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SCHMELZDEHNUNG

GroBte Bedeutung vieler Prozesse der Kunststoffherstellung und Verarbeitung

TECHNISCHE DEHNUNGSTESTER

In Folge der standig steigenden Produktivitatssteigerung kommt der Dehnung des Werkstoffs eine immer gréBere Bedeu-
tung zu. In der Kunststoffverarbeitung gehort das Ausziehen der Schmelze wie bei Folienherstellung, Blasformen, Tiefzie-
hen, Kalandrieren/Beschichten und Faserspinnen neben der Umformung in Scher- und Dehnstrémungen in Extrudern und
Werkzeugen im Extrusions- und SpritzgieBprozess zu den haufigsten Fertigungsverfahren.

Zur Beschreibung dieser Verarbeitungsverfahren ist die Bestimmung der elastischen Eigenschaften der Schmelze unerlass-
lich. Hier reicht die Bestimmung der Viskositat oder gar des Schmelzindex in keinem Fall aus.

Die wichtigsten Anforderungen fir die eingesetzte Priifmethode sind:
e  Kurze Prifzeit

Einfache Bedienung

Dehngeschwindigkeiten ahnlich den Prozessbedingungen
Eignung fur Produktentwicklung

Eignung zur Qualitatskontrolle

UBERBLICK DER VERARBEITUNGSBEREICHE UND PRUFVERFAHREN
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DEHNUNGSTESTER FUR POLYMERSCHMELZEN

Die Ausziehfahigkeit von Polymerschmelzen ist bei vielen Prozessen der Kunststoffherstellung und Verarbeitung von groBter
Bedeutung.

Das patentierte RHEOTENS-Verfahren hat sich als ein auBerst empfindlich reagierendes Messprinzip bewiesen, das gut
reproduzierbare Ergebnisse liefert, um auch minimale Chargenschwankungen aufzeigen zu kénnen.

DAS RHEOTENS 71.97 BIETET UNTER ANDEREM FOLGENDE NEUERUNGEN:

Tandem Abzugsrader (* patentiert)

Um auch stark haftende Polymerschmelzen verstrecken zu kénnen, wurde ein
zweites Rollenpaar integriert, das die Aufgabe hat den Strang nach Passieren des
ersten Rollenpaares abzuziehen.

Erweitertes Geschwindigkeitsspektrum

Verglichen mit dem Vorgénger, wurde der Geschwindigkeitsbereich um 60 %
erweitert, wobei nun eine stufenlos einstellbare Geschwindigkeit von bis zu
1900 mm/s (114 m/min) bei einer maximalen Beschleunigung von 3200 mm/s?
erreicht wird.

Messbereich
Der Kraftmessbereich erstreckt sich von 0 bis 2 N bei einer Auflosung von
0,001 N. Die Kalibrierung erfolgt automatisch.

Software

Die WINDOWS Oberflache der RHEOTENS und HAUL-OFF Software wurde unter
dem Gesichtspunkt maximal mdglicher Bedienerfreundlichkeit entwickelt. Die
Auswertefunktionen wurden in EXCEL integriert. Damit ist eine komfortable,
leicht anpassbare Darstellung und Weiterverarbeitung gegeben. Ein Joystick
unterstitzt bei der Steuerung und beim Messablauf.

Funktionen der Versuchsdurchfiihrung und Auswertung

Neben der schon vorhandenen linearen, konstanten Abzugsgeschwindigkeit und
konstanter Beschleunigung kam die exponentielle Geschwindigkeitsregelung hin-
zu. Die Bestimmung der Dehnviskositatsfunktion nach Prof. Wagner ist ein integ-
raler Bestandteil des RHEOTENS und des HAUL-OFF.

RHEOTENS MIT TANDEM ABZUGSRADERN

Das Funktionsbild zeigt RHEOTENS
71.97 mit Tandem Abzugsradern, die
auch an alteren Geraten nachgeristet
werden kdnnen.




