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Atakan Yilmaz

Ermittlung der FlieBfahigkeit und Plastifizierarbeit von
handelsiblichen MiM-Feedstocks

Das PulverspritzgieBen von metallischen und keramischen Bauteilen wird
wirtschaftlich immer bedeutender, da durch dieses Verfahren endformnahe
Produkte mit einem minimalen Nachbearbeitungsbedarf hergestellt werden.
Daher wird im Rahmen des EU-Craft Projektes ,New Material Laws for Powder
Filled Injection Moulding“ mit dem Akronym MATLAW das FlieBverhalten der
Feedstocks genauer untersucht. Diese Diplomarbeit ist Teil dieses Projektes.

Im Rahmen dieser Arbeit wurden die Viskositaten, Dosier- und Einspritzarbeiten
von handelstblichen metallischen Feedstocks gemessen. Es sind sowohl
Messungen an unterschiedlichen Feedstock-Chargen als auch an ein- und
mehrfach verarbeitetem Material durchgefihrt worden. Zusatzlich wurden
Feedstocks mit unterschiedlichem Pulvergehalt untersucht, um mit dem Modell
nach Geisblsch die Viskositat des Feedstocks aus der Binderviskositat zu
bestimmen.

Die Viskositaten wurden am Hochdruckkapillarrheometer und an der
SpritzgieBmaschine im Schergeschwindigkeitsbereich zwischen 0,1s” und
6.000 s ermittelt. Die Messungen am Hochdruckkapillarrheometer wurden
mittels einer am Institut far Kunststoffverarbeitung konstruierten und speziell fur
Feedstocks geeigneten Schlitzdiise (PIM-Dise) durchgefihrt. An der
SpritzgieBmaschine wurden die Viskositatsfunktionen mittels der Schlitzdlse
,RheoNoz" der Fa. Battenfeld und mit der PIM-Diise ermittelt.

Die Ermittlung der Dosier- und Einspritzarbeit erfolgte beim SpritzgieBen eines
Zugstabes.



Atakan Yilmaz

Determining the Flowability and Plasticizing work of
commercial MIM-Feedstock

Powder injection moulding of ceramic and metal powder receives an increasing
technical significance. In this process products can be produced near net shape
with minimal post-processing needs. Within the frame of the EU-Craft project
“‘New Material Laws for Powder Filled Injection Moulding“ (MATLAW), the flow
behaviour of feedstocks is investigated in detail. This diploma thesis is part of
this project.

In this thesis the viscosity, plasticizing- and injection work of several MIM-
Feedstocks have been detected. Different feedstock charges and regrind
materials were measured. Additional measurements were carried out on
feedstocks with different powder content. By these measurements the viscosity
of the feedstock can be calculated out of the binder viscosity by the concept of
the “shear rate super elevation” of Geisblsch.

The viscosity has been measured on the high pressure capillary rheometer as
well as on the injection moulding machine. The measurements were done in
shear rate range of 0.1 s™ and 6,000 s™. For these measurements the PIM-Slit-
Die of the Institute of Plastics Processing was used. On the injection moulding
machine the rheological slit die “RheoNoz” and the PIM-Slit-Die were used.

The plasticizing and injection work were calculated by injection moulding of
tensile specimens.
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1. Einleitung und Zielsetzung

1 Einleitung und Zielsetzung

Das PulverspritzgieBen (Powder Injection Moulding - PIM) ist ein wirtschaftliches und
weit verbreitetes Verfahren, dass zur Herstellung von komplexen keramischen und
metallischen Teilen verwendet wird. Als Material kommen hochgeflllte (keramische
oder metallische) Feedstocks, die zu den hochgefiliten Compounds aus
keramischen oder metallischen Pulver mit Kunststoff als Bindersystem zahlen, zum
Einsatz.

Die Herstellung von PIM-Teilen wird in drei Schritten durchgefuhrt. Der PIM-
Feedstock wird im SpritzgieBverfahren auf einer konventionellen SpritzgieBmaschine
zu so genannten ,Grankdérpern® verarbeitet. Danach erfolgt die thermische,
katalytische oder I6sungstechnische Entfernung des Bindersystems. Man erhalt den
so genannte ,Braunteil’, der durch das Fehlen des Binders sehr porés ist und
schlechte mechanische Eigenschaften besitzt. Im dritten Schritt wird der Braunteil bei
einer werkstoffspezifischen Temperatur und Atmosphare zu einem relativ dichten
Bauteil gesintert. Die Restporositat betragt etwa 1 bis 4%. Die Schwindung beim
Sintern liegt entsprechend der Pulverbeladung bei etwa 15% in den linearen
Dimensionen.

Jeder der im PIM-Prozess auftretenden Prozessschritte hat einen groBen Einfluss
auf die Qualitat des Fertigteils. Besonders wichtig dabei ist eine formgetreue
Schwindung und die Vermeidung von Inhomogenitaten, welche die
Bauteileigenschaften erheblich beeinflussen. Um dies gewahrleisten zu konnen,
sollte auf einen hohen Pulvergehalt im Feedstock geachtet werden, dieser sollte bei
ca. 50 bis 70 Vol. % liegen. Das bewirkt eine geringere Schwindung und dadurch
weniger Verzug des Bauteils. Einen weiteren wichtigen Einfluss auf die
Endeigenschaften haben die Verteilung des Fillstoffes im Feedstock und eine gute
Homogenitat. Aufgrund des Dichteunterschiedes zwischen Kunststoff und Fullstoff
kann eine Phasentrennung beim Einspritzen entstehen.

Diese Diplomarbeit ist ein Teil des von der Europaischen Union geférderten
Projektes ,New Material Laws for Powder Filled Injection Moulding” mit dem Akronym
“MATLAW?” als Co-operative Research Project, CRAFT.

Im Rahmen des EU-Craft Projektes wird das Feedstockverhalten genauer
untersucht, sowie neue und leicht einsetzbare Analysemethoden fir die
Feedstockqualitat erarbeitet, um die Chargenschwankungen des Feedstocks leichter
zu erfassen und neue Materialgesetze zu entwickeln, die das 2-PhasenflieBverhalten
beschreiben.
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1. Einleitung und Zielsetzung

In dieser Arbeit sollen die Viskositatskurven flir verschiedene handeslibliche
metallische Feedstocks in einem breiten Schergeschwindigkeitsbereich bei
unterschiedlichen  Temperaturen ermittelt werden. Ebenfalls sollen die
Plastifizierarbeit und der Einfluss des Plastifizieren auf die rheologischen
Eigenschaften ermittelt werden. Die Untersuchungen werden an verschiedenen
Chargen, an frischen sowie ein- und mehrmalig verarbeiteten Feedstocks
durchgefihrt.

DA Yilmaz Institut fir Kunststoffverarbeitung 2
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2. Stand der Technik

2 Stand der Technik

2.1 Prozesskette des PulverspritzgieBens

Das PulverspritzgieBen ist in mehrere Einzelschritte gegliedert. Die Prozesskette
bildet dabei eine Verbindung aus der Kunststoffverarbeitung, wie das Aufbereiten
und das SpritzgieBen des Feedstocks, und der Sintertechnologie, wobei das
Entbindern die Rolle des verbindenden Gliedes Ubernimmt (Abbildung 1). In diesem
Kapitel werden die vier Einzelschritte genauer beschrieben.
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Abbildung 1: Prozesskette des PulverspritzgieBBens [1]

2.1.1 Aufbereiten

Das Aufbereiten der SpritzgieBmassen bildet in der Prozesskette den ersten Schritt.
Die Aufgabe der Aufbereitung ist die gleichmaBige Dispergierung des Feststoffes,
der in Pulverform vorliegt, in das organische Bindersystem. Hohe Anforderungen
werden durch den Volumengehalt des Feststoffes, der bis zu 70% erreicht, und die
dadurch entstehende und zu benetzende Oberflache gestellt. Das Aufbereiten
entspricht dem Einmischen eines Feststoffes in ein hochviskoses Fluid, dazu werden
unterschiedliche Anlagen, wie z.B. Stempelkneter, Walzwerke,
Doppelschneckenextruder und Stiftextruder mit Axialbewegung (Ko-Kneter),
verwendet.

