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Vorbemerkung

Fiir den Entwurf und Betrieb von Kunststoffverarbeitungs-
maschinen interessiert das Fliefverhalten der Polymer-
schmelzen in einem Schergeschwindigkeitsbereich zwi-
schen 10 und 10000 s—1. Derartige Schergeschwindig-
keiten lassen sich in Kapillarrheometern verwirklichen,
wobei allerdings einzuschrinken ist, daf bei hohen Scher-
geschwindigkeiten Stérungen durch Dissipation (= Abwei-

. chen vom vorgegebenen Temperaturniveau der Messung)
und durch ,,Schmelzenbruch* (- instationire Strémung)
eintreten.

Der Zweck dieser Richtlinie ist es, eine einheitliche Form
vorzuschlagen, in der die mit dem Kapillarrheometer ge-

messenen F lieﬂkurven und Viskositdtskurven ausgewertet
bzw. dargestellt werden sollen. Diese einheitliche Form
gewihrleistet, dafl

a) die Mefwerte aus vollstindigen Messungen V(p')
stammen und daher allgemein fiir stationdre Scher-
stromungen gelten,

b) die MeBwerte ohne weitere Aufbereitung in Rechnun-
gen verwendet werden konnen, und

¢) das FlieBverhalten verschiedenartiger Kunststoffe
direkt verglichen werden kann.

Die bei der Viskosititsmessung anfallenden Werte fiir den
Druckabfall im Einlaufbereich der Kapillare geben wert-
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volle Hinweise auf das Verhalten der Schmelze in Dehn-
stromungen. Der Einlaufdruckverlust ist allerdings keine
reine Stoffgrofie (im Gegensatz zur Viskositit), sondern
er bezieht sich auf die jeweils zur Messung verwendete
Einlaufgeometrie. Am Auslauf der Kapillare tritt eben-
falls ein Druckabfall auf; er ist jedoch wesentlich kleiner
als der Druckabfall am Einlauf. Bei vielen Messungen las-
sen sich der Druckabfall am Ein- und am Auslauf nicht
trennen. Ein weiterer Zweck dieser Richtlinie ist es nun,
eine einheitliche Art der Darstellung des Einlaufdruck-
verlusts anzugeben.

1. FlieRkurve und Viskositatskurve

1.1. MeRprinzip und MeRRgréRen

Das Mefiverfahren ist weitgehend bekannt und erprobt,
siche z.B. [1 bis 3]. Es wird hier nur im Prinzip angedeu-
tet, um die Mefigrofien Volumendurchsatz ¥ und Druck-
gradient p’ zu beschreiben: Ein Betriebsaggregat (z.B.
Kolben- oder Schneckenextruder, Zahnradpumpe, Gas-
polster) fordert die Polymerschmelze durch die Kapillare
mit Vollkreis- oder Schlitzquerschnitt. Der Querschnitt
der Kapillare ist iiber die Linge konstant. Gemessen wer-
den der Volumenstrom V [em3/s] und der axiale Druck-
gradient p’ [bar/cm] im Gebiet der rheologisch voll ent-
wickelten Stromung in der Kapillare. Der Druckgradient p’
ist negativ.

Geometrie der Kapillaren

Die Viskositit als reine Stoffgrofle (im Gegensatz zu einer
Prozefgrofe) ist unabhingig von der Geometrie der MeB-
kapillare. Zu ihrer Messung eignen sich also in gleicher
Weise Kapillaren mit Vollkreis- oder mit Schlitzquer-
schnitt. Der Radius R bzw. die Spaltweite H sollenklein
sein, um Temperaturinderungen infolge von Dissipation
Klein zu haiten [4]; Richtwert fiir ungefiillte Schmelzen:
2R = H = 0,5 mm. Es ist wichtig, da die Temperatur-
inderungen in der stromenden Kunststoffschmelze klein
bleiben, da sonst das Auswerteverfahren (s. Abschn. 1.3)
zur Bestimmung der Schergeschwindigkeit D, nicht mehr
anwendbar ist.

Die Kapillare mu8 so lang sein, daB sich in einigem Ab-
stand vom Einlauf der konstante Spannungszustand der
stationiren Scherstromung einstellen kann. Die Linge
dieser rheologischen Einlaufstrecke hingt von dem zu
untersuchenden Kunststoff und vom Temperaturniveau
ab. Als Richtwerte gelten L/R = 20 fiir die kiirzeste Kapil-
lare mit Vollkreisquerschnitt und L, /H = 20 fiir den Ab-
stand des ersten Druckaufnehmers vom Einlauf in die
Schlitzkapillare. — Andererseits darf die Kapillare nicht
zu lang sein, da sonst die Druckabhiingigkeit der Viskosi-
tit wegen des sehr grofien Druckabfalls in der Kapillare
die Messungen wesentlich mitbestimmt.

