistant).
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Hydrolyse ist der chemische Fachbegriff
tiir die das Material schidigende Reakti-
on zwischen Wasser und Polyester.

Priifungen und Materialien

Fuir die Bewertung der Hydrolysebestén-
digkeit mehrerer PBT-Werkstoffe wurden
Priifstibe gespritzt und in einem Klima-
schrank bei einer Temperatur von 85°C
und einer relativen Luftfeuchtigkeit von
85 % aufbewahrt. Die Lagerdauer der
Priifkorper betrug standardmaf3ig 3000 h
(125 Tage), wobei alle 500 bis 1000 h Pro-

cken wurden auch Produkte ohne HR-
Ausriistung in die Untersuchung mit ein-
bezogen.

Anderung der Eigenschaften

Die Steifigkeit der untersuchten Werk-
stoffe reagiert im Testzeitraum bis 3000 h
nur unwesentlich auf die Einwirkung des
feuchtheiflen Klimas. Der Grund hierfiir
ist, dass zur Ermittlung des E-Moduls im
Zugversuch das Material nur ganz gering-
tiigig gedehnt wird. Die dabei in den
Werkstoff eingeleiteten Kréfte und Span-

Dasich die Eigenschaften der hydroly-
sestabiliserten Ultradur-Typen tiber die
gesamten 125 d (3000 h) nach feucht-
hei8er Klimalagerung kaum veranderten,
wurde der Priifzeitraum fiir das Ultradur
B4330 G6 HR bis auf 8000 h erh6ht, um
die Grenzen des Materials auszuloten (Bil-
der 5 bis 6). Die Verschlechterung der Zug-
festigkeit setzt erst nach 200 bis 250 d, al-
so erst nach 4800 bis 6000 h ein. Damit
ist das Material unter diesen Bedingun-
gen deutlich stabiler als alle anderen Ma-
terialien und besteht diesbeztiglich auch
noch so strenge Priifvorschriften.
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Bilder 1 bis 4. Vergleich von Festigkeit und Bruchdehnung unterschiedlicher PBT GF15- und 30-Typen (mit und ohne Hydrolysestabilisierung), die unter
den Klimabedingungen 85°C und 85 % relative Feuchtigkeit (r.F.) iiber einen Zeitraum von 125 d gelagert wurden (Bilder 1 bis 8: BASF)

ben entnommen und charakterisiert wur-
den. Zur Untersuchung kamen die Zugei-
genschaften, die Schlagzdhigkeit und die
Viskositdtszahl. Letztere ist ein Maf3 fur
die mittlere Kettenldnge der Polyester und
erlaubt die Beobachtung der Hydrolyse
auf chemischer Ebene. Im Test befanden
sich je drei Werkstoffe mit 15 und 30 %
Glasfaserverstirkung, die vom Hersteller
als hydrolysebestindig beworben werden.
Darunter die beiden oben genannten
Ultradur HR-Typen sowie je zwei Wett-
bewerbsprodukte in den entsprechenden
Verstirkungsstufen. Zu Vergleichszwe-

nungen konnen auch von sehr kurzen Po-
lymerketten noch gut tibertragen werden.

Ganz anders sieht das bei der Festigkeit
und der Bruchdehnung aus (Bilder 1 bis 4).
Die Zugpriifstibe werden zur Ermittlung
dieser Kennwerte bis zum Versagens-
punkt gedehnt — immerhin um einige
Prozentpunkte. Eine optimale Festigkeit
ist nur dann gegeben, wenn ausreichend
lange Polymerketten vorliegen. Werden
die Ketten durch Hydrolyse zu kurz, dann
sinkt ihre Fahigkeit Spannungen gleich-
miflig zu tibertragen und der Werkstoff
versagt bei geringeren Festigkeitswerten.

Einfluss der Wanddicke

Bei der Hydrolyse von Polymeren gibt es
zwei Grenzfille. Wenn das Wasser das Po-
lymer schnell und gleichmifRig sittigt,
verlduft die Hydrolyse an jedem Ort im
Polymer gleichzeitig und gleich schnell.
Kann das Wasser nicht in das Polymer
eindringen, findet die Hydrolyse nur an
der Oberfliche statt, wobei Schicht um
Schicht abgetragen wird. In realen Syste-
men treten beide Prozesse nebeneinander
auf. Wann welcher Prozess dominant
wird, ist literaturbekannt [1]. Fiir PBT

© Carl Hanser Verlag, Miinchen Kunststoffe 4/2012
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Bilder 5 bis 6. Bestimmung von Festigkeit und Bruchdehnung des hydrolysebestéandigen PBT-Typs Ultradur B4330 G6 HR, das bei 85°C und 85 % r.F. iiber

350 d gelagert wurde

—— PBT ohne HR-Ausristung, 60°C in Wasser

PBT ohne HR-Ausristung, 85°C/85% r.F.

