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APPLICATION NOTE

Polymere - Rheometrleﬂ i

Schmelzebruch bei der PE-Extrusion vermeiden

Fanxin Zeng, Applications Laboratory Shanghai
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Einleitung

Als Schmelzebruch bezeichnet man das Phanomen, bei
dem Polymerschmelzen wahrend der Extrusion eine
Oberflacheninstabilitat aufweisen, wenn die Scherraten
einen kritischen Schwellenwert tGberschreiten. Die Ober-
flache des extrudierten Materials wird dadurch rau und
weist Verformungen wie ,Haifischhaut”, Unebenheiten,
bambusartige Muster oder spiralférmige Verzerrungen
auf. Schmelzebruch kann die Produktqualitdt und die
Produktionseffizienz erheblich beeintrachtigen.

Als klassisches rheologisches Messgerat ermdoglicht das
Kapillarrheometer die Untersuchung von Schmelzen
Uber einen weiten Scherraten- und Temperaturbereich
fr verschiedene Materialien.
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In dieser Studie wurde daher ein Kapillarrheometer vom
Typ NETZSCH Rosand RH10 (siehe Abbildung 1) einge-
setzt, um die Auswirkungen von Temperatur, Eingangs-
winkel der Duse und Langen-Durchmesser-Verhaltnis
der DUse auf den Schmelzebruch bei Polyethylen-(PE)-
Werkstoffen systematisch zu untersuchen. Ziel dieser
Untersuchung ist es, praxisrelevante Empfehlungen fur
die Extrusion von Polyethylen (PE) abzuleiten, um das
Auftreten von Schmelzebruch zu verhindern und somit
die Produktionseffizienz und die Produktqualitdt zu
verbessern.

Messbedingungen und Priifmethode

Die Messbedingungen sind in Tabelle 1 zusammenge-
fasst.

Nach der Installation der Disen unterhalb des linken
Messzylinders und nachdem sich die Temperatur stabi-
lisiert hatte, wurden PE-Granulate langsam in den Zylin-
der eingefullt, auf 1 MPa vorverdichtet und anschlieBend
funf Minuten lang bei konstanter Temperatur vorge-
warmt. AnschlieBend fuhrte das Gerat die Prifung auto-
matisch gemafB der festgelegten Scherraten-Tabelle
durch und zeichnete die Daten zu Schmelzdruck, Scher-
viskositat und Temperatur auf.

Tabelle 1 \jesshedingungen

Gerat NETZSCH Rosand RH10
Proben Polyethylen
Druckaufnehmer 10000 psi
Priftemperatur 180°C/220°C/ 250°C

Scherratenbereich 50 bis 1000/s

Dusenspezifikation

8 mm, 1 mm, 180°
16 mm, T mm, 180°
32 mm, 1 mm, 180°
16 mm, Tmm, 90°

Lange,
Durchmesser und
Eingangswinkel
der DUsen
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Messergebnise und Diskussion

Einfluss der Verarbeitungstemperatur auf den Schmelze-
bruch von PE

In Abbildung 2 sind die Kurven der scheinbaren Scher-
viskositat’ in Abhangigkeit von der scheinbaren Scher-
rate? fUr PE-Proben bei verschiedenen Temperaturen
dargestellt. Die scheinbare Scherviskositat der PE-Pro-
ben nimmt bei allen Temperaturbedingungen mit stei-
gender Scherrate allmahlich ab und zeigt ein typisches
scherverdliinnendes Verhalten. Dies ist darauf zurtickzu-
fuhren, dass Scherkrafte innerhalb der Kapillardise die
Verschlaufungen zwischen den PE-Molekulketten 16sen.

Dadurch verringern sich die intermolekularen Wechsel-
wirkungen und die scheinbare Scherviskositat nimmt ab.
Daruber hinaus dehnt sich mit steigender Temperatur
das freie Volumen der PE-Schmelze aus. Dies erhéht die
Mobilitat der Kettensegmente und schwacht die inter-
molekularen Krafte; die FlieBfahigkeit der PE-Schmelze
nimmt zu. Daher nimmt bei gleicher scheinbarer Scher-
rate die scheinbare Scherviskositat der PE-Proben mit
steigender Temperatur ab.