Volumenstrom

Bei Kolbenextrudern ist der Volumenstrom V gleich dem
Produkt aus Kolbenfliche und Kolbengeschwindigkeit.
Bei Zahnradpumpen ergibt sich der Volumenstrom direkt
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aus dém verdringten Volumen und der Drehzahl. Andere
Systeme, wie der Einschneckenextruder oder das mit Gas
getriebene Rheometer erfordern eine Massedurchsatz-
messung ri; iiber die Dichte o(p, T) wird dann der Volu-
mendurchsatz ¥V =i/ p bestimmt.

Druckgradient

Bei Kapillaren mit Vollkreis-Querschnitt wird p’ aus einer
MegBreihe bei verschiedenen Diisenlingen ermittelt

(s. Abschn. 2.2, insbesondere Bild 8), wihrend bei Schlitz-
kapillaren das Druckprofil lings der Diise direkt gemessen
und differenziert werden kann: p’ ist das Verhiltnis aus

‘Druckdifferenz A p fiir zwei aufeinanderfolgende Druck-

aufnehmer und axialem Versatz A L der beiden Auf-
nehmer.

Der Druckgradient in Vollkreiskapillaren kann naherungs-
weise auch mit einem Druckaufnehmer vor dem Einlauf
einer einzigen, sehr langen Kapillare gemessen werden,
wobei die Linge je nach Viskosimeter und Kunststoff
zwischen L = 60 R bis L = 100 R gewdhit werden muf.
Die MeBgrofe ist der gesamte Druckabfall Ap in der
Kapillare einschlieBlich des Einlaufs. Der Einlaufdruck-
verlust ist dann gegeniiber dem Druckabfall in der gesam-
ten Kapillare vernachldssigbar, und der Druckgradient ist
niherungsweise p'= Ap/L. Wesentliche Nachteile dieses
Verfahrens sind: a) die Druckabhingigkeit der Viskositit
verfilscht die Messung, da der gesamte Druckabfall Ap

in der Kapillare zu grof ist; b) lange Kapillaren mit klei-
nem Radius (z.B. R = 0,5 mm) lassen sich nur schwer fer-
tigen; wenn der Radius jedoch grofier gewihlt wird, kommt
es schon bei mittleren Schergeschwindigkeiten zu grofien
Temperaturinderungen infolge von Dissipation.

1.2. Umfang der Messung

Einzelne Punkte einer FlieBkurve oder auch eine Flief3-

kurve bei einer Temperatur allein reichen erfahrungs-

gemiR nicht aus, um verfahrenstechnische Untersuchun-

gen anzustellen. Zur Charakterisierung des Fliefverhal-

tens bendtigt man

a) 10 bis 15 Mefpunkte fir jede FlieBkurve bei konstan-
tem Temperaturniveau in einem Schergeschwindig-
keitsbereich zwischen 10 und 103 s—! (wenn méglich
bis 104s™1),

b) mindestens drei FlieBkurven bei unterschiedlichen
Temperaturniveaus.

Zum Verstindnis der Messung sollen Angaben gemacht
werden iiber:

e Art der Forderung (z.B. Einschneckenextruder
¢ 30 mm oder Kolbenextruder ¢ 20 mm),

« Diisengeometrie (z.B. Schlitz 0,5 mm X 8 mm X 40 mm;
oder Vollkreis-Kapillaren ¢ 0,5 mm mit L/R =20, 30,
40, 50),

o Anordnung der Druck- bzw. Kraftaufnehmer,

e Versuchsdauer bzw. Verweilzeit im Rheometer,

o Vorbehandlung der Probe (z.B. Vortrocknen 4 h bei
80 °C),
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Bild 1. MeBkurven V{p} fiir ein Polystyrol, gemessen mit Kolben-

extruder ¢ 20 mm, Schiitzkapillare 0,5 mm X 8 mm X 40 mm. Die

Steigung der Kurve in jedem MeBpunkt wird fiir die Umrechnung

nach Weissenberg und Rabinowitsch benétigt (s. Abschn. 1.3.1)

e Beginn des ,,Schmelzenbruchs* (wenn moglich, Pfeil-
markierung in FlieBkurve),

o speziell bei Kolbenextrudern: Betrieb mit konstantem
Vorschub oder konstantem Druck.