DA Yilmaz Institut flr Kunststoffverarbeitung 3
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2. Stand der Technik

Die Werkstoffaufbereitung hat eine besondere Bedeutung fir den Gesamtprozess,
da Mischungsinhomogenitaten (Abbildung 2) in den nachfolgenden Prozessschritten
nicht mehr verbessert werden kénnen. Pulveragglomerate und Bindernester kénnen
Defekte verursachen, die erst im Endprodukt, durch anisotrope Schwindung beim
Sinterprozess, die zu Rissbildung fihren kann, erkannt werden kdnnen [2].
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Abbildung 2: (A) Homogene und (B) Inhomogene Pulver/Binder-Verteilung [3]

2.1.2 SpritzgieBen [2]

Das SpritzgieBen von Feedstockbauteilen hat die gleiche Anforderungen wie die
Herstellung von thermoplastischen Bauteilen beim konventionellen SpritzgieBen,
lunker- und rissfreie Produkte herzustellen, deren Eigenschaften tber einen langeren
Produktionszeitraum reproduzierbar sind.

Bei der Herstellung von Grinkérpern, wie spritzgegossene Feedstockbauteile
genannt werden, muss noch mehr darauf geachtet werden, dass der gespritzte Teil
geringe Eigenspannungen und Dichteunterschiede besitzt. Da metallische Pulver
eine bis zu zehn Mal héhere Dichte besitzen als der thermoplastische Binder, ist eine
Entmischungsproblematik beim SpritzgieBen gegeben, welche durch Umlenkungen
der Strémung und andere Widerstande im Werkzeug vergrdBert wird.

Aus dem erhdhten abrasiven VerschleiB und den gegendber Thermoplasten
unterschiedlichen Werkstoffeigenschaften, wie z.B. der Warmeleitfahigkeit, kann man
davon ausgehen, dass sowohl die SpritzgieBmaschine als auch das Werkzeug
gegentber dem konventionellen ThermoplastspritzgieBen modifiziert werden
mussen.

Bei der SpritzgieBmaschine sollten die Schnecke und der Plastifizierzylinder, wie bei
der glasfaserverstarkten Thermoplastverarbeitung, verschleiBBfest ausgefihrt sein.
Die Standardgeometrie von Thermoplastschnecken ist auch fir das
PulverspritzgieBen geeignet.

DA Yilmaz Institut fir Kunststoffverarbeitung 4
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2. Stand der Technik

Der extrem hohe Fullstoffgehalt der Feedstocks verursacht eine deutlich héhere
Warmeleitfahigkeit als bei Thermoplasten. Daher sollte bei der Konstruktion des
Werkzeuges darauf geachtet werden, dass Angusssystem und Anschnitt einen
gréBeren Querschnitt besitzen, um die Wirksamkeit des Nachdruckes entsprechend
zu verlangern. Die Anzahl der Auswerfer sollte im allgemeinen erhéht und deren
Querschnitt vergréBert werden, da die gespritzten Grlinlinge eine relativ niedrige
Festigkeit besitzen. Um Phasentrennung zu minimieren, ist auf die lokalen
Strémungsverhéltnisse besonders zu achten.

2.1.3 Entbindern

Durch das Entbindern soll das Bindersystem vollstédndig aus dem Grinteil entfernt
werden ohne dabei die strukturelle Anordnung der Feststoffpartikel zu beeinflussen.
Dies erfolgt in der Regel bei Temperaturen, bei denen der Binder eine geringere
Festigkeit besitzt und der Zusammenhalt des Pulvers nur noch durch interpartikulare
Reibung gewahrleistet ist [4]. Kleinste mechanische oder thermisch-mechanische
Beanspruchungen, z.B. durch Schwerkraft, durch einen Temperaturgradienten im
Bauteil oder durch den Dampfdruck austretender Gase, kénnen zu Defekten flhren,
die die nach dem SpritzgieBen vorliegende Struktur irreversibel schadigen (Risse,
Verzug), und die durch das anschlieBende Sintern nicht mehr ausgebessert werden
kénnen [2]. Nach dem Entbindern liegt der so genannte Braunteil vor, der durch
seine sehr pordése Struktur gekennzeichnet ist. Die unterschiedlichen
Entbinderungsmethoden sind abhangig vom Binder und werden in Kapitel 2.2.2
erklart.

2.1.4 Sintern

Als Sintern bezeichnet man die Verfestigung und Verdichtung von Pulvern oder
porésen Koérpern durch Temperaturbehandlung, ohne dass dabei, bis auf die zu
beobachtende Schwindung, eine Formanderung auftritt. Das Prinzip des Sinterns ist
das Bestreben jedes Systems, den Zustand geringster freier Enthalpie anzunehmen.
Far die Verdichtung des Pulvers ist ein Materialtransport, der durch Diffusion,
Verdampfung und Kondensation, Lésung und Niederschlag oder auch durch die
Umordnung ganzer Partikel erfolgt, notwendig. Der Sintervorgang wird klassisch in
drei Phasen, Anfangs-, Zwischen-, und Endstadium unterteilt [2]. Diese Stadien
werden in dieser Arbeit nicht mehr genauer betrachtet.

DA Yilmaz Institut flr Kunststoffverarbeitung 5
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2. Stand der Technik

2.2 Werkstoffe

Die Auswahl des Pulvers orientiert sich hauptsachlich nach den Anforderungen des
spateren Einsatzzweckes des zu produzierenden Bauteils. Die Auswahl des
Bindersystems hingegen ist rein verfahrensabhangig und wichtig fir das Aufbereiten
und SpritzgieBen.

2.2.1 Pulver

Durch das SpritzgieBen kénnen im Prinzip alle verfligbaren metallischen und
keramischen Pulverwerkstoffe verarbeitet werden, die ausreichend fein sind und eine
gentigend hohe Sinteraktivitat aufweisen, um das Bauteil auf die gewlinschte Dichte
zu sintern. Zu den Werkstoffen z&hlen Edelstdhle, Hartmetalle, Einsatz- und
Vergutungsstahle, Schnellarbeitsstéhle, Kupferlegierungen, Titan, Aluminiumoxid,
Siliziumcarbid, reaktionsgesintertes Siliziumnitrid und Zirkonoxid [2]. Tabelle 1 enthalt
Beispiele fur Pulver, die heute industrielle Anwendung finden.

Tabelle 1:  Beispiele von durch Spritzgie Ben verarbeiteter Pulver [2]

mittl.
Werkstoff Zusammensetzung (Beispiele) PartikelgréBe Dichte
(um) (g/cm?)
Edelstahl 13% Ni, 18% Cr, 2% Mo, 67% Fe 16 7,8
Stahl 0,8% C, 0,7% N, 0,3% O, 98,2% Fe 4 bis 6 7,6
Wolfram 4,9% Ni, 2,1% Fe, 93% W 3 17,8
Hartmetall 10% Co, 90% WC 0,8 14,5
Siliziumnitrid 40% amorph, 58% o- SizNs, 2% B-SizN4 0,4 3,1
Siliziumcarbid 0,8% O, 2,7% C, 1% B, 95,5% SiC 1 3,2
Aluminiumoxid 0,1% MgO, 99,8% Al,O; 1 3,9
Zirkonoxid 5% Y203, 95% ZrO, 0,1 5,6
DA Yilmaz Institut flr Kunststoffverarbeitung 6
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2. Stand der Technik

Die Beurteilung eines Pulvers erfolgt Uber die KenngréBen [5]

e Schuttgewicht,

e KorngréBe,

e Korngeometrie,

e Kornverteilung,

e gpezifische Oberflache,
e Verdichtbarkeit.

