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Mehr Rheologie — Weniger Autwana

Wenn hohe Krafte auf Scherflexibilitat sto3en
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Prozessoptimierung mittels Rheologie

Dr. Levente Szanto, Projektleitung Technologie und Produktmanagement Rheologie

Einleitung

Stetig steigende Energiepreise flr Gas und Strom
haben heutzutage sehr teure Polymerrohstoffe und
steigende Verarbeitungskosten zur Folge. Daher
sind Ressourcen-, Kosten-, Energie- und Okoeffizienz
wichtiger denn je. Diese Ziele kénnen jedoch nicht
erreicht werden, wenn die Effektivitat des Herstel-
lungsprozesses nicht (neu) Gberdacht wird, d.h.,
wenn der Prozess nicht optimiert und auf das zu
verarbeitende Polymermaterial zugeschnitten wird
und umgekehrt. Prozessoptimierung beginnt mit
dem Verstehen des FlieBverhaltens des verwendeten
Polymers. Und hier kommt die Rheologie ins Spiel.

Die Rheologie ist die Wissenschaft, die sich mit
dem Verformungs- und FlieBverhalten von Materie
beschaftigt. Man erhélt Informationen Gber das
FlieBverhalten komplexer FlUssigkeiten wie z.B. von
Polymeren, Lebensmittel, Schlamme/Schlicker oder
Suspensionen [1]. Rheometer wie Rotations- und/
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oder Hochdruck-Kapillarrheometer tragen zum
besseren Verstandnis der rheologischen Eigen-
schaften der untersuchten Materialien bei (Abbildung
1). Fir eine Optimierung der Verarbeitungsbe-
dingungen mussen die Materialien jedoch bei
vergleichsweise hohen Scherraten und Temperaturen
untersucht werden. Dennoch kénnen FlieBsimula-
tionen wesentlich zu einer besseren Effizienz in der
Fertigung beitragen. Daher sollen neben den rheolo-
gischen Eigenschaften auch die fur die FlieBsimu-
lation relevanten Parameter bestimmt werden.

Die Rosand-Serie an Hochdruck-Kapillarrheometern
(Abbildung 2) ermdoglicht die Untersuchung von
Materialien in prozessrelevanten Scherratenbereichen
bis zu extrem hohen Scherraten (~10% s'). Neben der
Scherratenabhéngigkeit (Scherverdliinnung, Scher-
verdickung, Newtonsches Verhalten) kann auch das
rheologische Verhalten unter Dehnungsstromung
analysiert werden. DarUber hinaus sind mit Hilfe von
pVT-Messungen auch simulationsrelevante Parameter
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Kapillarrheometer
Rosand

Scherverdiinnung ist ein Phanomen bei einigen ® A
nicht-Newtonschen Fliissigkeiten, bei denen die

Viskositat der Fliissigkeit mit zunehmender Schub-

spannung abnimmt. Rosond ey

Scherverdickung ist genau das Gegenteil.
Im Gegensatz zu beiden ist die Viskositat einer
Newtonschen Fliissigkeit unabhangig von den

angewandten Kraften (Schubspannung).

Weitere Definitionen unter :

wie das druckabhangige spezifische Volumen, Kristal- Gnsamareadporso
lisations- oder Schmelztemperaturen zuganglich.

Vereinfacht ausgedriickt beruht das Funktions-
prinzip eines Hochdruck-Kapillarrheometers fur die
Bestimmung der Scherviskositat eines Materials
darauf, dass das Material (geschmolzenes Polymer,
FlUssigkeit, Paste, Lebensmittel, Creme usw.) mit
einer geregelten Stempelgeschwindigkeit aus einem
Zylinder durch eine Kapillare (DUse) mit genau
definiertem Durchmesser, Lange und Eintrittswinkel
gedrickt wird. Die Kenntnis der genauen Eigen-
schaften von DUse, Zylinder und der Stempelge-
schwindigkeit ist Voraussetzung, um anschlieBend
die scheinbare Schubspannung (o,,,, Gleichung 1)
und scheinbare Scherrate (y,,,, Gleichung 2) ermitteln
zu kénnen. Aus diesen beiden Gro3en ergibt sich
schlieBlich die scheinbare Viskositat der verarbeiteten