Typische Mefikurven V (p) sind in Bild 1 und 2 darge-
stellt, wobei sich die Darstellung lediglich im Mafistab
unterscheidet. In doppellogarithmischer Darstellung ist
die Mekurve fiir Kunststoffe im oberen Schergeschwin-
digkeitsbereich niherungsweise gerade.

1.3. Auswertung der MeRergebnisse
Die Viskositit

n=r1/D : a

ist der Quotient aus Schubspannung 7 und Schei’geschwin-
digkeit D in einer stationiren Scherstromung. Die Viskosi-
tit von Kunststoffschmelzen ist nicht nur eine Funktion
von Druck- und Temperatur, sondern auch eine Funktion
der Schergeschwindigkeit. In diesem Abschnitt wird be-
schrieben, wie aus der Mefkurve V(p') die FlieBkurve
D(7) und die Viskosititskurve n(D) berechnet werden.

Anmerkung: Die Schergeschwindigkeit wird in der deutschsprachi-
gen Literatur filschlich auch als ,,Geschwindigkeitsgefille* be-
zeichnet, da fiir einige Strémungen (z.B. die Rohrstrémung) die
Schergeschwindigkeit gleich dem Geschwindigkeitsgefille ist. Fiir
viele Stromungen trifft dies jedoch nicht zu (z.B. Couette-Rheo-
meter, Platte-Kegel-Rhéometer). Deshalb wird hier der Begriff
Schergeschwindigkeit beibehalten.

Voraussetzung fiir die im folgenden beschriebenen Aus-
werteverfahren ist, daf die zu untersuchende Kunststoff-
schmelze an der Wand der Me8kapillaren haftet, d.h. daB
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Bild 2. MeBkurven V(p’} wie in Bild 1, aber in doppellogarithmi-
scher Darstellung. Die Steigung der Kurve in jedem MeBpunkt
wird fiir die Umrechnung nach Weissenberg und Rabinowitsch
bendtigt (s. Abschn. 1.3.1)

die Geschwindigkeit an der Wandung gleich Null ist. Dies
ist bei den meisten Kunststoffen der Fall. Wenn jedoch
eine zu untersuchende Kunststoffschmelze an der Wan-
dung gleitet, so reicht es nicht aus, die Messungen mit
einem Kapillarenradius R bzw. einer Spaltweite / durch-
zufithren, Dieselben Messungen miissen bei verschiedenen
R- bzw. H-Werten wiederholt werden, um so die Gleit-
geschwindigkeit an der Wandung zu bestimmen [5]. Das
Auswerteverfahren soll hier nicht niher beschrieben
werden. ’

Bei der Auswertung von Messungen wird manchmal an-
stelle der (wahren) Schergeschwindigkeit D, an der Wand
nur die scheinbare Schergeschwindigkeit D,  an der
Wand angegeben, die sich unter Vorgabe eines parabel-
formigen Geschwindigkeitsfeldes (Parabel 2. Ordnung)
errechnet (s. DIN 13342, Abs. 3.1.2). Ein derartiges para-
belformiges Geschwindigkeitsfeld stellt sich nur bei New-
tonschen Flissigkeiten ein; bei Kunststoffschmelzen ist
das Geschwindigkeitsfeld eine Parabel hoherer Ordnung.
Die mit DW’s errechneten ,,Viskosititen“ sind scheinbare
Werte, die auer vom zu priifenden Kunststoff auch noch
von der Geometrie der Diise abhingen. Bei Kunststoffen
ist Dw,s kleiner als D ; die Differenz der beiden Werte ist
umso groBer, je groBer D, ist. Die scheinbaren Scher-
geschwindigkeiten an der Wand sind D, ;= — 4 V/(1 R?)
fiir die Volikreiskapillare bzw. D, (= —6 V/BH? fir die
Schlitzkapillare. Die scheinbare FlieBkurve D, (1) ist
unterschiedlich fir Messungen mit der Vollkreiskapillare



und mit der Schiitzkapillare, sie ist jedoch gleich fiir glei-
che Querschnittsformen. So kann z.B. aus einer mit Voll-
kreiskapillaren gemessenen scheinbaren FlieBkurve

Dy, +(7) der Zusammenhang zwischen Volumendurch-
satz und Druckgradient in Kapillaren mit beliebigem
Radius R gewonnen werden: Fiir einen vorgegebenen
Volumenstrom ¥ berechnet man bei ebenfalls vorgegebe-
nem Radius R die dazugehorige scheinbare Schergeschwin-
digkeit D, ( an der Wand, entnimmt aus der scheinbaren
FheBkurve DW +(7,,) die dazugehorige (gemessene) Schub-
spannung 7,, an der Wand und errechnet aus dieser den
Druckgradlenten p' (Tafel 1). — Die Darstellung in Form
der scheinbaren Fliekurve sollte moglichst vermieden
werden, da sich ihr Anwendungsbereich jeweils auf eine
einzelne Kapillarenform beschrinkt.