Zur Erzielung hoher Sinterdichten sind mdglichst feine Pulver mit einer bestimmten
Verteilung notwendig. Auch die Feinheit des Geflges und damit die mechanischen
Eigenschaften des zu produzierenden Bauteils werden durch die Korngr6Be der
eingesetzten Pulver beeinflusst. Nur sehr feine Pulver ermdglichen eine isotrope
Schwindung beim Sintern [5].

2.2.2 Binder [2]

Bei der Betrachtung des Gesamtprozesses spielt das Bindersystem die Rolle eines
temporaren  Verarbeitungshilfsmittels, welches den  Anforderungen  der
verschiedenen Prozessstufen zu gentigen hat (Tabelle 2).

Die Bindersysteme lassen sich nach der Art des Verfahrens klassifizieren, mit dem
ein Teil oder der gesamte Binder aus dem Grinteil entfernt wird (Tabelle 3). Man
unterscheidet dabei nach physikalischen und chemischen Verfahren, um in der
ersten Stufe einen Teil des Binders zu entfernen. In einer zweiten Stufe wird im
Allgemeinen durch Pyrolyse der verbleibende Binderanteil entfernt.

DA Yilmaz Institut fir Kunststoffverarbeitung 7
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2. Stand der Technik

Tabelle 2:  Anforderungen an Bindersysteme [2]

Aufbereiten SpritzgieBen Entbindern Sonstiges
¢ geringe Viskositat e gute Ankopplung an  |® mdglichst schnelle, e Rezyklierbarkeit
Entf . N
¢ gute Benetzbarkeit das Pulver zﬁr;o;:;dBeau?et”ernung e Nichttoxizitat des
des Pulvers e gute FlieBfahigkeit Binders und der
des Compounds e Formstabilitat Abbauprodukte

e thermische Stabilitat wihrend des

e thermisch Stabilitat Entbinderns

e geringer Preis

e geringe

LS . ¢ keine Glihriickstande
Orientierungsneigung

¢ hohe Festigkeit und
Harte

e geringe Adhéasion an
metallischen
Oberflachen

Tabelle 3:  Einteilung der Verfahren zur Entbinderung [2]

Chemische Verfahren Physikalische Verfahren
1. Stufe | Pyrolyse katalytische | Umsetzung Lésungsmittel- | kapillarer | Trocknung
Depoly- extraktion FluB
merisation
2. Stufe | entfallt entfallt Pyrolyse Pyrolyse Pyrolyse | Pyrolyse
Beispiele | Wachse, Polyacetal Prakeramisches | teilldsliche Wachse, | losliche
Thermo- Polymer Wachse und Thermo- | Polymere,
plaste, Polymere plaste Wasser
Duromere

Die einstufige pyrolytische Zersetzung hat die grdoBte anwendungstechnische
Bedeutung. Dabei wird der im Bauteil enthaltene Binder durch langsames,
kontinuierliches Aufheizen entfernt. Die meisten Binder fir dieses Verfahren sind
eine Mischung von Polymeren, Wachsen, Olen und anderen niedermolekularen
organischen Verbindungen. Bei der Auswahl der Komponenten wird darauf geachtet,
dass der Binder einen moglichst breiten Schmelz- und
Degradationstemperaturbereich besitzt, damit die Formstabilitat gewéhrleistet ist und
ein kontinuierliches Abdampfen der Zersetzungsprodukte erfolgen kann (Abbildung
3).
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Innendruck P

Ober-
flache

Zersetzungs- ~_
produkte

Umgebungs-
druck Py

Metallpulver- Binder
partikel

Abbildung 3: Entbinderungsmechanismus [5]

Das Konzept der katalytischen Entbinderung wurde von der Firma BASF AG,
Ludwigshafen, D, entwickelt. Dieses Bindersystem basiert auf Polyacetal, welches
sich durch gute Verarbeitbarkeit, hohe MaBgenauigkeit, hohe Steifigkeit und hohe
Formbestandigkeit in der Warme auszeichnet. Beim PulverspritzgieBen kénnen diese
Vorteile bei der Formgebungsphase genutzt werden. Der wesentliche Vorteil eines
Polyacetal Feedstocks liegt in der Moglichkeit einer sehr schnellen katalytischen
Entbinderung. In Anwesenheit eines geeigneten Katalysators lasst sich Polyacetal
bereits im nicht geschmolzenen Zustand in gasférmige Bestandteile
depolymerisieren und somit rlckstandsfrei aus dem SpritzgieBteil entfernen [6].
Dieses Bindersystem wird von der Firma BASF AG als Catamold® bezeichnet.
Catamold® ist sowohl als keramischer als auch als metallischer Feedstock erhaltlich.

2.2.3 Masseverhaltnis von Pulver und Binder

Das Masse- bzw. Volumenverhéltnis von Pulver zu Binder ist gleichermaBen von
Bedeutung, wie die Entscheidung, welches Bindersystem bzw. Pulver zu verwenden
ist. Dabei erleichtern so genannte Ladungskurven (Abbildung 4), die die Dichte des
Compound als Funktion der Fiullstoffgehalts darstellen, die Bestimmung des
Pulvervolumengehalts [2].

DA Yilmaz Institut flr Kunststoffverarbeitung 9
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Binder- kritischer Pulver-
uberschul? volumengehalt

= ; T Pyknometer-
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& L das Pulverspritzgiefien e S S
— P schiuld
O
s
Dichte des Binders pg Pulveribarsshul
p .
0 c 1

Pulvervolumenanteil &

Abbildung 4: Dichte des PIM-Feedstocks als Funktion des Pulvervolumengehalts [4]

Aus Abbildung 4 ist sehr gut zu erkennen, dass die Gemischdichte p. bis zum
kritischen Pulvervolumengehalt ¢. zunimmt, da die Dichte des Binders um ein
vielfaches geringer ist als die des Pulvers. In diesem Punkt fillt der vorhandene
Binder gerade mal den Porenraum zwischen den sich berihrenden Pulverpartikeln
aus. Nach Uberschreiten des kritischen Pulvervolumengehaltes ¢. verringert sich die
Gemischdichte p.. Grund dafiir ist, dass mit zunehmendem Pulvergehalt auch mehr
Lufteinschliisse vorhanden sind, bis die Schittdichte des Pulvers erreicht wird. Da
dieser Effekt der Lufteinschlisse auch schon vorher eintreten kann, werden
PulverspritzgieBmassen mit einem Pulvergehalt von ca. 3% bis 7% unter dem
kritischen Pulvervolumengehalt ¢. hergestellt [2]. Ein hoherer Wert wirde das
SpritzgieBen erheblich erschweren bzw. unmdglich machen, bei niedrigeren Werten
erhdht sich der mittlere Partikelabstand und der Zusammenhalt des entbinderten
Bauteils ist nicht mehr gewéhrleisten.