D-MELT

Ermittlung von Schmelzindex und Dehnviskositat in einer Messung

ISEIT‘TF‘EF!T

BESONDERHEITEN

e Bestimmung von Schmelzindex und
Schmelze-Elastizitat in einer Mes-
sung

e Geschwindigkeitsbereich von 0 bis
44,8 m/min (D-MELT, HAUL-OFF)

o Aussagekréftiger einzelner Kennwert
als Ergebnis der HAUL-OFF-Messung

e Grafische Darstellung des Kraft- und
Geschwindigkeitsverlauf wahrend der
Messung

e Aufzeichnung von Kraft, Geschwin-
digkeit und Zeit

e Unkompliziertes, vordefiniertes
Messprinzip ermdglicht ein automati-
sches ablaufendes Messprogramm

e Frei definierbares Geschwindigkeits-
profil

e Bedienung und Datenaufzeichnung
Uber separate PC-Software D-MELT
Console (Optional MFRHost und
RHEOTENS E)

e Praziser und hochauflésender Kraft-
sensor



D-MELT

Das D-MELT ermdglicht die Ermittlung
von Schmelzindex und Dehnviskositat
in einer Messung. Diese Kombination

ist insbesondere als Schnelltest in der
Wareneingangskontrolle fir Verarbei-
tungsprozesse von Polymeren interes-
sant.

Die Schmelzindexmessung ist ein
international genormtes Verfahren zur
Bestimmung der FlieBfahigkeit von
Kunststoffschmelzen. Die Probe wird in
einem beheiztem Priifkanal aufge-
schmolzen und danach mit einem Prif-
stempel, der mit einem definiertem
Gewicht belastet ist, durch eine Kapil-
lare extrudiert. Aus dieser wird dann
der MVR-Wert (Schmelzen-Volumen-
flieBrate) in cm3/10 min bestimmt.
Dieser kann mit der Schmelzedichte in
den MFR (Schmelzindex) in g/10 min
ungerechnet werden.

Das D-MELT, welches aus einem mi40
und einem angepassten HAUL-OFF
System besteht ermdglicht mit einer
Messung bzw. einer Kanalfillung neben
dem Schmelzindex zusatzlich die
Ermittlung der Dehnviskositat.

Um das HAUL-OFF wahrend dem Ver-
such von auBeren Einflissen abzu-
schirmen ist es in einem geschlossenen
Gehause unter dem mi40 montiert,
dass von vorne Uber Tiren leicht
zuganglich ist. Die Verkleidung ist aus
durchsichtigem Polycarbonat.

Das Gehause ist fest mit dem mi40
verbunden und das HAUL-OFF wird in
ausgerichtetem Zustand ausgeliefert.
Das Verfahren ermdglicht einen
schnellen, einfachen und kostenglinsti-
gen Vergleich eines Qualitatskenn-
werts. Dieser liefert Informationen
Uber die Extrudierbarkeit eines Mate-
rials. Der dabei definierte Wert eignet
sich hervorragend fir die Prozesskont-
rolle von Materialherstellern oder flr
die Wareneingangskontrolle bei Mate-
rialverarbeitern. Ausgerichtete Reini-
gungswerkzeuge fir optimale
Ergebnisse.

D-MELT ODER SCHMELZINDEXMESSUNG
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Der folgende Vergleich zeigt die wesentlich héhere Selektivitat der Prifmethode

gegenuber der reinen Schmelzindexmessung. Durch die einfache Bedienung,

kurze Messzeit und geringen Geschwindigkeiten eignet sich diese Methode
besonders zur Qualitatssicherung bei der Compoundfreigabe oder im Warenein-

gang.



RHEOTENS

Technologisches Zug-Priufsystem zur Erfassung der dehnelastischen

Eigenschaften von Polymerschmelzen

BESONDERHEITEN

Stufenlos einstellbare Abzugsge-
schwindigkeit

Frei wahlbare lineare oder exponen-
tielle Beschleunigung

Einstellung, Steuerung der Messung
und Auswertung mit dem Windows
Programm RHEOTENS 97

Verschiedene Abzugsrader - je nach
Anwendungsfall zu spezifizieren

Tandem Abzugsrader

Bereits vorhandene RHEOTENS
Gerate kdnnen mit neuer Elektronik-
box und dem Programm ,RHEOTENS
97" nachgeristet werden.