1.3.1. Auswertungsverfahren von Weissenberg und
Rabinowitsch
Die Schubspannung und die Schergeschwindigkeit sind
nicht konstant iiber den Querschnitt einer Kapillare, son-
dern sie indern sich von ihrem Maximalwert an der Wan-
dung bis zum Wert Null in der Mitte, Bild 3. Wihrend
die Schubspannung iiber den Druckgradienten im gesam-
ten Querschnitt bekannt ist, kann die Schergeschwindig-
keit nur direkt an der Wand bestimmt werden, und zwar
nach einem von Weissenberg und Rabinowitsch vorge-
schlagenen Verfahren [6]. Man benotigt dafiir, wie aus
Tafel 1 zu ersehen ist, auer dem Volumenstrom ¥ auch
noch die Steigung d ¥/ dp' der MeBkurve V(p') an jedem
MeBpunkt.
Bei Kunststoffschmelzen it sich die MeBkurve V(p')in
doppellogarithmischer Darstellung ganz oder bereichs-
weise durch eine Gerade approximieren; hier empfiehit es
sich, die Korrektur nach Weissenberg und Rabinowitsch
mit Hilfe der Steigung dlog V/d log(—p') durchzufiihren.
Die entsprechenden Umrechnungsformeln stehen eben-
falls in Tafel 1.

In Tafel 2 ist an einem Zahlenbeispiel gezeigt, wie aus
der MeB8kurve V(p') die darzustellenden Grofen 7, D,
n(D,,) bestimmt werden.

Aus der Mekurve Vi(p') erhilt man so

die Fliefkurve D (7) und
die Viskositit n(D) = 1/D,
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Tafe! 1. Umrechnungsformeln zur Bestimmung von D,
und 7, aus den MefgroBen Vund p- Die Steigung m,
auch , Schliipfrigkeit'’ genannt (s. Hiitte |, 28. Aufl. 1955,
S. 1269), ist bereichsweise gleich dem Exponenten m
des Potenzansatzes D = ¢ 7™ {mit der Stoffkonstanten ¢)

Geometrie Schergeschwindigkeit D,,, Schub-
an der Wand spannung 7,
an der Wand
) v prav R
Vollkreis Dy=—"—"3 (3+—.-—' w= P’
nR vV ap- 2
——
dlog v i
3 log (—p)
) 2v [ paVv H
Schiitz Dy=—=—\2+= — To =P’
. BH VvV ap- 2
N s’
9 log v B
dlog (—p”)

Anmerkung: Die Umrechnung ist aligemein anwendbar, d.h. sie
ist nicht beschrinkt auf Potenzansatz-Stoffe.

Tafel 2. Umrechnung der MeBkurve V(p') nach dem Ver-
fahren von Weissenberg und Rabinowitsch zur Erstellung
der FlieBkurve D (7) und der Viskosititskurve n(D).
Umrechnungsformein in Tafel 1

v o |22 oy | -ow | 0w
vV ap

em3/s | bar/ecm 10%pPa | s Pas
0,0011 1,1 1,06 0,03 3,1 | 969,0
00018 | 1,7 1,02 0,05 50 | 899,0
00024 | 23 1,05 0,06 6,6 | 8900
00037 | 34 1,12 0,00 10,4 | 8550
00054 | 49 1.20 0,13 159 | 811,0
00073 | 63 1,26 0,17 218 | 756,0
00111 | 88 1,30 023 | 343 | 6700
00182 | 122 1,56 0,32 59,2 | 5350
00255 | 148 1,73 0,39 86,9 | 4430
0,0365 | 18,0 1,98 0.47 132,7 | 3520
0,0548 21,5 2,31 0,56 215,6 259,0
00729 | 24,3 2,63 0,63 3078 | 2050
0,1096 | 28,0 3,09 0,73 5096 | 1430
0,425 | 303 3,40 0,79 701,8 | 1120
0,1827 | 326 3,70 0,85 9510 | 890
0,2137 | 341 3,90 0,89 11503 | 770
02549 | 358 4,12 0,93 14226 | 650
0,3614 | 39,0 4,51 1,01 21455 | 47,0

