Mineralische Fiillstoffe

Trinkwasserdichtung auf EPDM-Basis

Teilersatz von RuB durch Neuburger Kieselerde gemaR der Norm E-DIN EN 681-1 (07/16)

K. Miiller, H. Oggermiiller, T. Brandmeier

RuB ist in verschiedensten Anwendungen ein Standard in der Gummiindustrie und wird auch in Dichtungen in Kontakt mit Trinkwasser
eingesetzt. Da RuB allerdings hohen Preisschwankungen sowie einem langfristig deutlich ansteigenden Kostenniveau ausgesetzt ist, wird
in dieser Untersuchung mit Neuburger Kieselerde eine mégliche Alternative untersucht. Durch die einzigartige Struktur dieses Fiillstoffes
ergeben sich unter anderem Vorteile bei der Viskositdt und Vulkanisationszeit sowie bei den mechanischen Eigenschaften. Des Weiteren
werden in diesem Artikel auch die deutlichen kostenseitigen Vorteile von Neuburger Kieselerde betrachtet.

Carbon black is a standard in various applications in the rubber industry and is also used in seals in contact with drinking water. However,
since carbon black is subject to high price fluctuations as well as a significantly increasing cost level in the long term, this study investigates
Neuburg Siliceous Earth as a possible alternative. The unique structure of this filler provides advantages in viscosity and vulcanisation time
as well as in mechanical properties, amongst others. Furthermore, this article also looks at the clear cost benefits of Neuburg Siliceous Earth.

1 Einleitung

Unser Trinkwasser ist eines der am bes-
ten kontrollierten Lebensmittel. Schon ge-
ringste Verunreinigungen kdnnen zu ge-
sundheitlichen Beeintrachtigungen fiihren.
Deswegen sind die Anforderungen an die
Rezepturbestandteile von Elastomeren, die
im Trinkwasserbereich eingesetzt werden,
sehr hoch und werden in der Positivliste des
Umweltbundesamts fiir Trinkwasser (UBA)
definiert. Die Positivliste unterteilt sich in
Teil 1 - der vollstdndig bewerteten Stoffe,
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Teil 2 - nicht vollstindig bewertete Stoffe
und in Teil 3 - Liste der Kautschuke. Teil 2 -
der teilbewerteten Stoffe - ist bis Dezember
2016 akzeptiert und bis Dezember 2021 ver-
langert. Nach dem jetzigen Stand (Dezember
2021) diirften ab Januar 2022 nur noch die
bis dahin aktualisierten Rohstoffe aus Teil 1
relevant sein.

Als Basisrezeptur wurde eine Rezepturemp-
fehlung der Fa. Arlanxeo auf Basis EPDM zu-
grunde gelegt. Um die Vorgaben der HeiB-
luftalterung zu erfiillen wurde eine mit Per-
oxid vernetzte Variante gewahlt. Die verwen-
deten Rohstoffe wurden anhand der Positiv-
liste Teil 1 und Teil 3 (Stand Juli 2021) ausge-
wahlt. Der RuB Purex HS 45, mit reduziertem
PAK-Anteil, wurde stufenweise zu 25%, 37 %
und 509% durch die Neuburger Kieselerdepro-
dukte Sillitin Z 86 bzw. Aktisil VM 56 ersetzt.

RuB stellt sich mit hohen Preisschwankun-
gen, langfristig ansteigendem Kostenniveau
und temporéren Lieferengpéssen im Gegen-
satz zur Kieselerde mit nur geringfligigem
und langfristig gleichmaBigem Preisanstieg,
hoher Verfligbarkeit und zuverldssigen Lie-
ferzeiten dar. Fir Trinkwasseranwendungen
kommen noch entscheidende Aspekte dazu,
wie die Anforderung des PAK-Anteils (Anteil
an polyzyklischen aromatischen Kohlewas-
serstoffen) von 10% des geforderten Grenz-
wertes in der Trinkwasserwasserverordnung
(Stand 2011) einzuhalten. Dieser wird iiber

den PAK-Anteil im RuB beeinflusst. Je weni-
ger RuBanteil, desto weniger PAK sind in der
Gummimischung, was wiederum zur Folge
hat, dass das Potenzial fiir den PAK-Anteil
im Trinkwasser sinkt.