RHEOTENS

Die Ausziehfahigkeit von Polymer-
schmelzen ist bei vielen Prozessen der
Kunststoffherstellung und -verarbei-
tung von groéBter Bedeutung. Das
patentierte RHEOTENS-Verfahren hat
sich als duBerst empfindlich reagieren-
des Messprinzip bewiesen, das gut
reproduzierbare Ergebnisse liefert um
minimale Chargenschwankungen auf-
zeigen zu konnen.

Speziell fir Charakterisierung der
Materialien die bei der Folienherstel-
lung, Blasformen, Tiefziehen, Kaland-
rieren/Beschichten verwendet werden
ist das RHEOTENS geeignet. Das Gerat
ist als Balkenwaage aufgebaut. Hier
sind die Abzugsrader und der Antriebs-
motor auf einem drehbar gelagerten
Balken angeordnet.

Durch diese spezielle Anordnung wird
der Schmelzestrang im Gegensatz zum
HAUL-OFF am Abzugsrad nicht umge-
lenkt sondern gerade nach unten wei-
tergeflihrt. So kann das Ausziehen der
Schmelze vom Kraftnullpunkt auch bei
kleinsten Dehngeschwindigkeiten erfol-
gen. Die Spinnlange, Abstand zwischen
Kapillarenaustritt und Abzugsrader
liegt tblicherweise bei nur 100 mm, so
dass eine kompakte Anordnung unter
dem Kapillarrheometer maéglich ist und
man bei héheren Extrusionsgeschwin-
digkeiten noch von isothermen Bedin-
gungen ausgehen kann. Fir dieses
Gerat wurde von Prof. Wagner ein
Modell zur Bestimmung der Dehnvisko-
sitat aus der gemessenen Kraft und
Abzugsgeschwindigkeit entwickelt.
Durch die Modellierung kénnen die
Daten auf die reine Materialabhangig-
keit reduziert werden, wie folgende
Diagramme zeigen.

RHEOTENS-KURVEN

Schon geringste Chargenunterschiede fliihren zu deutlich unterschiedlichen
RHEOTENS-Kurven, die im Scherexperiment nicht ermittelt werden kénnen.

0.14 /va
0.10 / M
- / / Probe E

0.06 / /

0.04 //

0.02 /y

/

0
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800
Abzugsgeschwindigkeit [mm/s]

Kraft [N]

Probe B verweist laut Hersteller auf eine etwas breitere Molmassenverteilung
(Mw/Mn=11.1) gegentber Probe E (Mw/Mn=10). Die jeweils dreimal reprodu-
zierten RHEOTENS-Kurven deuten auf eine eindeutige Erhéhung der Schmelzfes-
tigkeit von Probe B gegentiber Probe E hin.

1E+04
1E+03
g =& Probe B
o, -~ Probe E
=
o \\
1E+01
1E+01 1E+02 1E+03 1E+04

Y [1/s]

Dieser Zusammenhang lieB sich nicht aus den Viskositatsfunktionen ermitteln.



RHEOTENS

RHEOTENS Kurven mit Masterkurvenbildung

TECHNISCHES DEHNUNGSDIAGRAMM
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GRAND-MASTERKURVE

Grand-Masterkurve
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Im technischen Dehnungsdiagramm ist
die Geschwindigkeit v ein Relativmal
fir die ,Dehnbarkeit" der Schmelze.
Die maximale Kraft F liefert eine Rela-
tivangabe flr die Zugfestigkeit. Der
einfache RHEOTENS-Versuch ist
zunachst eine komplexe Funktion der
Polymereigenschaft, der Disengeome-
trie, der Lange der Spinnstrecke und
der Extrusionsvorgeschichte.

F=F (Polymer, Geometry, Process)

Eine weitere Normierung bestimmt den
Einfluss der Diisengeometrie und der
Léange der Spinnstrecke. SchlieBlich
fallen alle 16 RHEOTENS-Kurven durch
Skalierung der Abzugskraft F und der
Verstreckung auf eine einzige Kraft-
dehnungskurve zusammen, der RHEO-
TENS-Grand-Masterkurve, nun mit:

F=F (Polymer)



ERMITTLUNG DEHNVISKOSITAT

Aus den Masterkurven wird zusatzlich mit dem Modell nach ,Wagner" die Dehnviskositat ermittelt. Die Daten sind abhangig
von der Vorgeschichte und kénnen z.B. fir verschiedenen Extrusionsbedingungen ermittelt werden.