Schubspannung Schergeschwindigkeit  Geschwindigkeit
T —— D —e v, —=
\
\
y 5 . —r
L H LW 5 PV, N
x | WP v"'B_Hz(2+ g N\ .\4__
H \ /’
\ =
N
/. Bild 3. Schubspannungs-, Scher-

—_—_————— Newtonsche Flussigkeit

Strukturviskose Flussigkeit

geschwindigkeits- und Geschwindig-
keitsverteilung in einer Schlitzkapil-
lare. Druckgradient p' =3 p/3 x
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die hier zwar fiir die Schicht an der Wand gemessen wer-
den, die jedoch erfahrungsgemif auch im Inneren des
Fliissigkeitsvolumens gelten: der Index w kann deshalb
weggelassen werden. 7 und D sind dabei entweder beide
positiv oder beide negativ.

1.3.2. Ndherungsweise Auswertung nach Schiimmer [8;9]
Das Umrechnungsverfahren nach Weissenberg und
Rabinowitsch ist wegen der Tangentenbestimmung relativ
aufwendig. Deshalb soll hier noch ein anderes Verfahren
beschrieben werden, das zwar etwas ungenauer ist (da die
FlieBkurve typmiBig vorgegeben wird), das dafiir aber
wesentlich weniger Rechenaufwand erfordert.

Die Schergeschwindigkeit dndert sich im Kapillarenquer-
schnitt von dem Wert Null in der Kapillarenmitte zu ihrem
Maximalwert an der Wand (Bild 3). Vergleicht man bei
vorgegebenem Volumenstrom V die Schergeschwindig-
keitsverteilung einer Newtonschen Fliissigkeit mit der
einer nicht-Newtonschen Fliissigkeit (Kunststoffschmelze),
so zeigt sich, daf sich die beiden Kurven im Abstand y,
bzw.r, von der Kapillarenmitte schneiden. An der Wand
ist die Schergeschwindigkeit der nicht-Newtonschen Fliis-
sigkeit wesentlich hoher als die der Newtonschen und im

Kern der Stromung ist die Schergeschwindigkeit der New- .

tonschen Fliissigkeit hcher.

Fiir das Auswertungsverfahren interessiert nun die Stelle y,
bzw. r, im Kapillarenquerschnitt, bei der die Scher-
geschwindigkeit der zu untersuchenden Kunststoff-
schmelze gleich der Schergeschwindigkeit einer Newton-
schen Fliissigkeit ist (bei gleichem Volumendurchsatz).
Die Schergeschwindigkeit D, und die Schubspannung 7,
an der Stelle y,, gekennzeichnet mit dem Index r

fiir ,,représentativ*’, werden in Tafel 3 aufgelistet. Der
reprisentative Abstand von der Kapillaren-Mitte ist

H
=€ 5 A(2)
Vollkreis r, =€eR 3

Der Wert von € hiingt von der Form des Kapillarenquer-
schnitts und von der zu priifenden Kunststoffschmelze ab.

Schlitz

Tafel 3. Reprisentative Werte von D und 7 fiir die
Ermittiung der FlieBkurve und der Viskositatskurve
nach dem Verfahren von Schimmer

Geometrie |reprasentative | repriasentative | Viskositat
Schergeschwin- | Schub- n(D,)
digkeit D, spannung 7,
e4v R4
Vollkreis |D, = — — Tr S €Ty n{D,) = — z .p
nR3 8
-8
2 P
. €6V BH3
Schiitz Dp=—— Tr = €Ty n{D,) = — p
BH 12v
_ eH
=3P

Das Umrechenverfahren macht sich nun die Tatsache zu-
nutze, daf € fiir die meisten Kunststoffschmelzen nur in
sehr engen Grenzen variiert. Mit einem mittleren Wert
von € lassen sich dann iiber die Gleichungen in Tafel 3
die Schergeschwindigkeit D, die Schubspannung 7, und
die Viskositdt n(D,) in guter Niherung berechnen.

Der entscheidende Teil des Umrechnungsverfahrens ist
also die geeignete Wahl eines mittleren e fiir die gesamte
FlieBkurve. Es gibt dafiir verschiedene Moglichkeiten.
Am einfachsten ist es, die MeBkurve V' (p') im doppel-
logarithmischen Mafstab (Bild 2), grob durch eine Gerade
zu approximieren. Die Steigung dieser Gerade kann als
mittlere Steigung

__ [ alogV ‘ .
" <alog(—p')> @

angesehen werden. Aus Bild 4 ist der dazugehorige e-Wert
fiir die Schlitz-Geometrie bzw. fiir die Vollkreis-Geometrie

09 T T T T T

Abstand €

o
|

diml.