In dieser Untersuchung werden einem
RuB die Hoffmann-Mineral-Produkte Silli-
tin Z 86 und Aktisil VM 56 gegenlibergestellt
und die Vorziige von Neuburger Kieselerde

Tab. 1:  Verwendete Rezeptur
Bestandteile Beschreibung phr
Keltan® 2650 EPDM amorph 100,0
Zinkoxyd aktiv Zinkoxid 3,0
Stearinsaure Verarbeitungshilfsmittel 0,3
Purex HS 45 FEF'R”E A"I‘(if/;rffe‘:lzie”em 80,0
Caldic PIB 190 Polyisobutylen, Weichmacher | 15,0
Safic Chem OMB  BPH, Alterungsschutzmittel 0,75
Luperox 101-XL 45 DHBP, Peroxid 5,33
TAC70 Aktivator 0,7
Summe 205,08
Tab. 2:  Dosierungen der Fiillstoffe in phr
fur Hartegleichheit
Purex Hs 45 AUSAUSN G 7 86 | Aktisil VM 56
anteil
80
60 25% 40 40
50 37% 60 60
40 50 % 80 80
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prasentiert. Aktisil VM 56 ist ein aktiviertes
Sillitin Z 86, bei dem die Oberflache mit ei-
ner vinyl-funktionellen Gruppe modifiziert
wurde. Neuburger Kieselerde ist ein natlir-
lich entstandenes Gemisch aus korpuskula-
rer Neuburger Kieselsdure sowie lamellarem
Kaolinit. Das Aktisil VM 56 findet aufgrund
seines Eigenschaftsprofils groBen Anklang
bei Interessenten und Kunden. Ein Einsatz-
gebiet fiir Aktisil VM 56 sind beispielswei-
se Schlduche und Formteile aus EPDM. Hier
verbessert Aktisil VM 56 nicht nur die Vulka-
nisationsgeschwindigkeit oder die mechani-
schen Eigenschaften, sondern kann auch die
Ausbliihung von Spaltprodukten verhindern.
AuBerdem kann man Aktisil VM 56 als Ersatz
flir RuB verwenden, wodurch es moglich ist,
die Mischungskosten zu optimieren. Neubur-
ger Kieselerde entspricht grundsétzlich den
Reinheitsanforderungen des Bundesinstituts
fiir Risikobewertung (BfR) Teil 1 A LII.

Ziel dieser Untersuchung ist es den Ruf3
partiell durch Kieselerde zu ersetzen unter
Einhaltung der Norm DIN EN 681-1 (Entwurf
07/16) Elastomer-Dichtungen - Werkstoff-
Anforderungen fiir Rohrleitungsdichtungen
fir Anwendungen in der Wasserversorgung
und Entwasserung Teil 1: Elastomere.

Folgende Spezifikationen wurden hierfiir
ausgewahlt:

e \WB: Kalte Trinkwasserversorgung (T <
50°C) und durchgehend warme Trink-
wasserversorgung (T < 110°C)

e WD: Kalte Wasserversorgung (keine
Trinkwassereigenschaften) (T < 50°C)
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Abb. 1:
Umsatzzeit t,,

(DIN 53 529-A3,
180°C, 0,2° Auslen-
kung — Gottfert Elas-
tograph)

80 NKE [phr]
40 Ruf [phr]

und durchgehend warme Wasserversor-
gung (keine Trinkwassereigenschaften)
(T<110°C)

e Harte: 70 IRHD (+/- 5 IRHD)

2 Experimentelles

Die Basisrezeptur (Tab. 1) stellt eine Re-
zeptur fir den Anwendungsbereich Trinkwas-
serdichtung peroxidvernetzt 70 +/- 5 IRHD
dar. Der Mischungsvorschlag wurde von der
Fa. Arlanxeo zur Verfiigung gestellt. Um eine
Hartegleichheit zu erhalten, wurde Purex HS
45 durch Sillitin Z 86 und Aktisil VM 56 je-
weils im Verhdltnis 1 phr zu 2 phr ersetzt.

Als typischer Fillstoff wird RuB3 Purex HS
45 verwendet. Er unterscheidet sich mit sei-
nen rd. 40 m2/qg spezifische Oberfliche deut-
lich von den Neuburger Kieselerde-Typen,
was in der Rezeptur wie die Hartegleichheit

durch erhéhte phr-Dosierung berticksichtigt
wurde. Die Dosierungen der Fiillstoffe sind
in Tabelle 2 dargestellt.