1E+05
1E+04
z
£
= Extrusionsgeschwindigkeit:
| =—v=31,7 mm/s
1E+03 v=39,8 mm/s
— v=51,3 mm/s
— v=63,4 mm/s
— v=77,7 mm/s
-e- Scherviskositat bei 190 °C
1E+02
1E-04 1E-02 1E+00

Y, €[1/s]

Mit einem einfachen analytischen
Modell I&sst sich nun die effektive
Dehnviskositatsfunktion bestimmen,
welche sich in Abhangigkeit der Dehn-
geschwindigkeit aus dem ,viskoelasti-
schen Anlauf® mit zunehmender
Dehnviskositat und der rein viskosen
Verstreckung mit abnehmender Dehn-
viskositat in Abhangigkeit der Extru-
sionsvorgeschichte zusammensetzt.

Weiterhin bieten die Parameter Ausziehverhaltnis bis zum Strangabriss (draw down ratio), Abzugskraft (force max) und
Startgeschwindigkeitsverhaltnis (start speed ratio) eine sehr interessante Mdglichkeit die Prozessstabilitat zu beurteilen.
Speziell fur Elastomere wurde aus den vorgenannten Kennzahlen die RHEOTENS-Zahl zur Gewichtung der GréBen ermittelt:

forcemax®8

RHEOTENS-Value =

start speed ratio * max draw down ratio

10
9
8
R? = 0,8653

7 e
t [ ]
S 6
& ° / °
E 5
% 4 / ® Testmaterial 1-7
4 ® Testmaterial 8-14

3 [ ]

2

1

0

0 5 10

Garvey-Bewertung

Hiermit ergibt sich fur Elastomere eine
gute Korrelation zur Extrudatsqualitat
beurteilt Uber den aufwendig manuell
auszuwertenden Extrusionsversuch mit
der Garvey-Dise, der durch die manu-
elle Bewertung auch mehr Fehlermég-
lichkeiten aufweist.
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HAUL-OFF

Messung der Dehnfahigkeit von Schmelzen unter konstanter Abzugsgeschwindigkeit
bzw. unter linearer oder exponentieller Beschleunigung des Abzugsstranges

Gefordert durch:

Lo

Bundesministerium
fiir Wirtschaft
und Energie

aufgrund eines Beschlusses
des Deutschen Bundestages

BESONDERHEITEN

e Stufenlose einstellbare Abzugsge-
schwindigkeit von 0-2000 m/min

e Frei wahlbare lineare oder exponen-
tielle Beschleunigung

e Anti-Haft-beschichtete Oberflache
der Abzugsrader

e Messbereich bis zu 1 N, Auflésung
0,05 mN

e Software flr Einstellungen, Steue-
rung der Messung und Auswertung



HAUL-OFF

Das HAUL-OFF ist speziell fur die Mes-
sung bei hohen Abzugsgeschwindigkei-
ten konzipiert und findet seine
Anwendung insbesondere beim Faser-
spinnen, kann aber auch zur Charakte-
risierung der Materialien verwendet
werden, die Uber Folienherstellung,
Blasformen, Tiefziehen, Kalandrieren/
Beschichten umgeformt werden. Im
Gegensatz zum RHEOTENS kann der
Versuch nicht bei der Geschwindigkeit
Null gestartet werden. Der Faden
bendtigt fir die Umlenkung am
Abzugsrad bereits eine Vorspannung.
Die Bedienung ist deutlich einfacher als
beim RHEOTENS. Der kompakte Auf-
bau eignet sich ebenfalls flir den
Anbau unter dem Kapillarrheometer.
Die Spinnldnge betragt aber bereits
230 mm, so dass man nicht mehr von
isothermen Bedingungen ausgehen
kann und eine Modellbildung mit iso-
thermen Bedingungen nicht so ohne
weiteres sinnvoll erscheint. Bei Mate-
rialien zum Faserspinnen sind die
gemessenen Krafte deutlich geringer
als bei den anderen Verfahren, so dass
die Kraftauflosung um den Faktor 20
besser als beim RHEOTENS ist. Der
Nennbereich der Kraftmessung ist
beim HAUL-OFF halb so groB wie beim
RHEOTENS.