—

1 L 2

1 2 3 4 5
Exponent

m -

Bild 4. Relativer reprisentativer Abstand e von der Kapillaren-Mitte,
bei dem die Schergeschwindigkeit D einer Potenz-Ansatz-Fiiissig-
keit mit dem Exponenten m gleich der Schergeschwindigkeit einer
Newtonschen Fliissigkeit ist (fiir gleichen Volumendurchsatz). Die
Kurven fiir den Schlitz und fiir den Vollkreis sind mit c—— bzw.

O gekennzeichnet

zu entnehmen [9]. Die Kurven in Bild 4 sind unter der
Voraussetzung berechnet, daB die FlieBkurven der zu prii-
fenden Kunststoffschmelzen im gesamten Bereich nach
einer Potenzfunktion mit dem Exponenten m verlaufen.

Ein Beispiel fiir die punktweisen Auswertungen einer Mef§
kurve V(p') ist in Tafel 4 gezeigt. Der Schergeschwin-
digkeitsbereich der gemessenen Kurve ist, verglichen mit
den nach Rabinowitsch ermittelten Werten, zu kleineren
Schergeschwindigkéiten verschoben (s. Vergleich mit
Tafel 2). 3

Die Umrechnung von V(p') zu D, (7,) mit Hilfe von €
kommt einer Verschiebung im doppellogarithmischen
Mafstab gleich. Die Gestalt der Kurve bleibt dabei unver-
dndert. Im Gegensatz dazu setzt die Umrechnung nach
Weissenberg und Rabinowitsch nicht voraus, dal Mef3-
kurve V(p’) und FlieBkurve D(7) in doppellogarithmi-
scher Darstellung gleichgestaltet sind.
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Tafel 4. Umrechnung der MeBkurve V(p') nach dem
Verfahren von Schiimmer zur Erstellung der FlieB-
kurve D (1) und der Viskositatskurve n{D). Umrechnung
mit €=0,814

v —p’ -7, —-D, n(D,)
cem3/s bar/cm 105Pa s Pas
0,0011 11 0,02 24 789,0
0,0018 1,7 0,04 41 904,0
0,0024 23 0,05 53 906,0
0,0037 3,4 0,07 8,1 889,0
0,0054 49 0,10 12,1 865,0
0,0073 6,3 0,13 16,3 8230
0,011 88 0,19 24,7 7580
0,0182 12,2 0,26 40,6 636,0
0,0255 148 0,31 56,8 551,0
0,0365 18,0 0,38 81,3 467,0
- 10,0548 2'! 5 0,45 122,0 372,0
0.0729 24,3 0,51 162,4 316,0
0,1096 28,0 0,59 2441 2430
0,1425 30,3 - 0,64 317,3 202,0
0,1827 32,6 0,69 406,9 170,0
0,2137 34,1 0,72 4759 1510
0,2549 358 0,76 567,8 1330
0,3614 39,0 0,82 8049 102,0

1.4. Graphische Darsteliung

Das Flieverhalten von Kunststoffschmelzen in stationa-

ren Scherstromungen kann gleichermafen mit der Flieg-
kurve D (1) oder mit der Viskositdtskurve n(D) beschrie-
ben werden. Die Kurven sind in doppellogarithmischem
Mafstab darzustellen, da sie sich dort bereichsweise durch
Geraden annihern lassen, d.h. durch einen Potenzansatz.
Die Dimensionen sind einheitlich in

s—1 fiir Schergeschwindigkeit

Pa  fiir die Schubspannung

Pas fiir die Viskositit 7
anzugeben (Umrechnung: 1 Pas = 1 Ns/m? =10 Poise

=10 dyns/cm? 1,02-10~2 ps/cm). Typische Flief- und
Viskosititskurven sind in Bild S und 6 gezeigt.
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Der Fliefkurve kommt bei der Bestimmung der Tempe-
ratur- und Druckabhiingigkeit der Viskositat besondere
Bedeutung zu: FlieBkurven, die bei unterschiedlichen
Temperatur- bzw. Druckniveaus gemessen wurden, haben
erfahrungsgemiB in doppellogarithmischer Darstellung
alle dieselbe Gestalt. Die Kurven konnen durch vertikale
Verschiebungen zur Deckung gebracht werden, wobei der
Verschiebeweg ein MafB fiir die Temperatur- bzw. fiir die
Druckabhiingigkeit der Viskositit ist. Diese Anwendung
der FliefBkurve soll hier nur angedeutet werden.

