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Korrekturen bei der Auswertung von Kapillarrheometer-Versuchen

Versuche mit Hochdruck-Kapillarrheometern stellen oftmals die einzige Mdglichkeit dar, die
Viskositat bei hoheren, prozessrelevanten Scherraten zu bestimmen. Durch das Messprinzip treten
dabei verschiedene systematische Abweichungen von den wahren Werkstoffeigenschaften auf.
Durch die Anwendung von verschiedenen Korrekturen konnen diese, mit Abweichungen
behafteten, sogenannten scheinbaren Daten in die wahren Materialeigenschaften umgerechnet
werden. Welche Korrekturen tatsachlich notwendig sind, hangt vom Anwendungsfall ab. Die
Reihenfolge der Korrekturanwendung spielt auch eine wichtige Rolle und wird im letzten Kapitel

besprochen.

Grundgleichungen - Scheinbare Werte
Aus den Rohdaten, Druck vor der Kapillare bzw. Stempelkraft, Stempelgeschwindigkeit und den
Geometriedaten von Stempel und Kapillare werden zunachst die scheinbaren Werte berechnet.

Far die Vollkreiskapillare ergeben sich diese zu:

Scheinbare Schergeschwindigkeit GAMap [s™]

.4V
7ap - - R3
mit Y Volumenstrom durch Stempel generiert
R Radius der Kapillare

Scheinbare Schubspannung TAUap [Pa]

mit p Druck vor der Kapillare
R Radius der Kapillare
L Léange der Kapillare

Scheinbare Viskositat ETAap [Pas]
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WeiBenberg-Rabinowitsch-Korrektur — Krimmung des Stromungsprofils
Geschwindigkeitsprofil Verteilung Schergeschwindigkeit Inf0|ge der Scherverdijnnung bei realen

Polymerschmelzen mit strukturviskosem

FlieBverhalten kommt es zu einer starken
Krimmung des Geschwindigkeitsprofils
zur Wand hin. Die Schergeschwindigkeiten
an der Wand sind infolge dessen erhdht

! gegenliber dem newtonschen Medium.

Stramungsprofil: a Newton | b Pseudoplastik (Scherverdinnung)

Wahrend dem Versuch wird allerdings fiir die Berechnung der scheinbaren Schergeschwindigkeit
newtonsches Verhalten angenommen.

Die Korrektur der scheinbaren Schergeschwindigkeit nach WeiBenberg-Rabinowitsch ergibt sich
fur Vollkreiskapillaren zu:

di’ap

dty

. _ 3 . +1
yrw_4 yap 4TW

Durch die WeiBenberg-Rabinowitsch-Korrektur wird das strukturviskose Verhalten
berlcksichtigt, indem die Schergeschwindigkeiten der verschiedenen Messpunkte, insbesondere
bei héheren Schergeschwindigkeiten nach oben korrigiert werden. Dadurch verschiebt sich die
resultierende Viskositdt aufgetragen Uber der Schergeschwindigkeit wie im folgenden Diagramm
dargestellt.

WeiBenberg-Rabinowitsch Korrektur
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Bagley-Korrektur - Ein- und Auslaufdruckverluste
Die Druckmessung erfolgt typischerweise konstruktionsbedingt oberhalb der Diise im Prifkanal.
Dadurch werden neben dem viskosen Druckverlust auch Verluste durch Ein- und Auslaufeffekte

mitgemessen.

1’ N 1}
D\\ W, Druck P

Mit Hilfe der Bagley Korrektur kann der viskose Druckabfall in der Kapillare von den

Druckverlusten durch Ein- und Auslaufeffekte getrennt werden.

Zur Ermittlung des Ein-Auslaufdruckverlustes wird der Druckverlust flr verschiedene Disen mit
gleichem Durchmesser aber verschiedenen Langen aufgetragen und gegen Null extrapoliert
(Bagley Plot). D.h. vor der Auswertung mussen zunachst mindestens zwei Messungen mit Dlisen
vom gleichen Durchmesser unterschiedlicher Lange durchgefiihrt werden.

Hierbei ist es wesentlich, dass die kiirzeste Dlse nicht allzu weit von der Lange Null verschieden
ist und die Dusenlangen nicht zu nahe zusammen liegen, um Fehler bei der Extrapolation zu
vermeiden.