Die Compoundierung erfolgte auf einem
Laborwalzwerk (Schwabenthan Polymix
150 L). Der Kautschuk wurde bei 50°C auf
die Walze gegeben, anschlieBend wurden alle
weiteren Zutaten in der Reihenfolge der Re-
zepturnennung bei konstanter Walzentem-
peratur aufgemischt und durch Schneiden
und Dreiecke legen homogenisiert. Die typi-
sche Mischzeit betrug 20 min.

Die Vulkanisationsdauer war in der Regel
tyo + 10% bei 180°C. Nur wenn angegeben,
so wie beim Druckverformungsrest, wurde
sie auf 12 min erh6ht oder die Probekorper
im Anschluss an die Vulkanisationszeit von
teo + 10% zusétzlich noch 2h [125°C getem-
pert. Alle Priifungen in dieser Untersuchung
wurden nach den géngigen DIN- bzw. ISO-
Normen durchgefiihrt.

3 Ergebnisse
3.1 Rheologische Eigenschaften

Der zunehmende Kieselerde-Anteil erzielt
eine leichte Viskositatsreduzierung von bis zu
9 Mooneyeinheiten (ME) gegentiiber der pu-
ren RuBmischung mit 72 ME, was eine Ver-
besserung der Verarbeitungseigenschaften
erwarten ldsst. Die Umsatzzeit ty, als MaB
flir die Vulkanisationszeit, zeigt bei zuneh-
mendem Kieselerde-Anteil eine tendenzielle
Verkiirzung, wodurch eine héhere Produkti-
vitit erzielt werden kann (Abb. 1).

MPa
20
15 | il S
- _
-
10 - ® | e silitinz 86
>9 MPa - Aktisil VM 56
5 {
0 -+ Abb. 2:
0 40 60 80 NKE [phr] Zugfestigkeit in
80 60 50 40 Ruf [phr] MPa nach
DIN 53 504, 52
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3.2 Mechanische Eigenschaften

Die Harte wird bei dem gewdhlten Aus-
tauschverhiltnis RuB 1 phr gegen 2 phr
Kieselerde geringfiigig niedriger. Im Fall des
Sillitin Z 86 erreicht sie beim Austauschgrad
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(DIN 1SO 815-1 B,
25 % Deformation)

von 50% noch knapp die Vorgabe der Norm,
wogegen mit Aktisil VM 56 die Harte deutli-
cher erhalten bleibt.

Trotz tendenzieller Abnahme der Zugfes-
tigkeit mit zunehmenden Kieselerde-Anteil,

liegt sie immer noch deutlich oberhalb des
geforderten Limits von 9 MPa. Mit Aktisil VM
56 ist das Gesamtniveau insgesamt hoher als
mit Silltin Z 86 und bei 259% RufBersatz so-
gar auf derselben Héhe wie die reine RufB-
mischung (Abb. 2).

Der WeiterreiBwiderstand, als Streifenpro-
be DIN ISO 34-1, A bestimmt, steigt mit mehr
Silltin Z 86-Anteil deutlich an. Im Vergleich
dazu erhoht er sich mit Aktisil VM 56 nur
geringfiigig (Abb. 3). Beim WeiterreiBwider-
stand Delft DIN ISO 34-2, A zeigt sich mit
Kieselerde ein nur leicht ansteigender Trend
des Werteniveaus. Hier liegen alle Werte der
Messungen zwischen 38 N und 41 N, also
markant tiber den geforderten 20 N des An-
forderungsprofils.

Mit zunehmendem Sillitin Z 86-Anteil wird
die ReiBdehnung merklich erhéht, wahrend
sie bei jeder Aktisil VM 56-Dosierung unver-
andert bleibt. Somit liegt sie mit Sillitin Z 86
noch klarer iber dem vorgegebenen Grenz-
wert von 150% (Abb. 4).

Was den Druckverformungsrest betrifft,
so steigt dieser mit mehr Kieselerde-Anteil
bei 23°C zwar tendenziell an, befindet sich
aber noch sicher unterhalb des vorgegebe-
nen Limits von maximal 15% (Abb. 5). Auch
der Druckverformungsrest bei -10°C wird ge-
ringfligig hoher mit zunehmendem Anteil
an mineralischem Fiillstoff. Die Werte liegen
aber immer noch deutlich unterhalb des vor-
gegebenen Grenzwertes von maximal 50 %.