Bei eingen Polymeren (z.B. Polyithylen hoher Dichte)

T T

0%
s /
- b0°C B i
23
210°C

3
N

Schergeschwindigkeit D

3

190°C

10° Pa

10* :
Schubspannung T ——e

Bild 5. FlieBkurve D (1) einer Polystyrolschmelze bei vier
Temperaturniveaus

Viskositat n

10+

Bild 6. Viskositdtskurve n(D} einer Polystyrol- 100
schmelze bei vier Temperaturniveaus

) 4 i
10' 0’
Schergeschwindigkeit O ——=
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beeinflussen FlieBanomalien die Messung so stark, da
eine Viskosititskurve iiberhaupt nicht oder zumindest
nur bereichsweise aufgestellt werden kann. Die Messun-
gen miissen dann in Form von scheinbaren FlieSkurven
D,, ((7,,) dargestellt werden.

2. Einlaufdruckverlust

Bei der Bestimmung der Viskositit mit dem Kapillar-
theometer verwendet man die gemessenen Driicke ledig-
lich, um den Druckgradienten p’ im Gebiet der rheolo-
gisch voll entwickelten Stromung in der Kapillaren zu
ermitteln. Einlauf- und Auslaufeffekte werden mit Kor-
rekturverfahren oder durch direkte Messung des Druck-
gradienten eliminiert. Als zusitzliche Information zu den
Fliefkurven 148t sich die GroBe dieser Endeffekte aus
den Messungen in Form von ,,Druckverlusten* angeben.
Aus den Endeffekten it sich zwar keine reine Stoff-
grofe bestimmen (wie z.B. die Viskositét bei stationiren
Scherstromungen), aber zur Berechnung kurzer Diisen
oder zur vergleichenden Untersuchung verschiedener
Polymere sind diese Druckverluste notwendige Kenn-
groflen.

Da der Einlauf- und der Auslaufdruckverlust auier vom
untersuchten Kunststoff, von der Temperatur und von
dem Druck auch noch wesentlich von der Geometrie des
Rheometers abhingen, muf ein Versuchsbericht genaue
Angaben iiber die Versuchsanordnung enthalten: Abmes-
sungen des Vorlagekanals und Geometrie von Ein- und
Auslauf der Kapillaren, sowie Position der Druck- bzw.
Kraftaufnehmer. Ohne diese Angaben sind die gemesse-
nen Druckabfille nur begrenzt verwertbar.

Im folgenden soll nun kurz angegeben werden, wie Ein-
lauf- und Auslaufdruckverlust Ap, bzw. Ap, fiir ge-
briuchliche MeBverfahren definiert sind. Dann folgt die
graphische Darstellung.

2.1. Einlauf- und Auslaufdruckverlust bei Schlitz-
kapillaren

Bei Schlitzkapillaren wird das axiale Druckprofil mit
Hilfe von Druckaufnehmern am Schlitz direkt gemessen.
Extrapoliert man das lineare Druckprofil aus dem Bereich
der rheologisch voll ausgebildeten Strémung zum Einlauf
und zum Auslauf hin, so ergeben sich ein fiktiver Druck
am Einlauf p und ein fiktiver Druck am Auslauf py,
Bild 7. Die Differenz zwischen dem gemessenen Druck
vor dem Schlitz p,p, (hier wird ein zusitzlicher Druck-
aufnehmer bendtigt, der bei der Viskosititsmessung nicht
erforderlich ist) und dem fiktiven Druck am Einlauf ist
der ,,Einlaufdruckverlust*

Ap. =Py P ©)

und der fiktive Druck am Auslauf ist der ,,Ausiaufdruck-
verlust*

Ap, = p} (6)

Der Auslaufdruckverlust ist im aligemeinen wesentlich
kleiner als der Einlaufdruckverlust (Ap, < Ap,).

Q
1
B 4
(8]
2
o
0 . Je,'
p. 0 10 20 mm
0 % Z; Z3
Abstand vom Einlauf z ——e
P P, ]
% % L
o X7 7,
apillare
Ende des Vorlagekanals

Y,

Bild 7. Druckprofil langs einer Schiitzkapiilare (s. Skizze) mit drei
Druckaufnehmern. Bestimmung der fiktiven Driicke p; und p; am
Einlauf und am Auslauf

2.2. Einlauf- und Auslaufdruckveriust bei Kapiliaren

mit Vollkreisquerschnitt
Der Durchmesser von Vollkreiskapillaren ist im allgemei-
nen zu klein, um den Druck lings der Kapillaren direkt -
mit Druckaufnehmern zu messen. Statt dessen mifit man
den Druck p,p, vor dem Einlauf der Kapillare. Aus einer
MefBreihe mit Kapillaren gleichen Halbmessers aber ver-
schiedener Linge (z.B. L/R = 20, 30, 40, 50) und sonst
identischen Versuchsbedingungen (gleicher Durchsatz,
gleiche Temperatur) ergibt sich der Druckgradient p' im
Bereich der rheologisch voll entwickelten Scherstromung
in der Kapillare, Bild 8. Die MeBpunkte werden durch
eine Gerade verbunden; die Steigung der Gerade
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t1 T = konst.

o 120 V = konst. 7
- o

o

100 /

s

s}

= 80 /
Q.

o

X .