2.3 Anwendungsgebiete des PulverspritzgieBens [2]

Der groBe Vorteil des PulverspritzgieBens zu konventionellen
Pulververarbeitungstechnologien liegt darin, dass es ein endformnahes
Urformverfahren (near-net-shape) ist und dadurch die Nachbearbeitung auf ein
Minimum begrenzt ist. Die haufigsten Anwendungen finden dabei Oxid- und
Nichtoxidkeramiken sowie schwer zerspanbare Metalle, z.B. Hartmetalle. Das
PulverspritzgieBen nitzt die Bauteilgestaltungsfreiheiten des konventionellen
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KunststoffspritzgieBen, wodurch sich geometrisch komplizierte dreidimensionale
Bauteile mit Bohrungen, Hinterschneidungen und Gewinden endformnah fertigen
lassen. Es sind jedoch den Bauteilabmessungen aus technologischen und
6konomischen Grinden Grenzen gesetzt. Diese Grenzen liegen fir die maximalen
Bauteilabmessungen zwischen 50 und 120 mm und fir die minimalen bzw.
maximalen Wandstarken zwischen 0,5 und 0,8 mm bzw. zwischen 5 und 10 mm.
Ebenfalls sind die Kosten des Werkzeuges und die allgemeine kostenaufwendige
Herstellung des Fertigteils zu beachten. Um wirtschaftlich sinnvoll zu produzieren,
sollten Serien mit groBen Stickzahlen durch das PulverspritzgieBen hergestellt
werden. Abbildung 5 zeigt die Abgrenzung des PulverspritzgieBens, und dessen
Bereich der Rentabilitat, gegeniber anderer Verfahren der Metallpulvertechnologie.

Stlickzahl

1.000.000

konventionelle
10,000 | Pulvermetallurgis

1000
Spanende
Bzarbeitung
100
klein mittel hoch

Komplexitat

Abbildung 5: Abgrenzung des PulverspritzgieBens gegentiber anderer Verfahren [2]

Nach Abbildung 5 ist dieses Verfahren fir geometrisch komplexe Bauteile mit einer
Stlckzahl von mindestens ca. 10.000 sehr gut geeignet. Diese in Abbildung 5
gezeigten Abgrenzungen sind nicht fir jeden Werkstoff bzw. jedes Bauteil
Ubertragbar. Dieses Diagramm stellt Anhaltspunkte dar und ist gegebenenfalls fur
jedes neue Bauteil neu zu ermitteln.
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3 Grundlagen

3.1 Rheologische Grundlagen

Zur Bestimmung rheologischer Daten missen die GrundgréBen, Schubspannung t,
Scherung v und Schergeschwindigkeit ¥ aus dem Scherversuch definiert werden.

Dazu wird ein Volumenelement eines homogenen Mediums zwischen zwei
planparallelen Platten betrachtet. Dabei steht die untere Platte still und die obere
bewegt sich durch die tangential angreifende Kraft F mit konstanter
Geschwindigkeit u. Dieser Fall wird schematisch in Abbildung 6 mit der dazu
gehdérenden Nomenklatur dargestellt.

-
N

dx
av [~

Abbildung 6: Nomenklatur zur Definition der GrundgréBen im Scherversuch [7]

Die Definitionen der Schubspannung, Scherung und Schergeschwindigkeit mit den
GrdBen aus Abbildung 6, unter der Bedingung, dass Wandhaften vorausgesetzt wird,
lauten folgend:

Schubspannung:
F
T=— 1
A (1)
Dabei ist A die Flache, an der die Kraft angreift, um das Medium zu scheren.
Scherung:
dx
=—=tand
=gy (2)
DA Yilmaz Institut fir Kunststoffverarbeitung 12
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Schergeschwindigkeit:

c_dy_u
"=t " h
Das FlieBverhalten wird haufig GOber die Viskositatsfunktion beschrieben. Die

(3)

dynamische Viskositat ist definiert als der Quotient aus der Schubspannung t und
der Schergeschwindigkeit ¥ (Gleichung 4).

T](y)=+ﬂ (4)

Ein einfacher Spezialfall ist das newtonsche Fluid, welches eine konstante Viskositat
besitzt. Bei nichtnewtonschen Fluiden ist die Viskositdt eine Funktion der
Schergeschwindigkeit ¥. Abbildung 7 zeigt die FlieB- bzw. Viskositatskurve fir eine

newtonsche Flissigkeit und verschiedene nichtnewtonsche Flissigkeiten.

n
f?:}j /C
T] a
s 2
7 ¥

Abbildung 7: Typische Flie3- und Viskositdtskurven flieBfdhiger Systeme; (a)
Newtonsches Verhalten, (b) strukturviskoses Verhalten, (c) dilatantes Verhalten, (d)
pseudoplastisches Verhalten ohne (d 1) und mit (d 2) Scherverdickung bei hohen
Schergeschwindigkeiten [8]

3.1.1 Berechnen der rheologischen GrundgréBen aus den Messdaten

3.1.1.1 Messung mit einer Runddise

Zur Berechnung der Viskositatsfunktion eines Kunststoffes aus der Messung mit
einer Runddise mussen der Volumenstrom und der Druckabfall bekannt sein.
Dadurch kénnen die Schubspannungen und Schergeschwindigkeiten bestimmt
werden.

DA Yilmaz Institut flr Kunststoffverarbeitung 13
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Die Schubspannung t in der Strdmung durch einen zylindrischen Kanal fir ein
newtonsches Fluid errechnet sich aus Gleichung 5.

Ap-R
2-L
Die Schergeschwindigkeit wird Uber Gleichung 6 berechnet.

T=

4.V
n-R®

Wobei Ap dem Druckgefalle Uber der Kanalldange, L der Kanallange, R dem

¥ (6)

Kanaldurchmesser und V dem Volumenstrom entspricht.

Hierbei wird der Kunststoff wie ein newtonsches Fluid betrachtet, obwohl Kunststoffe
strukturviskoses Verhalten aufweisen. Dies stellt eine Erleichterung dar, um die
Messergebnisse des Viskosimeters besser umrechnen zu kénnen. Ansonsten
musste der strukturviskose Bereich - bei doppeltlogarithmischer Auftragung — durch
einen Potenzansatz (Gleichung 29) beschrieben werden, der die Umrechung
erheblich erschweren wirde.

Die erhaltene FlieBkurve wird ,scheinbare FlieBkurve® genannt und muss auf die
wahre FlieBkurve umgerechnet werden. Dabei wird die so genannte
Weissenberg/Rabinowitsch Korrektur angewendet. Man tragt die scheinbare
FlieBkurve auf und fuhrt die Korrektur durch punkiweises Differenzieren der Kurve
aus [8]. Dabei geht man wie folgt vor:

Uber die Gleichung 6 wird die scheinbare Schergeschwindigkeit ¥, angeschrieben.

Der Volumenstrom des newtonschen Fluid wird durch den Volumenstrom eines
strukturviskosen Stoffes ersetzt (Gleichung 7) [8].

. R3 Tw .
V:”TS ey (7))
0

w

Daraus erhalt man die Gleichung 8.

. 4 .
Yo=—5 [t 7-du (8)
T 0

w

Differenziert man diese Gleichung nach 1, so gilt nach Weissenberg und
Rabinowitsch flir die wahre Schergeschwindigkeit an der Wand:

\ —E.' +lﬂc % 9
Tw 4 Vs 4" dTW ( )

DA Yilmaz Institut flr Kunststoffverarbeitung 14
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oder
. Y dlogy
= 1!s . 3+—5
Y=y ( dlogrw) (10)
oder
oY
=-—=.(3+s 11
T =" (3+9) (11)
Dabei stellt s=% die Steigung der scheinbaren FlieBkurve dar.
TW

Durch Einlaufeffekte wie Wirbel, elastische Verformungen und viskose Dehnungen
kommt es bei der Runddise zu einer scheinbaren Wandschubspannung, die auch
erst korrigiert werden muss, um die wahre Viskositat berechnen zu kdnnen. Dies
kann durch die Bagley Korrektur erreicht werden. Dabei trdgt man die einzelnen
Druckwerte eines Disendurchmessersatzes bei gleicher Schergeschwindigkeit und
unterschiedlichen L/D-Verhéltnissen auf. Durch lineare Regression erhalt man den
Druckabfall bei einem L/D-Verhaltnis von 0. Dieser extrapolierte Wert ist der
Einlaufdruckverlust pe (Abbildung 8).