Eine glinstige Kombination flir die lineare Bagley Korrektur ist durch die Disen 30/1 mm,
20/1 mm und 10/1 mm L/D gegeben.

Eine glinstige Kombination flr eine nichtlineare Bagley Korrektur ist durch die Dusen 20/1 mm,

10/1 mm und 5/1 mm gegeben.
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Wird der Einlaufdruckverlust mit nur zwei Dlsen bestimmt,

GﬁtFFEHT

ist die Kombination 20/1 mm und

0.2/1 mm gunstig. Hierbei kdnnen allerdings Nichtlinearitaten nicht detektiert werden. Das

folgende Schaubild zeigt einen Bagley-Plot mit dieser Disenkombination.
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Durch die Bagley-Korrektur wird die Schubspannung und entsprechend auch die Viskositat nach

unten korrigiert.

Bagley-Korrektur

1E+03 1E+06
7
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1E+02 1E+03 1E+04
YI1/s]

Mooney Korrektur — Wandgleiten in der Diise

Die Mooney Korrektur dient zur Ermittlung der Wandgleitgeschwindigkeit bei wandgleitenden

Materialien wie z.B. HDPE oder PVC. Hierbei geht die Modellvorstellung davon aus, dass das

Material mit der konstanten Wandgleitgeschwindigkeit vg an der Wand abgleitet.
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Kein Wandgleiten Wandgleiten
D N

\' \' \'

Durch Integration Uber das Geschwindigkeitsprofil ergibt sich folgender Zusammenhang flr die

Schergeschwindigkeit:

\%
y =2+
mit Vg Gleitgeschwindigkeit (auch mit ve bezeichnet)
R Kapillarenradius
f(® Funktion, abhangig von der Schubspannung

Aufgrund dieses Zusammenhangs ergibt sich, dass die Messungen bei konstanter Schubspannung
mit Kapillaren von unterschiedlichem Durchmesser und gleichem L/D Verhaltnis durchgefihrt
werden mussen.

Eine glnstige Kombination fir die lineare Mooney Korrektur ist durch die Disen 40/2 mm und
20/1 mm L/D gegeben. Eine glnstige Kombination fir eine nichtlineare Mooney Korrektur ist
durch die Disen 40/4 mm, 20/2 mm und 10/1 mm gegeben.

Es kdnnen auch Messungen, die mit konstanter Geschwindigkeit gefahren wurden, fir die Mooney
Korrektur herangezogen werden. Hierbei werden im Programm automatisch die Punkte gleicher
Schubspannung durch Interpolation ermittelt. Bei der Konfigurierung der Messungen ist hierbei
zu beachten, dass die Stempelgeschwindigkeiten bei den verschiedenen Disendurchmessern
derart angepasst werden, dass die Schubspannungen bei den verschiedenen Kapillaren in einem
moglichst weiten Bereich Uberlappen, damit die Korrektur durchgefihrt werden kann.

Die Ausgabe =zeigt das Mooney Diagramm Schergeschwindigkeit Uber dem reziproken
Durchmesser. Der  Steigungswinkel der  Geraden im Diagramm ergibt  die

Wandgleitgeschwindigkeit.
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Das folgende Mooney-Diagramm zeigt die die Daten von Messungen mit dem Disenpaar 40/2 mm
und 20/1 mm L/D. Die Schergeschwindigkeit bei konstanter Schubspannung ist Uber dem
reziproken Disendurchmesser aufgetragen. Die Funktion der Schubspannung f(z) wird damit zum
konstanten y-Achsabschnitt und die Gleitgeschwindigkeit ve kann als die Steigung der Geraden

bestimmt werden.

Mooney-Diagramm
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Technologisch interessant ist Auftragung der Schergeschwindigkeit Uber der Schubspannung.
Hierbei kann die so genannte kritische Schubspannung bestimmt werden, ab der Wandgleiten
auftritt. Weiterhin kdénnen Bereiche der Schubspannung mit detektiert werden, in denen hohe
Gleitgeschwindigkeiten oder groBe Anderungen der Gleitgeschwindigkeit auftreten. Die Wahl eines
Betriebspunktes im Bereich dieser Schubspannung kann durch die sich stark @ndernde oder hohe

Gleitgeschwindigkeit zu Instabilitaten im Prozess flihren.