—— PBT mit HR-Ausristung, 60°C in Wasser

PBT mit HR-Ausristung, 85°C/85% r.F.
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Bild 7. Untersuchung der Viskositétszahl bzw. Molmasse des hydrolyse-
resistenten Ultradur B4330 G6 HR im Vergleich zu einem ebenfalls mit 30 %
GF verstarkten PBT ohne Hydrolysestabilisierung bei 85°C und 85 % r.F.

lie} sich zeigen, dass die Alterung bei
85°C und 85 % relativer Feuchte tiber-
wiegend nach dem erstgenannten Mecha-
nismus (gleichmiflig im gesamten Priif-
korpervolumen) ablduft: Zugprifkorper
mit einer Dicke von 0,8, 1,6, 3,2 und
4,0 mm alterten praktisch gleich schnell.
Damit diirften Ergebnisse, die an Stan-
dardprifkorpern mit 4 mm Dicke ge-
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gungen

wonnen wurden, auch fiir dinnwandige-
re Bauteile aussagekriftig sein.

Polymerketten im Fokus

Da die Hydrolyse Bindungen in der
Hauptkette des Polyesters trennt, sind die
entstehenden Fragmente kiirzer, d.h. sie
weisen eine geringere (mittlere) Molmas-
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Bild 8. Untersuchung der Viskositatszahl von unverstiarkten PBT-Produk-
ten mit und ohne Hydrolysestabilisierung bei verschiedenen Lagerbedin-

se auf. Ein Maf fiir die mittlere Molmas-
se [2] ist die Viskosititszahl, die messtech-
nisch leicht zugdnglich ist. Fiir den hier
relevanten Bereich haben Molmassen und
Viskosititszahlen eine annidhernd lineare
Beziehung, daher sind in Bild 7 beide
Groflen als Y-Achse dargestellt. Die dar-
gestellten Produkte — Ultradur B4330 G6
HR und ein Vergleichsprodukt ohne HR-
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Ausriistung — verhalten sich hochst un-
terschiedlich. Bei PBT-Typen ohne HR-
Ausriistung setzt der Riickgang der Mol-
masse praktisch sofort ein, die HR-Type
bleibt auf konstantem Niveau. Die me-
chanischen Eigenschaften (s. Bilder 1 und
3) reagieren allerdings nicht zeitgleich auf
die Anderung der Viskosititszahl.

Temperatur und Feuchtigkeit

Grundlegende Untersuchungen zum Ein-
fluss von Temperatur und Luftfeuchtig-
keit auf die hydrolytische Alterung von
PBT-Werkstoffen wurden bereits vor iiber
30 Jahren veréffentlicht [3]. Die empi-
rische Ermittlung von Gesetzmiaf3igkei-
ten zur hydrolytischen Alterung steht
zwei Schwierigkeiten gegeniiber. Erstens
werden Alterungsdaten aus Lagerungen
bei niedrigen Temperaturen und geringer
Luftfeuchte benotigt — was bedeutet, dass
die Alterung sich iitber mehrere Jahre hin-
zieht. Und zweitens miissen diese hochst
aufwindigen Alterungen im Grunde in-
dividuell fiir jedes Produkt gemacht wer-
den, da Fiillstoffe und Additive in kom-
plexem Zusammenspiel die Hydrolysege-
schwindigkeit beeinflussen.

In Bild 8 ist anhand von unverstirkten
PBT-Modell-Compounds die Wirkung

von hydrolyseverzégernden Additiven
bei verschiedenen Bedingungen darge-
stellt. In allen Fillen sinkt die Viskositits-
zahl von Anfang an stetig ab. Bei 85°C
und 85 % relativer Feuchte erfolgt der
Abbau allerdings um ein vielfaches
schneller als bei 60°C in Wasser. Bietet
die Umgebung kontinuierlich reichlich
Wasser an, dann ist die Hydrolysege-
schwindigkeit sehr stark durch die Tem-
peratur bestimmt. Die HR-Ausriistung
hilft aber in beiden Fillen, den Alterungs-
prozess stark zu verlangsamen. Die Er-
gebnisse von Zeitrafferpriiffungen bei
85°C und 85 % relativer Feuchte sind al-
so durchaus semi-quantitativ auf weni-
ger anspruchsvolle Belastungsfille tiber-
tragbar.

Fazit

Mit den Ultradur HR-Typen bietet die
BASF optimierte PBT-Werkstoffe an, die
in der Lage sind, unter feuchten Umge-
bungsbedingungen der Hydrolyse zu wi-
derstehen. Diese Werkstoffe sind wesent-
lich bestiandiger als Produkte ohne HR-
Ausriistung und liegen auch im Vergleich
mit HR-modifizierten Typen des Wettbe-
werbs vorn. Aus Ultradur HR lassen sich
daher besonders langlebige Bauteile her-

stellen, die auch den Betrieb unter ver-
schirften Bedingungen iiberstehen. m
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SUMMARY

AVOIDING MOISTURE DAMAGE
HYDROLYSIS RESISTANT PBT. Thermoplastic polyesters
such as polybutylene terephthalate are materials that
are sensitive to hydrolysis. Moisture, particularly at high
temperatures, damages them. Particularly in the case of
electronic components in automobiles this can be criti-
cal. A specific modification of the polyester for moisture
and hydrolysis resistance can help here. The effective-
ness of this modification was investigated based on
changes in mechanical properties and molar mass.

Read the complete article in our magazine
Kunststoffe international and on
www.kunststoffe-international.com
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