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Gliederung

> Was kann ein Kapillarrheometer messen?

> Scher- und Dehnverhalten

> Messprinzip eines Kapillarviskosimeters

> Interpretation von Scher- und Dehnviskositatskurven

> Weitere Anwendungen: Homogenitats-Analyse, Wandgleiten,
Vorhersage von FlieRinstabilitdten, Relaxation

> Zusatzoptionen: Strangaufweitung Die-Swell, Abzugsversuche
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Was kann ein Kapillarrheometer messen?
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Scherfliel3en Iin der Praxis

Warum gibt es unterschiedliche Rheometer-Typen ?

Verlaufen,
. Sedimentieren . Extrusion, Spritzgu
i i /Ikuftragen,iMischenl ; RollCo:ating,VersprUhen:
103 101 100 10L 102 103 104 106 41

Rotationsrheometer

A ————————————————————————— 444 £ 8 e >

Proben: wasserdinn bis festkdrperartig
Mel3grolien: Scherviskositat, Viskoelastizitat, FlieBgrenzen, Relaxationsverhalten u.a.

Hochdruckkapillarrheometer

>»
»>

‘Proben: wasserdinn bis hochviskos
Mel3groRen: Scherviskositat, Dehnviskositat, Wandgleiten u.a.
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Dehnfliel3en in der Praxis

Uniaxiale Dehnung
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Kraft
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Konvergente Stromungen

S
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Biaxiale Dehnung

Folienblasen

www.malvern.com



Definition der Viskositat

Innerer Widerstand einer Substanz gegen das viskose Fliel3en
O (o

— }\. —
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T] — Scherviskositét }\. —  Dehnviskositat
O — Schubspannung Gg — Dehnspannung
'Y —  Scherrate E — Dehnrate
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Messprinzip

Vorgabe: Stempelgeschwindigkeit = Wandscherrate
Mel3grofle: Gesamtdruckabfall = Wandschubspannung
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vollstandig ausgepragtes
Strémungsprofil 2R

— kleiner Kolbenextruder
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Gemessener
Gesamtdruckverlust

Einlaufdruckverlust
+

Scherdruckverlust
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Die laminare Rohrstromung

Isotherme stationare Stromung einer inkompressiblen FlUssigkeit

Newtonsche
Probe
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Q = Wlumenstrom, R= Dusenradius,
L= Disenlange, AP=Druckabfall

A
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Scherrate

Volumen./s

ys

y

Newtonsche
Probe
Nicht

0 R newtonsche
Probe

0 R

AP
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Verhalten an Querschnittsanderungen

Ziel: Einlaufdruck und Scherdruck mussen getrennt werden!

Convergent
Flow

Druckmessung» Kapillardise

t

—> an jeder Querschnitts6ffnung treten Einlaufdruckverluste auf durch:

* Elastische Verformung * Sekundarstromungen
* Beschleunigung * viskose Dehnstromungen
LA
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Das Rosand Doppelkapillar-Prinzip mit Nulldtse

Trennung von Scher- und Einlaufdruckverlust:
Simulatane Bestimmung der Scher — und Dehnviskositat

\Y \Y
l |
—— ——
Pges
—] Y —] Y
7 I Peinlauf _\ / ] Peinlaut
L < 2R Pscher
e
I:)gesamt: scher T Peinlauf links: Kapillardtse rechts: Nulldise
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Praktisches Messbeispiel: LDPE

LDPE bei 190°C

© 2016 Malvern Instruments Limited

1,0E+06

O Low Shear Test Zero Shear
Viscosity
O Low Shear 2.0mm
Standard Shear 1mm
Standard Shear Melt Fracture
O High Shear 0.5mm
® Low Extension 2.0mm
Standard Extension 1mm
Standard Extension Melt

Rupture
@® High Extension 0.5mm
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Dehnrheologie in der Praxis: LDPE

Folienblasen

Haul-oft

T

Freeze line

Feedstock Finishing

o

Melting Conveying  Filter

Shaping

= Folienblasen ist mal3geblich durch Dehnverhalten bestimmt

S
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Oberflacheninstabilitaten LDPE

Blasform

Kahlring |
d

V7 N
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Optimierung des Dehnverhaltens

Dehnviskositat - Vergleichskurven zwischen Homopolymer PE und Polymerblend PE-PP
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O Sample 2

A Sample 2

X Sample 2

<& Sample 2

® Sample 1
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Beispiel: Co-Extrusion

Units: ram

Units: mm

Beschleunigung

Niedrige
Beschleunigung

A
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Beispiel Flieldinstabilitaten LDPE in Co-Extrusion

stable W+id

WL L.

Flow direction
——

Extensional and shear viscosilies (Pa.s)

LDPE 11
o LDPE 1/2

modified Leonov model

Ll PEETEEEETIT | Lol i iw il A EEuTT | M WETTT
103 10 107 1 10’ 108 10°
Extensional and shear rates (1/s)

Interface

Figured Extensional and shear viscosities for two different
lots of LDPE 1, 210°C.

0 Relative position 3

Figure 5 Merging area of the flat coextrusion die.