Aktisil VM 56 erzielt sogar beim hochs-
ten RuBaustauschgrad von 509% sicher das
Anforderungsprofil der Norm von maximal
2009 beim Druckverformungsrest bei 125°C.
Mit Sillitin Z 86 wird dagegen das Limit nur
bei 259% RuBersatz erfiillt. Um bei hherem
RuBaustausch den Grenzwert einzuhalten,
erfordert es zusatzliche MaBnahmen, wie z.B.
eine Erhdhung der Vulkanisationszeit auf 12
min oder eine Temperung (Abb. 6).

Die oben erwdhnten MaBnahmen haben
den Druckverformungrest beim RuBaustausch
von 37 % und 50% durch Sillitin Z 86 soweit
positiv beeinflusst, dass er, wenn auch nur
knapp, innerhalb der Spezifikation von 20%
liegt. Beim Aktisil VM 56 kann kein signifi-
kanter Einfluss festgestellt werden (Abb. 6).
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3.3 Lagerung in destilliertem Wasser

Die marginalen Schwankungen der Volu-
mendnderung nach Wasserlagerung unter-
liegen der Messwertstreuung. Sie befinden
sich bei sdmtlichen Austauschverhéltnissen
auf dem Niveau der reinen RuBmischung ge-
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sichert innerhalb des Anforderungsprofils der
Norm von -1% bis +8% (Abb. 7).

3.4 HeiBluftalterung

Sowohl Sillitin Z 86, als auch Aktisil VM
56 haben bei der HeiBluftalterung nur ei-

nen marginalen Einfluss auf die Hartednde-
rung. Das vorgegebene Limit der Norm von
-5 IRHD bis +8 IRHD wird eingehalten. An-
statt wie bei der reinen RuBmischung, bei der
die Anderung der Zugfestigkeit im negativen
Bereich liegt, bewegt sie sich mit allen Kie-
selerde-Dosierungen in den positiven Bereich
weg von dem vorgegebenen Limit von -209%.

Mit Aktisil VM 56 bewegt sich bei samtli-
chen Austauschverhiltnissen die Anderung
der ReiBdehnung nach HeiBluftalterung
in etwa auf dem Niveau der reinen RuB3-
mischung, die innerhalb der Normvorgabe
von +109% bis -30% relativ liegt. Sillitin Z
86 erfillt beim RuBaustausch von 25% die
ReiBdehnungsanderung nur knapp, 37 % nur
grenzwertig und 50 % erfordert eine Rezep-
turoptimierung (Abb. 8).

3.5 Kostenaspekt

Je hoher der Anteil von hellem Fillstoff,
desto niedriger wird der Mischungspreis. Mit
Sillitin Z 86 nimmt die Kostenersparnis auf-
grund des niedrigeren Fillstoffpreises noch
deutlicher zu, als mit Aktisil VM 56 (Abb. 9).

4 Zusammenfassung

Durch die hier dargestellten Untersuchun-
gen zeigte Aktisil VM 56 gegeniiber dem Ruf3
deutliche Vorteile. Vor allem zu nennen ist
hier die deutliche Kostensenkung sowie eine
niedrigere Viskositat und kiirzere Vulkanisa-
tionszeit ty, wobei die Mischung immer noch
das Anforderungsprofil der Norm bei einem
RuBaustausch von bis zu 50% auf hohem
Niveau erfllt.

Beim Sillitin Z 86 ist das Kostensenkungs-
potenzial noch ausgepragter. Auch kann man
einen positiven Effekt auf den WeiterreiB3-
wiederstand erkennen, sowie die Vorteile ei-
ner niedrigeren Mooney-Viskositdt und der
kiirzeren Vulkanisationszeit t,,. Bei einem
RuBaustausch von 25% wird das Anforde-
rungsprofil der Norm ohne weitere Anpas-
sungen erfillt, wdhrend ein Austausch von
379% RuB aufgrund der Druckverformungs-
restanforderung und der grenzwertigen
ReiBdehnungsdnderung nach HeiBluftalte-
rung eine langere Vulkanisationszeit oder
eine Temperung erfordert. Bei einem RufB3-
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