MESSUNG: ZWEI SPINNBARE PP

Die folgende Grafik zeigt die Messung (Kraft vs. Abzugsverhaltnis) zweier PP
Materialien, die sich nur bei sehr hohen Abzugsgeschwindigkeiten signifikant
unterscheiden, wie sie beim HAUL-OFF oder dem im Folgenden beschriebenen
Spin-Line Rheometer realisiert werden kénnen.

12
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SLR

Spinnversuche unter prozessahnlichen Bedingungen

BESONDERHEITEN

e Abzugsgeschwindigkeit bis 7000 m/min

e Einsatz eines hochauflésenden Kraft-
aufnehmers mit einer Auflésung von
0,05 mN

e Der Strang wird Uber eine Venturi-
Dise vom Abzugsrad abgehoben

e Das SLR wird von einem Extruder
mit Umlenkkopf mit Schmelze ver-
sorgt

e Bestimmung der Dehnviskositat aus
Fadenkraft und Stranggeometrie

RHEOLOGY

e Optimierung des Spinnprozesses bei
der Herstellung synthetischer Fasern

e Optional Vermessung des Strangpro-
fils Uber optisches Messsystem




SLR

SLR = Spin Line Rheometer

Faserspinnen wird in modernen Spinn-
anlagen durchgefiihrt, bei denen
Geschwindigkeiten zu 8000 m/min rea-
lisiert werden kénnen. Gangige Spinn-
prozesse laufen Ublicherweise im
Bereich 5000-7000 m/min. Bislang
wurden diese Materialien nahezu aus-
schlieBlich aus synthetischem Kunst-
stoff hergestellt, fir den die
Prozessfahigkeit hinreichend bekannt
ist, der aber im Zuge der Nachhaltig-
keit durch Biopolymere ersetzt wird.
Hierdurch entsteht die Notwendigkeit
der Prifung unter prozessnahen Bedin-
gungen. Fiur diese Anwendung ist spe-
ziell das Spin-Line Rheometer
entwickelt worden, mit dem Abzugsge-
schwindigkeiten bis 7000 m/min reali-
siert werden kdnnen. Das Material wird
in einem kleinen Laborextruder aufge-
schmolzen und Uber eine Spinnstrecke
von ca. 1300 mm dem eigentlichen
Spin-Line Rheometer zugefihrt. Zur
Messung der kleinen Fadenkrafte ist
dieses Gerat ebenfalls mit einem hoch
auflosenden Kraftaufnehmer ausge-
stattet.

Gefordert durch:
% Bundesministerium
fiir Wirtschaft
und Energie

aufgrund eines Beschlusses
des Deutschen Bundestages

RAMPEN TEST EINES MONOFILAMENT

PE 4500 m/min
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Ein typischer Test ist der Rampentest bis auf die gewiinschte Abzugsgeschwin-
digkeit mit einer kurzen Haltephase der Geschwindigkeit. Hierbei kann bei einem
Monofilament das Material auch ohne nennenswerte Geschwindigkeitszunahme
am Abzugsrad aufgewickelt werden.
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ANWENDUNGSMOGLICHKEITEN

Generelle Anwendungsmaglichkeiten und Eignung der Prufgerate

Die folgende Tabelle gibt einen generellen Uberblick tiber die Anwendung und Eignung der unterschiedlichen Dehnungstes-
ter flr Qualitatssicherung (QC), Prozess- und Werkstoffoptimierung verschiedener Fertigungsverfahren und Modellbildung.

Anwendung D-MELT RHEOTENS RHEOTENS Online HAUL-OFF Spin-Line
QC-Freigabe (XY} - eoe oo

Kalandrieren . eeoe eeoe ° -
Blasformen ° (XX oo °

Blasfolie . eeoe eoe oo o
Tiefziehen . eoe oo °

Spinnen - . . (XYY} Xyl
Modellbildung - oo oo ° °

eeee bestens geeignet
eee sehr gut geeignet
ee gut geeignet
e geeignet
- weniger geeignet
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