. 60 /Steagung
‘%’_ ,/o "Rp'=—2‘l'w
Q L0 v

X

[%]

2

o

201
7/

OLI_dpeq .

0 10 20 30 40 50 60
Langenverhdltnis L/k ——=

Bild 8. Druckabfall in Kapillaren verschiedener Lange L. Bestim-
mung des Druckveriustes A p, . durch Extrapolationzul =0
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spy PR 9
gibt direkt den Druckgradienten und damit auch di
Wandschubspannung 7., (Tafel 1) an. Die Verlingerung
der Geraden markiert bei L/R =0 den Druckabfall Ap, ,,
der die Summe von Einlauf- und Auslaufdruckverlust ist.
AuBerdem beinhaltet Ap,, , noch den Druckabfall im
Vorlagekanal zwischen Druckaufnehmer und Diisen-
eintritt.

Anmerkung: Wenn beim Kolbenextruder statt des Druckes vor
der Diise die Kolbenkraft gemessen wird, enthilt der Druckabfall
Ape’a auch den durch die Reibung des Kolbens verursachten
Druckveriust und den Druckabfall lings des Vorlagezylinders.

2.3. Graphische Darstellung der Druckverluste

Die Druckverluste Ap, bzw. Ap, , werden als Funktion
der Wandschubspannung 7, (in der Kapillare) in doppel-
logarithmischer Darstellung aufgetragen. Ein Beispiel ist
in Bild 9 gezeigt.

107 .

Pa

Ap,,

Bl ]

Druckverlu

10} :
10° 10° Pa 10°
Schubsbonnung |‘rw| [EE———

Bild 9. Einlaufdruckverlust Ap, . beim Durchstromen einer Voli-
-kreiskapillare mit Polystyrol. 180° Einlauf, Apg, 4 ist nach Bagley
bestimmt

3. Formelzeichen und Indizes

Formel-  Einheit

zeichen

B m Spaltbreite

D s—1 Schergeschwindigkeit

H m Spaltweite

L m Linge der Kapillare

m — Exponent des Potenzansatzes
m kgs~! Massedurchsatz

D Pa Druck

r Pam~!  Druckgradient in Kapillaren-

richtung

Pvp Pa Druck vor dem Kapillaren-Einlauf
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P D: Pa fiktive Driicke am Ein- und Aus-
lauf einer Schlitzkapillare

Ap,, Ap, Pa Druckverlust am Ein- und am

' Auslauf einer Kapillare

R m Halbmesser der Kapillare

T K Temperatur

v m/s Geschwindigkeit

14 m3/s Volumendurchsatz

€ — dimensionsloser Mittenabstand
r./R bzw.2y /H, s. Abschn. 1.3.2

n Pas Viskositit

p kg/m? Dichte

T Pa Schubspannung

¢ Pa—ms—! Stoffkonstante im Potenzansatz

Indizes

a Auslauf der Kapillare

e Einlauf der Kapillare

T reprisentativer Abstand von der
Kanalmitte, s. Abschn. 1.3.2

] scheinbar

w an der Wand
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Erlduterung zur Richtlinie VDI 2546

Herr Privatdozent Dr.-ing. H. H. Winter, Stuttgart, hat auf Bitten
des Fachbeirates Aufbereitungstechnik von Kunststoffen der
VDI-Gesellschaft Kunststofftechnik die Aufgabe iibernommen,
eine einheitliche Form vorzuschiagen, in der die mit dem Kapillar-
rheometer gemessenen FlieBkurven und Viskosititen dargestelit
werden sollten. Die Ausarbeitung wurde bewuBt auf diese Auf-
gabenstellung begrenzt. Sie wurde mehreren in der Bundes-
republik Deutschiand in diesem Fachgebiet tiitigen Herren zur
keitischen Stellungnahme vorgelegt und anschlieBend iiberarbeitet.
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Dr.-ing. H. Schiffers, Vorsitzender des Fachbeirates