'

D

o .
el L

[ V:V
— 4

Pe

v

nyDn LD,

Abbildung 8: Bagley Diagramm
Daraus ergibt sich fur die wahre Wandschubspannung:

S (by —Pe)-Dy

W =Y FEL D
4.L

Mit: py Druckverlust vor der Dise, pe Einlaufdruckverlust, Dp Disendurchmesser und

L Lange der Duse.

(12))
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3.1.1.2 Messung mit einer Schlitzdiise
Es kann aus der Abbildung 9 das Kréftegleichgewicht aufgestellt werden:

Ty -2-L-B+H)=Ap-B-H (13)
Daraus berechnet sich die Wandschubspannung wie folgt:
S Ap-B-H
Y 2.L-(B+H)

Dabei ist Ap die Druckdifferenz (p2-p1), B die Breite des Schlitze, H die Hohe des
Spaltes und L die Lange des Spaltes.

(14)

Abbildung 9: Kréftegleichgewicht am Schlitzspalt [11]

Die scheinbare Schergeschwindigkeit . bei einer Schlitzdiise berechnet sich aus:

B-H?

Die wahre Schergeschwindigkeit y,, wird mit Hilfe der Weissenberg/Rabinowitsch

¥s (15)

Korrektur berechnet:

'vw=%-<2+s) (16)

Dabei ist s=% die Steigung der scheinbaren FlieBkurve.
T

w

Eine Korrektur der Einlaufdruckverluste muss bei der Schlitzdlse nicht durchgefiihrt
werden, da die Driicke direkt aufgenommen werden. Aber der Seitenwandeinfluss
muss Uber den Formkorrekturfaktor Fp berlcksichtigt werden. Dadurch wird die
Geschwindigkeit des Mediums im Schlitzkanal korrigiert (Gleichung 18).
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V(.2 - dy-dz (17 )

ot—1\)T

_ B
el
0

. 1.
VH,korrzg'V (18)

3.1.2 EinflussgroBen auf die Scherviskositat:

Neben der Schergeschwindigkeit existieren noch weitere Einflisse auf die Viskositét,
von denen die wichtigsten in Abbildung 10 schematisch dargestellt sind. Der Einfluss
der Temperatur wird in diesem Kapitel beschrieben, auf den Einfluss vom
Fallstoffgehalt wird in Kapitel 3.2 genauer eingegangen.

Druck

Fullst
\ / ulisfoffe

(.

Molekuimasse

h P

Werchmacher #
{ Treibmittel }

Temperatur

Fliefleigenschafteniz. B.n)

Schergeschwindigkeit 7 ———=

Abbildung 10: Einfltisse auf das FlieBverhalten von Polymerschmelzen [14]

Die Temperaturabhangigkeit von Schmelzen kann Uber das so genannte freie
Volumen erklart werden. Je héher man oberhalb der Einfriertemperatur liegt, desto
mehr freies Volumen entsteht, welches den Molekilen Platzwechsel, d.h. FlieBen,
ermoglicht. Unter der Einfriertemperatur ist dies nicht der Fall. Demnach erleichtern
héhere Temperaturen das FlieBen und die Viskositat sinkt mit zunehmender
Temperatur, wie es in Abbildung 10 ersichtlich ist [14].

Diese Temperaturabhangigkeit erlaubt es, bei verschiedenen Temperaturen
gemessenen Viskositdten in eine Masterkurve Uberzufihren. Es gibt zwei
Méglichkeiten, diese Verschiebung durchzufihren. Einerseits bei konstanter
Wandschubspannung, andererseits bei konstanter Schergeschwindigkeit. Die
Umrechnung der Beziehung kann anhand von Abbildung 11 und Gleichung 19
nachvollzogen werden [14].
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log(a,) =n-log(a,) (19)
A . : : s
+4-Verschiebungsrichtung fur r=konstant
5 R
W
o
o
L
= Viskositatskurve bei T
on |log a
o
—1

(1-n)log af

Verschiebungsrichtung
fur ¥ =konstant

Log Schergeschwindigkeit

Abbildung 11: Temperaturverschiebung [11]

Die Temperaturabhangigkeit von teilkristallinen Polymeren ist, oberhalb der
Schmelztemperatur, durch die Bewegung der Makromolekile bestimmt. Fir die

Temperaturverschiebung teilkristalliner Thermoplaste wird das
Temperaturverschiebungsgesetz nach Arrhenius verwendet [14], welches wie folgt
lautet:
E, (1 1
a; =exp| = | =——
onfE (11

Hierbei ist Ea die Aktivierungsenergie in kd/mol, R die universelle Gaskonstante in
8,314*10° kJ/molK, T die Temperatur in K und T, die Bezugstemperatur in K.

Die Aktivierungsenergie lasst sich aus der Temperaturverschiebung von mindestens
zwei Viskositatskurven unterschiedlicher Temperatur errechnen.

Bei amorphen Thermoplasten wird die Temperaturverschiebung mit Hilfe des
Temperaturverschiebungsgesetzes von William-Landel und Ferry, kurz WLF-Ansatz,
durchgefiihrt. Dabei wird der Temperaturverschiebungsfaktor ar anhand von zwei
materialspezifischen Parametern (cy und cy) beschrieben.

_01.(T_T0)}

Cz'(T_To) (21 )

a, = exp{

Bei der Temperaturverschiebung mit konstanter Wandschubspannung ergeben sich
temperaturkorrigierte Werte fir ¥ und n anhand folgender beider Gleichungen.

YTOZaT'YT (22)
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Mo
Ny, a, (23 )

Abbildung 12 zeigt die Verschiebungsrichtung in der Viskositatskurve im
doppeltlogarithmischem MaBstab und die Viskositatskurve von einem Catamold
316LG Feedstock bei drei Temperaturen sowie die auf 190°C Bezugstemperatur
verschobenen Viskositatswerte.

MUL-IKV Rheograph 2002
1 E+04 T T T T T T T T T T T |
—Scheinbare Viskositat: 180°C i
— Scheinbare Viskositat: 190°C i
— Scheinbare Viskositat: 200°C |
m Temperaturverschoben von 180°C auf 190°C

- . ¢ Temperaturverschoben von 200°C auf 190°C ||

(2] \

*

S 1E+03 %,1

.g ‘\\ Ry

3 N\ I

2 N —

= N\

L Verschiebungsrichtung
| N
\\L
1E+02
1E+01 1E+02 1E+03 1E+04
Scheinbare Schergeschwindigkeit (s")

Abbildung 12: Temperaturverschiebung zur Bestimmung der Aktivierungsenergie flr
einen Catamold 316LG Feedstock

3.1.2.1 Temperaturkorrektur

In einer Schlitzdlise herrschen ab bestimmten Schergeschwindigkeiten keine
isothermen Bedingungen mehr. Die daraus resultierende Temperaturerhéhung fuhrt
zu einem geringeren Druckverbrauch und daher zu niedrigeren Viskositatswerten.
Die aus den Messungen erhaltenen Messwerte missen aus diesem Grund einer
Temperaturkorrektur unterzogen werden.

Bei den rheologischen Auswertungen wird daher im ersten Auswerteschritt eine
Temperaturkorrektur der scheinbaren Viskositatsmesswerte durchgefthrt. Unter
Anwendung des Temperaturverschiebungsprinzips bei konstanter
Wandschubspannung werden alle scheinbaren Viskositatswerte, die bei einer von
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der Soll-Messtemperatur abweichenden Messtemperatur ermittelt werden, auf die
scheinbare Viskositatskurve der Soll-Messtemperatur hin verschoben. Man erhalt
somit temperaturkorrigierte Messwerte, die fir die weitere rheologische Auswertung
mittels WeiBenberg-Rabinowitsch-Korrektur geeignet sind.

Mit  Hilfe der WeiBenberg-Rabinowitsch-Korrektur ~ werden die  wahre
Schergeschwindigkeit und die wahre Viskositatskurve fir jede gewahlte
Messtemperatur berechnet.