Gleitgeschwindigkeit Giber Wandschubspannung
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Dissipationskorrektur — Schererwarmung des Materials in der Diise

Der beim Durchstromen durch die Kapillare auftretende Druckverlust fihrt zu einer
Temperaturerhéhung in der Kapillare. D. h. die Volumenanderungsarbeit wird in innere Energie
also Reibungswarme umgesetzt. Diese Temperaturerhéhung wird durch das FeCo Thermoelement
ermittelt, dass in die Kapillare eingesteckt wird.

Uber den Arrhenius Temperaturshift wird die Viskositdt auf die aktuelle Stahltemperatur

(=Solltemperatur) zurickberechnet.

|wmﬁp5{£“%

RIT T,
mit ar Arrhenius-Shift-Faktor
Ea Aktivierungsenergie
R allg. Gas Konstante

Eine derartige Korrektur ist insbesondere bei hohen Schergeschwindigkeiten notwendig. Bei
Scherraten von 10000 1/s wund mehr koénnen je nach Prifmaterial durchaus
Temperaturerhéhungen von 5-10 °C oder mehr entstehen. Die hierdurch entstehenden
Korrekturen liegen bei Thermoplasten im Bereich von 10 % oder mehr, kénnen aber im Fall von
Elastomeren deutlich héher ausfallen.

Um die Dissipationskorrektur durchfihren zu kédnnen muss die Aktivierungsenergie Ea der Probe
bekannt sein. Diese kann Uber drei Viskositatsmessungen bei verschiedenen Temperaturen und
die Temperaturshift Funktion der Software bestimmt werden. Das folgende Diagramm zeigt ein
den Effekt der Dissipationskorrektur. Sowohl Schubspannung und Viskositat werden bei den hohen

Scherraten auf die Solltemperatur umgerechnet und steigen dadurch.

Dissipationskorrektur
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Hagenbach-Korrektur — Beriicksichtigung der kinetischen Energie

Durch die Querschnittsanderung zwischen Prifkanal und Dise kommt es zu einer starken
Beschleunigung des Materials. Bei niederviskosen Medien wie bspw. Dispersionsfarben, Lacken
und Olen ist der Druckverlust durch die Beschleunigungsarbeit in Relation zum viskosen
Druckverlust relativ groB. Durch die Hagenbach-Korrektur wird dieser Effekt bericksichtigt und

herausgerechnet. Fir die Korrektur muss die Dichte bei der Versuchstemperatur bekannt sein.

Hagenbach Korrektur

0,1 1E+05 Das folgende Beispiel zeigt den
Effekt der Hagenbach-
Korrektur verglichen mit
1E+04 unkorrigierten Daten am
= Beispiel einer Farbe zur
— n, [Pa*s] = Papierbeschichtung.
— 1 [Pa*s] 1E+03
T, [Pa] Fur die meisten Thermoplaste
— T [Pa] . .
ist die Hagenbach Korrektur
0,01 1E+02 nicht notwendig, weil die
1E+03 1E+04 1E+05 1E+06 1E+07
YI1/s] Erhéhung der  kinetischen

Energie im Verhaltnis zum Druckverlust durch viskoses FlieBen sehr klein ist.

Reihenfolge zur Durchfiihrung der Korrekturen

Aufgrund der unterschiedlichen Voraussetzungen fir die Durchfiihrung einzelner Korrekturen
mussen die Korrekturen aus physikalischen Griinden in der richtigen Reihenfolge durchgefiihrt
werden. Die folgende Tabelle gibt nur die Reihenfolge an und stellt keine Wertigkeit dar. Es ist

Ermessenssache welche Korrekturen tatsachlich notwendig sind.

Hochviskose Medien > ca. 1 Pas
z.B. Kunststoffe, Kautschuke

Niederviskose Medien < ca. 1 Pas
z.B. Farben, Lacke, Polymerlésungen

Bagley Hagenbach
Dissipation Bagley
Mooney WeiBenberg-Rabinowitsch

WeiBenberg-Rabinowitsch

Praktisch werden bei hochviskosen Medien meistens die Bagley- und WeiBenberg-Rabinowitsch-

Korrekturen angewendet. Bei einem Hochdruckkapillarrheometer mit zwei Prifkanalen kédnnen die

hierfiir notwendigen zwei Versuche in einem Durchgang durchgeflihrt werden.

Bagley

WeiBenberg-Rabinowitsch
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