Probe (n,,,, Gleichung 3) [2]. pVT—Messung
PR Um die Mdglichkeiten eines Rosand-Hochdruck-
Opp=— (1) Kapillarrheometers voll auszuschépfen und mit Hilfe
2L der gewonnenen Daten zur Prozessoptimierung
beizutragen, sind neben Scher- und/oder Dehnungs-
4Q untersuchungen weitere Messungen notwendig. Bei
Vo= ——  (2) einer pVT-Messung ist, im Gegensatz zu Scher- und
miR3 Dehnungsmessungen, die Probe in einem Zylinder mit
versperrter Dlse eingeschlossen. Dies ist notwendig,
O,op um die Anderung des Probenvolumens in Abhéngigkeit
N aop™ (3) vom Druck zu untersuchen. Es kénnen jedoch auch
Yaop Ubergédnge erster Ordnung detektiert werden. Die

erhaltenen Informationen lassen sich zusammen mit
Dabei ist P der Druck, R und L der Radius bzw. die Ldnge der  der Scherviskositdtsmessung zur Prozesssimulation
Duse und Q der Volumendurchsatz. nutzen.


https://analyzing-testing.netzsch.com/de/training-know-how/glossar
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Kapillarrheometer
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HDPE unter Druck — Prozessoptimierung

Im Folgenden wurde ein Rosand-Hochdruck-
Kapillarrheometer RH10 mit einer maximalen Kraft
von 100 kN eingesetzt, um das pVT-Verhalten eines
Polyethylens hoher Dichte (HDPE) darzustellen. Die
Messung wurde unter isothermen Bedingungen im
Temperaturbereich zwischen 190 °C und 40 °C
(Abkthlung in Schritten von 10 °C) durchgefihrt.
Der Druckbereich variierte von 1 MPa (10 bar) bis zu
100 MPa (1000 bar). Aus Effizienzgriinden (weniger
Material und kiirzere Messzeiten) wurde die
Software-Option Low-Level Script angewandt und so
mehrere isotherme Analysesequenzen erstellt. Flr die
Dauer des Experiments wurde eine PTFE-Dichtung an
der Stempelspitze angebracht, um Undichtigkeiten
zu vermeiden. Bei der Probenvorbereitung ist zu
beachten, dass sich wahrend des Befillens und
Verdichtens keine Luftblasen bilden. Die Luftblasen
und das daraus resultierende falsch bestimmte
Volumen wirden die Qualitat der Messung stark

beeinflussen. Mit den Analysesequenzen werden
sowohl Informationen Uber die druckabhangige
Volumenanderung gewonnen als auch Messungen
zur Bestimmung des spezifischen Volumens, der
Dichte sowie der Kristallisations- und Schmelztempe-
ratur moglich.

Mittels prazise gesteuerter Stempelbewegung
(Geschwindigkeit) wird das HDPE mit dem
gewulnschten Druck komprimiert, der sich dann

mittels einem hochprazisen Druckaufnehmer messen
|asst (siehe Abbildung 3).

Bei Kenntnis des angewandten Drucks, der tatsach-
lichen Stempelposition und des exakten Probenge-
wichts lasst sich das spezifische Volumen berechnen.
Mit Hilfe von geeigneten Softwarepaketen kann ein
3-D-Diagramm (Druck, spezifisches Volumen, Tempe-
ratur in Abbildung 4) erstellt werden. Dies sorgt fur
ein besseres Verstandnis des Materialverhaltens
hinsichtlich Kristallisationstemperatur und Dichte
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Rosand

HDPE

unter hohen Drlcken und Temperaturen. Des
Weiteren kdnnen verarbeitungsrelevante Parameter
fUr die FlieBsimulation durch Anpassung der modifi-
zierten Zwei-Domanen-Tait [3] Oberflachenfunktion
an die mittels pVT-Analyse erhaltenen Daten gewon-
nen werden. Die Kombination der Informationen aus
Scher- und pVT-Messungen leistet einen wesent-
lichen Beitrag zur Prozessoptimierung und tragt
somit dazu bei, ressourcen-, kosten-, energie- und
Okoeffziente Ziele zu erreichen.

Zusammenfassung

Die Untersuchung der rheologischen Eigenschaften
von Materialien mittels Hochdruck-Kapillarrheometer
erlaubt neben der Bestimmung der Scherratenab-
hangigkeit der Scherviskositat unter extrem hohen
Raten (~108 s") auch die Bestimmung von verarbei-
tungs- und simulationsrelevanten Parametern. Diese
kédnnen beispielsweise durch pVT-Messungen er-
mittelt werden.

Ein Rosand-Hochdruck-Kapillarrheometer bietet
Einblicke zu einem besseren Verstandnis des Mate-
rialverhaltens. Die Erkenntnisse helfen Wissen-
schaftlern bei der Entwicklung maBgeschneiderter,
innovativer Materialien und Losungen, um indust-
rielle Prozesse zu optimieren und somit sowohl
6konomische als auch 6kologische Ziele umzusetzen.
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