'Die scheinbare Scherviskositat ist die direkt berechnete Scherviskositat
ohne Korrektur des Stromungsfeldes oder von Einlaufeffekten.

’Die scheinbare Scherrate ist die direkt berechnete Scherrate ohne Korrektur
des Stromungsfeldes.
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2 Zusammenhang zwischen scheinbarer Scherviskositat und scheinbarer Scherrate bei unterschiedlichen Temperatuen
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Abbildung 3 zeigt Aufnahmen der Oberflachenmor-
phologie von PE-Schmelzen, die bei unterschiedlichen
Temperaturen und Scherraten durch eine Kapillarduse
extrudiert wurden. Wie aus der Abbildung ersichtlich ist,
bleiben die Oberflachen der PE-Extrudate bei relativ nied-
rigen Scherraten von maximal 300 s verhaltnisméaBig
glatt. Mit steigender Scherrate treten jedoch Unregelma-
Bigkeiten an der Oberflache der Extrudate auf. Insbe-
sondere bei 200 °C kommt es im PE-Extrudat bei einer
Scherrate von 300 s zu einem Schmelzebruch. Bei einer
Erhohung der Temperatur auf 220 °C steigt die kritische
scheinbare Scherrate fiir den Beginn des Schmelzebruchs
auf 500 s an. Bei einer weiteren Temperaturerhéhung
auf 250 °C verzogert sich der Schmelzebruch, bis eine
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scheinbare Scherrate von 800 s erreicht ist. Dieses Ver-
halten ist auf die verstarkte thermische Bewegung der
Molekilketten bei héheren Temperaturen zurlckzu-
fuhren. Diese wirkt den durch duBere Scherkrafte ver-
ursachten Orientierungs- und Entflechtungseffekten
entgegen. Mit steigender Temperatur erhéht die ver-
starkte Bewegung der Molekulketten die kritische
Scherrate, die fUr das Auftreten eines Schmelzebruchs
erforderlich ist. Sofern eine ausreichende Schmelze-
festigkeit aufrechterhalten wird, kann eine Erhéhung
der Verarbeitungstemperatur wahrend der Extrusion
daher die Oberflachenqualitdt von PE-Produkten effek-
tiv verbessern.

300/s 500/s  800/s 1000/s

3 Oberflachenmorphologie der extrudierten PE-Schmelze beim Durchlaufen der Kapillardtisen bei unterschiedlichen Temperaturen
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Einfluss des Ddiseneintrittswinkels auf das Schmelze-
bruchverhalten von PE-Produkten

Abbildung 4 zeigt die Oberflachenmorphologie von
PE-Schmelzen, die bei einer Temperatur von 220 °C
und verschiedenen Scherraten durch Kapillardisen mit
unterschiedlichen Eintrittswinkeln extrudiert wurden.
Wie aus der Abbildung ersichtlich ist, bleiben die Ober-
flachen der Extrudate bei niedrigen scheinbaren Scher-
raten (unter 500 s™") relativ glatt. Mit steigender Scherrate
treten jedoch UnregelméaBigkeiten an der Oberflache
auf. Insbesondere bei einem Duseneintrittswinkel von
180° kommt es bereits bei einer scheinbaren Scherrate
von 500 s zu einem Schmelzebruch.
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Bei Verwendung einer Dise mit einem Eintrittswinkel von
90° steigt die kritische Scherrate, ab der ein Schmelze-
bruch auftritt, auf 800 s" an. Dieses Phdnomen l3sst sich
auf die abrupte Verengung der Schmelzstromungslinien
zurlickfihren, wenn das Polymer aus dem Zylinder in
eine Duse mit kleinerem Eintrittswinkel flieBt. Dadurch
entsteht eine signifikante Dehnungsflusskomponente.
Bei hoher Dehnungsgeschwindigkeit werden die PE-
Molekilketten stark orientiert, was zu einer verstarkten
elastischen Ruckstellung nach dem Austritt aus der Dise
fuhrt. Dies hat eine erhéhte Strangaufweitung zur Folge.
Gleichzeitig kann eine hohe Konzentration von Zugspan-
nungen einen Schmelzebruch auslésen. Daher kann die
Verringerung des Diseneintrittswinkels dazu beitragen,
PE-Produkte mit glatterer Oberflache zu erhalten.

