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APPLICATIONNOTE

Polymere - Kinex 54

Anwendung der Cox-Merz-Regel:
Eine Schritt-flir-Schritt-Anleitung

Einleitung

Bei einer viskosimetrischen Messung wird die Schervis-
kositat eines Materials bestimmt. Dazu wird eine Probe
zwischen zwei Platten eingebracht. Die obere Platte
rotiert mit einer definierten Scherrate (oder Schubspan-
nung), siehe Abbildung 1. Die Scherrate wird anhand der
Winkelgeschwindigkeit VV der oberen Platte sowie des
Abstands h zwischen beiden Platten bestimmt. Die fur die
Erzeugung dieser Scherrate bendtigte Schubspannung
wird aufgrund des aufgebrachten Drehmoments F
berechnet.
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1 Rotatiosmessung: Die obere Platte dreht sich mit definierter
Geschwindigkeit und erzeugt ein Scherprofil Gber den Messspalt

Solch eine Messung kann, wie oben erlautert, scherraten-
geregelt oder schubspannungsgeregelt durchgefthrt

werden. In diesem Fall wird eine Schubspannung aufge-
bracht und die Scherrate bestimmt.

Unabhéangig von der Steuerungsart ist die Bestimmung
der Scherviskositat mit folgender Gleichung moglich:

n: Scherviskositat [Pa-s]
o: Schubspannung [Pa]
y: Scherrate [s]

Der Scherratenbereich einer solchen Messung ist
begrenzt. Ist die Zentrifugalkraft (die das Material nach
aufB3en driickt) hoher als die Normalkraft (die die obere
Geometrie nach oben driickt), kann die Probe aus dem
Messspalt herausgedrickt werden. In diesem Fall ist bei
der Auswertung der Viskositatskurve mit groBer Sorg-
falt vorzugehen. Die Schubspannungskurve ist eine der
Indikatoren fur die Gultigkeit. Da sie mit zunehmen-
der Scherrate ansteigen sollte, zeigt eine Abnahme der
Schubspannung die Grenzen des Messbereichs auf.
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2 Rotationsmessung an PEEK bei 360 °C (Geometrie CP2/25, Messspalt: 70 um,

Temperatur: 360 °C, Scherraten: 0,1 bis 100 s).
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Wie erhdlt man die Scherviskositdt bei hoheren
Scherraten?

Eine einfache Moglichkeit, Ergebnisse bei Scherraten
Uber 50 s (in einem Rotationsrheometer) zu erhalten, ist
die Anwendung der Cox-Merz-Regel. Dieses empirische
Verhéltnis besagt, dass sich die Scherviskositat fur die
meisten ungefullten Polymerschmelzen aufgrund der
komplexen Viskositat n* vorhersagen lasst. Eine alter-
native Losung fur die Messung des FlieBverhaltens bei
schnelleren Verarbeitungsbedingungen oder hdheren
Scherraten kann durch Verwendung eines Hochdruck-
Kapillarrheometers erreicht werden.

Was ist die komplexe Viskositat?

Die komplexe Viskositat wird durch eine Oszillationsmes-
sung erhalten. In diesem Test rotiert die obere Geome-
trie nicht mehr, sondern oszilliert bei einer definierten
Frequenz (Abbildung 3).
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3 Oszillationsmessung: Die obere Platte oszilliert bei definierter
Frequenez und Dehnungs- (oder Spannungs-) Amplitude

Der Unterschied (Verzogerung/Phase §) zwischen dem
sinusformigen Eingangs- und Ausgangssignal defi-
niert die Materialeigenschaften der Probe (Abbildung
4). Diese Messungen werden fur Amplituden durchge-
fuhrt, die klein genug sind, um die Probenstruktur nicht
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4 Eingangs- und Ausgangssignal wahrend eines Oszillationstests

zu zerstoren, sodass die aufgebrachte Dehnung und die
daraus resultierende Spannung proportional sind und
die Frequenz des Antwortsignals gleich der Einfangsfre-
quenz ist.

Durch diese Prufung lassen sich die viskoelastischen
Eigenschaften des Materials, z.B. seine Steifigkeit!, ange-
geben durch den sogenannten komplexen Modul G*,
bestimmen. Die komplexe Viskostitat n* ist:

G*

n*: komplexe Viskositat [Pa-s]
G*: komplexer Modul [Pa]

w: Winkelfrequenz [rad's”]

Komplexe  Viskositdt — und  Scherviskositdt:  Die
Cox-Merz-Regel

Die Cox-Merz-Regel lasst sich aufgrund des folgendes
Verhaltnisses zusammenfassen:

In Worten ausgedriickt bedeutet dies, dass das Ergeb-
nis der Scherviskositat in Abhangigkeit von der Scherrate
(erhalten durch Rotation) dem Ergebnis der komple-
xen Viskositat in Abhangigkeit von der Winkelfrequenz
(erhalten durch Oszillation) entspricht.

Daher ist es moglich, die Scherviskositat fir Scherraten
zu erhalten, die Uber dem Grenzwert einer Rotations-
messung liegen, der bei dem hier vorgestellten Beispiel
bei 50 s lag.

T Weitere Informationen Uber die mittels Oszillationsmessungen erhaltenen Eigenschaften finden Sie in unserem White Papter: A Basic Introduction to

Rheology, https://analyzing-testing-netzsch.com/en/media/white-paper
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Abbildung 5 zeigt die Ergebnisse der Rotations- und
Oszillationsmessung fur die PEEK-Probe, aufgetragen
in Abhangigkeit von der Scherrate und Winkelfrequenz
auf derselben Skalierung. Ublicherweise werden sol-
che Kurven nur in Abhangigkeit von der Scherrate mit
einem Hinweis auf die Cox-Merz-Regel dargestellt. Die
in Abbildung 5 illustrierten Ergebnisse zeigen, dass die
komplexe Viskositat und Scherviskositat im unteren

Scherratenbereich gut Ubereinstimmen. Bei hdheren
Scherraten erhalt man einen genaueren Wert der Scher-
viskositat durch Anwendung der Cox-Merz-Regel auf
die komplexe Viskositat (orange Linie). Der starker aus-
gepragte Ruckgang der Scherviskositat (blaue Linie) ist,
wie oben erldutert, auf das Herausdrlcken der Probe
zurtickzufuhren.
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5 Rotation (blau) und Oszillation (orange) Messung an PEEK

(Rotation: Geometrie: CP2/25, Messspalt: 70 um, Temperatur: 360 °C, Scherraten: 0,1 bis 100 s
Oszillation: Geometrie: PP25, Messspalt: 500 um, Temperatur: 360 °C, Frequenz: 0,1 bis 300 rad/s;

Schubspannung: 500 Pa)

Zusammenfassung

Das dargestellte Beispiel zeigt eine gute Ubereinstim-
mung zwischen Scherviskositat und komplexer Viskosi-
tat im niedrigen Scherratenbereich. Beginnt das Material

3|3 NETZSCH-Geratebau GmbH
WittelsbacherstraBe 42 - 95100 Selb - Deutschland
Tel.: +49 9287/881-0 - Fax: +49 9287/881505
at@netzsch.com - www.netzsch.com

wahrend der Rotation aus dem Spalt zu flieBen, Iasst sich
die Viskositat durch diese Art von Messung nicht mehr
bestimmen. Wendet man jedoch die Cox-Merz-Regel an,
konnen Scherviskositatswerte mittels Oszillationsmes-
sung bestimmt werden.
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