Die mittlere Massetemperatur far die Temperaturkorrektur der scheinbaren
Viskositadtsmesswerte kann auf zwei Arten bestimmt werden.

Bei der 1. Temperaturkorrekturmethode wird das arithmetische Mittel der an den
Messstellen Tq, Tz und Ts gemessenen wandnahen Temperaturen als
Massetemperatur verwendet. Diese Annahme wird getroffen, da flir eine genauere
Bestimmung der DUsenwandtemperatur eine zweite Temperaturmessstelle in der
Duse mit einem gr6Beren Abstand zur Messkanaloberflache fehlt.

Fir die 2. Temperaturkorrekturmethode wird zur Berechnung der mittleren
Massetemperatur Uber den gesamten Messkanal die Methode nach Agassant unter
der Verwendung der Cameron-Zahl (Gleichung 24), welche von einer
Temperaturentwicklung im Kanal ausgeht, angewendet.

Ca = A-L _ Warmeleitung zur Diisenwand

~p-c,-v-H  konvektiver Warmetransport (24)

Dabei sind A die Warmeleitfahigkeit, p die Dichte und c, die spezifische
Warmekapazitat des Feedstock, L und H die Lange bzw. die Hohe des Schlitzkanals
und v die mittlere FlieBgeschwindigkeit.

Die Cameron-Zahl stellt das Verhéltnis von Warmeleitung in Richtung der
Disenwand zum konvektiv in FlieBrichtung transportierten Warmestrom dar und ist
ein MaB fir die Abweichung vom isothermen Gleichgewichtszustand. Fur den Fall,
dass eine thermisch vollentwickelte Strémung vorliegt (Ca>1), wird die gemessene
DUsenwandtemperatur  als  mittlere  Massetemperatur ~ Gbernommen.  Im
Ubergangsbereich (1>Ca>0,01) zwischen der vollentwickelten und der adiabaten
Strémung wird die mittlere Massetemperatur nach Gleichung 25 berechnet. Fir den
Fall von adiabaten Bedingungen (Ca<0,01) (kein Wa&rmeaustausch mit der
Dusenwand, die gesamte dissipierte Energie tragt zur Massetemperaturerhéhung
bei) lasst sich die mittlere Massetemperatur Uber die Gleichung 26 berechnen [9, 10,
11].

DA Yilmaz Institut flr Kunststoffverarbeitung 20
Montanuniversitat Leoben



3. Grundlagen

e () i)

4 L
— - - .Ca-—
1+2n)"  2n(1+3n) |( n 2
n (1+4n)2+5n)| \1+2n
Dabei ist Tw die mittlere Disenwandtemperatur, k und n die Stoffkonstanten des
Potenzansatzes.

3.1.3 Stoffansatze

Flr die Berechnung von Strébmungsvorgangen, z.B. bei Simulationen, missen die
gemessenen Werte durch so genannte Stoffansatze mathematisch beschrieben
werden. Die wichtigsten Stoffanséatze sind:

a) Newtonsches Stoffgesetz:

mit ) ist konstant.
b) Ostwald/de Waele-Funktion (Potenzansatz):
T=¢-7" (28)
oder

t=K-§" (29)

Dabei entspricht ¢ der Fluiditat, K der Konsistenz und n bzw. m dem FlieBindex. Der
Potenzansatz kann nur im Bereich der Strukturviskositat sinnvoll angewendet
werden, er kann den Nullviskositatsbereich nicht beschreiben [8].

c) Bingham-Gesetz:

. T—7T

7= (e=x,) (30)
N..
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mit Potenzcharakteristik

.Y:(T_To)m'q) (31)
Bingham FlUssigkeiten beschreiben pseudoplastisches Verhalten und besitzen mit 1,

eine FlieBgrenze, die Uberschritten werden muss, um den Stoff zum FlieBen zu
bringen [8].

d) Allgemeiner Potenzansatz mit FlieBgrenze (Herschel-Bulkley-Ansatz):

T=1, +K- (32)

Der allgemeine Potenzansatz berlcksichtigt auBer der FlieBgrenze 1, noch ein
strukturviskoses bzw. dilatantes Stoffverhalten, wenn t, Gberschritten wird [8].

Es gilt fir tp bzw. n:
10=0, n=1 — Newtonsches Stoffgesetz
10=0, n#1 — Ostwald/de Waele
10#0, n=1 — Bingham-Gesetz

e) Casson-Funktion:

n=(“n°'y;*/a (33)

Das Wourzelgesetz von Casson beschreibt das Stoffverhalten von Suspensionen
besser als die Bingham-Beziehung. Der Parameter 1. entspricht der
GrenzflieBspannung [8].

f) Carreau-Ansatz:

n= Mo _ A
@+YJC (1+8-7) (34)
o

Carreau schlagt einen dreiparametrigen Ansatz vor, der ebenfalls den
quasinewtonschen Bereich miterfasst. Darin ist no (= A) die Viskositat bei niedrigen
Schergeschwindigkeiten  (Nullviskositat), ¢ gibt den  Absolutwert  der
Asymptotensteigung fir groBe Schergeschwindigkeiten und 7. (= B) den Ort der
Krimmung wieder. Abbildung 13 ist eine Prinzipdarstellung, die zeigt, wie aus der
Viskositatskurve die drei Konstanten fir den Carreau-Ansatz bestimmt werden
konnen [8].
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Steigung -c

Y

log

Abbildung 13: Bestimmung der Carreau-Parameter [8]

Diese Stoffansatze kbénnen mit dem Temperaturverschiebungsfakior erweitert
werden, und dadurch kann der Temperatureinfluss bei Simulationen bericksichtigt
werden (Gleichung 35 und Gleichung 36).

t=a) K-y’ (35)
. 36
(1+B-y-a ) (36)

Bestimmung der Stoffkonstanten:

Die Ermittlung der Stoffkonstanten flir die gemessenen Werte gelingt meist Uber die
GauB-Norm, wobei die Funktion so festgelegt wird, dass die Summe der
Abweichungsquadrate minimiert wird [8]:

2

e:i[ti—f(y,a1,a2,...,am)] =min (37)

Dies erreicht man, indem man Gleichung 37 nach dem Anpassungsparameter
ableitet, null setzt und aus dem Gleichungsansatz die GréBe der Parameter bestimmt
[8].

de
—~ =0

5, (38)
In der Rheologie werden haufig die Parameter Uber mehrere Zehnerpotenzen
variiert. Die Anpassung der Kurven geschieht dann im Bereich groBer Werte starker
als im Bereich kleiner, da die absoluten Abstandsquadrate i. a. dort gréBer sind.

Daher erfolgt die Anpassung oft Uber logarithmischen Werte [8].
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2

j
e=> [logt, -logf(1,a,,a,,...,a,)] =min (39)
i=1

Der Berechnungsweg wird anhand der Potenzfunktion aufgezeigt. Hierbei ist es
leichter, wenn man den Potenzansatz logarithmiert, um dieses mathematische
Problem zu I6sen.

logt=logK+n-log?y (40 )

Es wird die Approximationsnorm 39 angewendet. Es gilt:

e=zj“[logﬂsi —(n-log\‘(i+logK)]2 = min (41)
=
und
2_2:—2-2{Iogti—(n-Iogyi+IogK)-Iogyi};tO (42)
sowie
de :_2-Zj:[|ogri—(n-logyi+logK)]:0 (43)
dlogK =

Nun liegen zwei Gleichungen fur die zwei Unbekannten n und log K vor. Damit sind
die Parameter bestimmbar.