300/s  500/s  800/s 1000/s

4 Oberflichenmorphologie von PE-Schmelzen, extrudiert durch Kapillardiisen mit unterschiedlichen Eingangswinkeln
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5 Oberflachenmorphologie von PE-Schmelzebruch, extrudiert durch Kapillaren mit unterschiedlichen Langen-Durchmesser-Verhéltnissen

Einfluss des Verhéltnisses von Dusenldnge zu Durchmes-
ser auf das Schmelzebruchphdnomen bei PE fiir die Her-
stellung von PE-Produkten mit glatterer Oberflédche.

In Abbildung 5 sind Aufnahmen der Oberflachen-
morphologie von PE-Schmelzen zu sehen, die durch
Kapillardisen mit unterschiedlichen Langen-zu-Durch-
messer-Verhaltnissen (L/D) und verschiedenen schein-
baren Scherraten extrudiert wurden. Wie zu erkennen
ist, bleiben die Oberflachen der PE-Extrudate bei relativ
niedrigen Scherraten (nicht mehr als 300 s”) glatt. Mit
steigender Scherrate treten jedoch UnregelméaBigkeiten
auf. Insbesondere tritt bei einem L/D-Verhaltnis von 8:1
bei einer Scherrate von 300 s ein Schmelzebruch auf.
Werden hingegen L/D-Verhéltnisse von 16:1 oder 32:1
verwendet, so steigt die kritische Scherrate, ab der es
zum Schmelzebruch kommt, auf 500 s an.

Betrachtet man die vergroBerten Aufnahmen der Extru-
datmorphologie bei einer Scherrate von 500 s, so zeigt
sich, dass die Oberflache des mit einem L/D-Verhéltnis
von 32:1 hergestellten Extrudats glatter ist als die des
mit einem Verhaltnis von 16:1 hergestellten. Dies ist dar-
auf zurtckzuflhren, dass ein kleineres L/D-Verhaltnis der
Duse zu einer kirzeren Relaxationszeit fur die PE-Mole-
kulketten innerhalb der Kapillare fuhrt. Infolgedessen
kann die wahrend des FlieBens gespeicherte elastische
Energie nicht vollstandig freigesetzt werden, wodurch

5|5  NETZSCH-Geritebau GmbH
WittelsbacherstraBe 42 - 95100 Selb - Deutschland
Tel.: +49 9287/881-0 - Fax: +49 9287/881505
at@netzsch.com - www.netzsch.com

die Schmelze anfalliger fur Briiche wird. Daher kann die
Anpassung des L/D-Verhéltnisses der Duse ebenfalls
eine wirksame Methode zur Verbesserung der Oberfla-
chenqualitat von PE-Produkten sein.

Zusammenfassung

In dieser Arbeit wurden die morphologischen Verande-
rungen von Polyethylen-(PE)-Extrudaten bei verschie-
denen Scherraten, unterschiedlichen Temperaturen,
Duseneintrittswinkeln und Langen-Durchmesser-Ver-
héltnissenderDuse mithilfeeinesKapillarrheometersvom
Typ Rosand RH10 untersucht. Unterhalb eines bestimm-
ten kritischen Scherratenschwellenwerts wiesen die
Extrudate glatte Oberflachen auf. Sobald die Scherrate
diesen kritischen Wert Uberschritt, wurde die Oberfla-
che rau und es kam zu Schmelzbrichen. Es zeigte sich,
dass eine Erhdhung der Verarbeitungstemperatur, eine
Verringerung des Dlseneintrittswinkels und die Verwen-
dung eines gréBeren Langen-Durchmesser-Verhaltnisses
der DUse dazu beitragen, Schmelzebriiche zu unterdri-
cken. Da die Oberflachenmorphologie der PE-Extrudate
nur bei diskreten Scherratenwerten untersucht wurde,
wird eine detailliertere Untersuchung im Prifmodus
.Schmelzebruch” empfohlen, um die kritische Scher-
rate fUr das Einsetzen des Schmelzebruchs genau zu
bestimmen.
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