Instabilitaten sind dehnviskositatsbedingt.

o Zatloukal et. al. Journal of Applied Polymer Science, 98 (2005) 153
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Anwendungsbeispiel: Dispersionsklebstoff

10

Hochdruck-Kapillarheometer RHT0

Rotationsrheometer Kinexus
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starke Scherverdickung
im Bereich von Scherraten
oberhalb von 100.000/s

/

Schervishositit (Pas)

Einsetzen von Scherverdickung
ab ca. 50/s

Spaltentleerung am Fotationsrheometer

Y

——— Rotation Test1

—a— Rotation Test2

—&— Kapillar Test1 mit
0.6mm Dise

—i— Kapillar Test2 mit
0.5mm Dise

—#— Kapillar Test3 mit
0.25mm Dise

—a— Kapillar Testd mit
0.25mm Dise
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1.0E+03

1.0E+04 1.0E+05 1.0E+06

Korrigierte Scherrate (/s)
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Messdaten sind Rabinowitsch-

und Hagenbach-korrigiert.

— Kombination beider Messmethoden liefert komplettes ScherflieRverhalten

V.’ N
Malvern
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Anwendungsbeispiel: Online-Druckverlauf

Prinzipielle Aussagen zur Homogenitat

Druckverlauf inhomogenes Material

Druckverlauf homogenes Material

homogen

Inhomogen

= Aus Schwankungsbreite und Volumenstrom kdnnen Aussagen zur
Langenskala von Inhomogenitaten abgeleitet werden.

© 2016 Malvern Instruments Limited
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Weitere Anwendungen: Fliel3instabilitaten

Auswirkung von Schmelzebruch auf den Druckverlauf

Prinzip:Lineare Rampe

‘. [ AR
v TV

1} al 100 150 200 230 300 350 400

mmmmmmmmmmmm

Melt fracture (Scherbruch) Melt rupture (Dehnbruch)
Druckoszillationen Kapillardiise Druckoszillationen Nulldise

= Kritische Verarbeitungsbedingungen kénnen im Vorfeld ermittelt werden

A

Malvern © 2016 Malvern Instruments Limited www.malvern.com



Welitere Anwendungen: Wandgleiten

Wandgleitkurve LDPE

Wandgleitgeschwindigkeit bei 190°C

0,9 ‘
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Wandhaftung Wandgleiten
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= Wandgleiten oberhalb von 110kPa Wandschubspannung.

w%?ﬁh M. Moonex' J. Rheology 2, 210 (1931)
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Weitere Anwendungen: Relaxationsversuch

Erholung nach der Verarbeitung

Relaxation 190°C LDPE

25 12000
10000
20 P
Prinzip: i
— o
. <
a o 8000
= o
=~ 15
A o o
g 6000 :
V ) o © Online Pressure Drop
2 Relaxation Time
g 10 © 8 A=26.75 sec Shear Rate
a ( Mono-exp. Decay) 4000
8
8 ]
5
) 2000
Thermal Equilibrium Time Q
< >0
>

0 0
t 0 50 100 150 200 250 300 350 400
Real Time (sec)

= Innere Spannungen kdnnen Risse in Formteilen verursachen,
End-Relaxationsdruck stellt Flie3grenze dar

A
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Weitere Anwendungen: Thermischer Abbau

Messung bei konstanter Scherrate

Thermischer Abbau at 260°C
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Prinzip:
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= Thermischer Abbau-Versuch zeigt maximale Verarbeitungsdauer

A
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Modell-Typen

Tischgerat RH2000 und Standgerat RH7/10

A
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Beispiel-Messung

A
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Hardwareseitige Zusatz-Module: Die-Swell

Bestimmung der Strangaufweitung

Merkmale: ¢ Mono- bzw. biaxiales Lasersystem
» horizontal und vertikal verschiebbar
e Aussage zur Elastizitat der Probe

S
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Hardwareseitige Zusatz-Module: Haul Off-
Strangabzug

4 Rosand

Haul-Off
0 ikd} Test

Merkmale: « Moglichkeit zur ProzelRsimulation (Faserspinnen, Extrusionsblasen)

o Bestimmung der Abzugskraft (Auflosung 0.2 mN) bei vorgegebener
Abzugsgeschwindigkeit (0.5 bis 1000 m/min) bis zum Faserabrif3
* ProbenkenngroRe: FaserabriRkraft

S
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Zusammenfassung

Was kann ein Hochdruckkapillarviskosimeter fur Sie leisten?

> Bestimmung der Einlaufdruckverluste durch direkte Messung

> Ermittlung der Dehnviskositat als wichtiger Strukturparameter

> Ermittlung der Fliel3kurve bis zu sehr hohen Scher- und Dehnraten
> Ermittlung der Wandgleiteigenschaften mittels Mooney-Korrektur
> Korrelation mit Verarbeitungseigenschaften, Prozess-Simulation

> Ermittlung von Flie3instabilitaten

S
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Vielen Dank fur Ihre Aufmerksamkeit.

Weitere Informationen zu rheologischen Fragestellungen finden Sie auf

www.malvern.de

o Email: torsten.remmler@malvern.com
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