_ > logy- D> (logy-logt) - log®y- > logt

logK , : . 44
Y logy- > logy—n-> log*y (44)
logy-logK—- ) (logy-logt
__2.log¥-log Zzlfgv g7) (45)
> log® ¥
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3.2 FlieBverhalten von Suspensionen

Als Suspensionen werden Fest-Flissig-Gemische bezeichnet, bei denen feste
Partikel in einer Fllssigkeit dispergiert sind. Dabei bildet die Flissigkeit die
kontinuierliche Phase, die als Matrix bezeichnet wird. Kunststoffe werden in vielen
Fallen mit Feststoffen, auch Fullstoffe genannt, beladen, die gewisse Eigenschaften
des Kunststoffes gezielt verdndern sollen, wie z.B. die mechanischen Eigenschaften,
wie Festigkeit (z.B. durch Glasfasern), die Schalldammung (durch Zugabe schwerer
Partikel), Veranderung der Steifigkeit oder ganz einfach das Produkt zu verbilligen.
Die FlieBeigenschaft von Suspensionen wird dann durch die FlieBfunktion der
Matrixflissigkeit, sowie durch die Eigenschaften und Konzentration der Partikel
bestimmt [8].

Bei Suspensionen ist bei der Bestimmung der Viskositat die Zusammensetzung zu
berlicksichtigen. Es handelt sich bei Suspensionen um zweiphasige Systeme von
denen nur eine Phase, der Binder, schmelzflissig wird. Die Feststoffe werden in der
Strdmung nicht geschert, sonder treiben passiv mit der Strdémung mit. Abbildung 14
zeigt schematisch die Strémung eines geflllten und eines ungeflillten Systems. Aus
den Ansatzen in [3] kann das Geschwindigkeitsprofil des geflillten Systems bestimmt
werden (Abbildung 15).

Peq Pa,1 o Paz
— "’21(3’) T Vg2(y)
Vi o V2 a: . 2
et
: = 1=
z System 1 z System“é' | o

Abbildung 14: Ungefiillte Schmelze (System 1) und mit einem Pulverteilchen gefiillte
Schmelze (System 2) [3]
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Abbildung 15: Geschwindigkeitsverteilung (ber der Kanalhdhe flr das ungefiillte
System 1 und das gefillte System 2 [3]

3.2.1 Abhangigkeit von der Konzentration

In Abbildung 16 sind die Viskositatsfunktionen des Silikondl AK-10° und dessen
Suspensionen mit unterschiedlichem Kohlegehalt abgebildet. Es ist deutlich zu
erkennen, dass die  Funktionen der Suspensionen bei niedrigen
Schergeschwindigkeiten eine starke Tendenz zu nicht-newtonschem Verhalten
zeigen, obwohl die Viskositédt des Silikondls in diesem Bereich konstant ist. Der
Viskositatsanstieg bei geringen Schergeschwindigkeiten ist im Vergleich zu héheren
Schergeschwindigkeiten besonders stark [8].

1
| | ! |
" \a\\.__“‘\; .J\ cvo M ;
& . ‘ "~ 0 I
o m] - _,.,._—__~...,__...._.:.“_"'b L% 20 L,_._. ——
F ~— =~ . E] |
i e e, | . _‘_|\ 40 |
- o S e N N
g [, o-_iu-_- "——u..__;:::"‘—-...,__“\\:‘\l 80 -
d 10 i S | :i:’—:é-w‘%
5 i a—-"“'“‘--f\Q? g
1 ""‘--,":::i E\.
%l’{.\
1 :
10 : 1\\\5

-

hy 10° 10' 10 10’ 10* 10
Schergeschwindigkert /¢!

Abbildung 16: Viskositatsfunktionen von Silikonél AK-10° und dessen Suspensionen
mit unterschiedlichem Kohlegehalt c, [8]
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3.2.2 Strukturell bedingte Effekte

Abbildung 17 zeigt schematisch die Viskositatskurve einer Suspension mit dessen
Partikelanordnungen bei verschiedenen Schergeschwindigkeiten.

A i {Yield value T
log n [
Ny
\
AY
~
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N
Mo . — [P
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) it A J ~ : %
1
| \
1
1
|

structure forces <—— hydrodynamic / viscous forces
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=

log ¥

Abbildung 17: Schematische Darstellung der Partikel-Anordnung bei verschiedenen
Schergeschwindigkeiten und der daraus resultierenden Viskositét [16]

Bei der Verarbeitung von Suspensionen kann aufgrund hydrodynamischer Kréfte
eine strukturelle Verédnderung auftreten.

Bei niedrigen Schergeschwindigkeiten (7 < 7,) ist die Struktur, und dadurch auch die

Viskositat, der Suspension durch interpartikulare Wechselwirkung bestimmt. Eine
Nullviskositat, wie bei ungeflullten Schmelzen, tritt nur bei Suspensionen mit
verschwindend kleiner bzw. gar keiner Wechselwirkung zwischen den Partikeln auf.
Ublicherweise weisen Suspensionen mit hdheren Konzentrationen eine
GrenzflieBspannung auf, welche durch einen Anstieg der Viskositdt zu niedrigen
Schergeschwindigkeiten hin charakterisiert ist [16].

FOr Scherraten zwischen 7 und 7, erreichen die hydrodynamischen Krafte die
gleiche GréBenordnung wie die interagierenden Krafte. Abhangig vom
Strémungsprofil beginnen die Feststoffpartikel sich umzuordnen. Dadurch verringert
sich allgemein der Widerstand gegen die Strébmung, welches sich durch eine
Abnahme der Viskositatsfunktion ausdriickt (Scherverdiinnung) [16].

Bei einer weiteren Erhdéhung der Schergeschwindigkeit, Gber 7,, erhdht sich die
Viskositat (Scherverdickung) aufgrund der Neuformation der Partikel. Die
Flllstoffteilchen nahern sich einander wieder an und erhéhen dadurch den
Widerstand gegen die Stromung [17].
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3.2.3 Relative Viskositat von Suspensionen

Die Berechnung von Materialfunktionen einer Suspension, z.B. der
Viskositatsfunktion, aus den Eigenschaften der Komponenten ist nur schwer méglich.
Das FlieBverhalten wird daher in Form der relativen Viskositdt mg, die die
Suspensionsviskositat bezogen auf die reine Matrixviskositat angibt, beschrieben [7].

T]R — nSusp. (46 )

T]Matrix

Die relative Viskositat hangt ab von

e der Konzentration der festen Phase,

e der Partikelform,

e der mittleren PartikelgréBe und der Partikelgré Benverteilung,

e der Schergeschwindigkeit und den hydrodynamischen Kréaften sowie von,

e der Wechselwirkung zwischen den Partikeln selbst und den Partikeln und der
Flussigkeit [8].

Man findet in der Literatur viele Gleichungen, die die relative Viskositat beschreiben.
Diese Gleichungen werden in der Praxis als Anpassungsfunktionen, unabh&ngig
davon, ob die darin enthaltenen Parameter theoretisch abgeleitet oder vom Autor als
Anpassungsparameter eingefihrt wurden, benutzt [7]. In Tabelle 4 wird eine
Zusammenstellung einiger wichtiger Gleichungen zur Berechnung der relativen
Viskositat gezeigt. Diese Gleichungen beschreiben die relative Viskositat in
Abhangigkeit von der Volumenkonzentration cy und, bei faserigen Fullstoffen, vom
Langenverhaltnis der Fasern.
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Tabelle 4:  Auswahl von Gleichungen, die die relative Viskositét beschreiben [7]

Autor relative Viskositat Partikelform | Geltungsbereich
(Vol.-%)
Einstein ne=1+k-cy Kugel <20
Einstein- Ns =1+c¢,° Kugel <20
Gold
: Kugel 2
Mooney T = exp1 k-cy uge <20
-S-Cy
Brodnyan 25.c, +04-(r, —1)* .c, Faser <5
Mg =€Xp °
1-k-cy
Eilers k.c 2 Kugel <30
Mg = (1 + ! ]
1-s-cCy
Hashin 2-cy Faser <20
ng =1+
1-cy

Hierbei ist cy die Volumenkonzentration, k und s experimentell bzw. theoretisch
ermittelte Formparameter.

3.2.4 Konzept der Schergeschwindigkeitsiiberhéhung

Die Gleichungen aus Tabelle 4 weisen alle den Nachteil auf, dass sie stets nur fir
eine Temperatur und/oder eine Schergeschwindigkeit glltig sind. Weiters sind die
darin enthaltenen Anpassungsparameter oder Formfaktoren weder theoretisch noch
experimentell leicht zu bestimmen [18].

Daher wurde von Geisbisch und Schulze-Kadelbach eine einfache Methode
entwickelt, mit der sich die Viskositat geflllter Schmelzen schnell abschéatzen I&sst.
Dabei geht man von einer einfachen Modellvorstellung aus. Dass beim
Durchstrébmen von FlieBkanalen, hervorgerufen durch die Feststoffpartikeln, keine
ebene Schichtenstrdomung mehr vorliegt, sondern vielmehr ein Umstrémen der
Partikeln durch Schmelze auftritt (Abbildung 18). Dieses Umstrémen flhrt in diesen
Bereichen zu erhéhten Schergradienten. Es kann also zur Beschreibung der
FlieBvorgange folgender Ansatz formuliert werden [18]:

Ygefuut =k (47)
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Abbildung 18: Schergeschwindigkeitstiberh6hung k in gefillten Schmelzen [18]

Der Faktor k wird im weiteren als Schergeschwindigkeitsiibern6hung bezeichnet. Die
Uber den Férderdruck aufzubringende Schubspannung des gefullten Materials Tgefit
setzt sich demnach aus der FlieBgrenze des Materials 1o und der zur Erzeugung

einer um den Faktor k héheren Schergeschwindigkeit im Matrixmaterial zusammen
[18]:

Tgefullt( ) — =T, + TMatnx( k) (48 )

Uber den newtonschen Ansatz t=n- folgt:

Tgefullt T]gefullt () Y (49 )

und

TMatrlx (k) T]Matrlx (k) k- Y (50 )
Hierbei ist 7 die aus dem Volumendurchsatz bestimmbare makroskopische

Schergeschwindigkeit sowohl im geflllten als auch ungefillten Material. Aus dem
newtonschen Ansatz und Gleichung 48 folgt die Viskositatsfunktion des geflllten
Materials zu:

T
Ngefalit () = 70 + K Nyarix () (51)

Fir hohe Schergeschwindigkeiten geht der Term zur Berlcksichtigung der
FlieBgrenze to gegen Null und die Gleichung 51 kann wie folgt angeschrieben
werden:

Ngetan() = K Nuatrix (k) (52)
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Somit kann die Viskositatsfunktion der geflillten Schmelze als Verschiebung der
Viskositatsfunktion der ungefillten Schmelze bei konstanter Schubspannung um den
konstanten Faktor k zu h6heren Werten hin aufgefasst werden (Abbildung 19) [18].

Agerfif— — — —— —— — — \L_ ey

TNungef (k-7) i |

- y” et

k-7 log 7

Abbildung 19: Berechnung der Viskositdt einer gefillten Schmelze aus dem
Viskositatswert der ungeftiillten Schmelze [18]

Der Schergeschwindigkeitstiiberhbhungsfaktor k ist unabhangig von der Temperatur,
der betrachteten Schergeschwindigkeit und dem Druck der Schmelze und somit
lediglich eine Funktion der Fullstoffart und Konzentration, wahrend die FlieBgrenze
von der Temperatur abhangig sein kann. Dies bedeutet, dass der
Schergeschwindigkeitsiberhdhungsfaktor k  fir eine spezielle  Kunststoff-
Fullstoffkonzentration aus einem einzigen zu messenden Punkt der
Viskositatsfunktion des geflllten Polymeren bei beliebigem Druck und beliebiger
Temperatur bestimmbar ist, sofern die Schergeschwindigkeit ausreichend groB ist,
um den Einfluss der FlieBgrenze verschwindend klein zu halten. Zur Beschreibung
der Viskositatsfunktion bei niedrigen Schergeschwindigkeiten ist ein zusatzlicher
Messwert in diesem Bereich notwendig, so dass sich mit dem bereits bekannten
Faktor k die FlieBgrenze 1o aus Gleichung 51 bestimmen lasst [18].

Aus der Gleichung 52 Iasst sich der Schergeschwindigkeitsiberhéhungsfaktor wie
folgt berechnen:

l0g K = Mgesuin(3) — Mutatrix (k1) (53)

In halblogarithmischer Auftragung des Faktors k Uber der Volumenkonzentration
erhalt man nahezu eine lineare Abhangigkeit (Abbildung 20). Daraus kann man sehr
gut den Faktor k und daraus die Viskositat der Suspension abschéatzen [18].
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Abbildung 20: Schergeschwindigkeitstiberhéhung in Abhéngigkeit vom
Fillstoffgehalt [18]

Die Gultigkeit dieser Beziehung wurde fir Materialien mit Fillstoffgehalten bis zu 40

Volumenprozent, wie sie Ublich sind bei der Verarbeitung von konventionell gefillten
Thermoplasten, gezeigt.

Geisblsch  [18] und Barth [5] haben fir die Bestimmung des
Schergeschwindigkeitsiberhéhungsfaktors die einfachste Messmethode verwendet,

die MFI-Messung, Melt-Flow-Index, da sich der Faktor aus einem Messpunkt
bestimmen l&sst.

In dieser Arbeit wird der Schergeschwindigkeitsiberhéhungsfaktor aus Messungen
am Hochdruckkapillarrheometer (HKR) bestimmt und untersucht, ob das Konzept der
Schergeschwindigkeitsiberhéhung auch fir PIM-Feedstocks geeignet ist.

3.3 Einspritz- und Plastifizierarbeit

Eine weit verbreitete Methode zur Uberwachung der Viskositat wahrend des
SpritzgieBprozesses ist einerseits das so genannte Einspritzintegral (Gleichung 54)
welches die Einspritzarbeit Wg wiedergibt, und andererseits der Fulldruck, der
notwendig ist um die Kavitat volumetrisch zu fullen [19].

WE :AZ'IpE(si)'dS (54)
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Dabei ist A, die Zylinderquerschnittsflache  (berechnet mit dem
Schneckendurchmesser D), peg der spezifische Einspritzdruck (entspricht dem
Schmelzedruck im Schneckenvorraum) und s der Schneckenweg.

Jedoch ist diese Methode abhéangig von der Werkzeuggeometrie, -temperatur und
den Einspritzbedingungen.

Eine Madglichkeit, die Viskositdt des Feedstocks wahrend der Verarbeitung
unabhangig von den oben genannten Parametern charakterisieren zu kdnnen, bietet
die Dosierarbeit Wp, (Gleichung 55).

tp

W, =2 [M,, -n,, -dt (55 )

t
Wobei My das wirkende Drehmoment an der Schnecke wéhrend des Dosierens ist
und ngy) die Schneckendrehzahl kennzeichnet. Die Drehmomenténderung entlang des
Dosierhubs wird wie folgt beschrieben:
D D
dM, =F-—=1, -n-D-dl- = 56

D 5 Ty T 5 (56 )
Uber den newtonschen Ansatz kann auf die Viskositat zuriick geschlossen werden,
da gilt:

Tw =N Yw (57)
Dabei fuhren Strébmungsverhaltnisse in der Plastifiziereinheit zu Schubspannungen,
die ein Drehmoment an der Schnecke bewirken.

Die Dosierarbeit ist bei gleich bleibender Materialqualitat lediglich von den
Wandschubspannungen an der Schnecke abhangig und charakterisiert somit das
Viskositatsverhalten der Schmelze bei geringen Schergeschwindigkeiten und
Dricken (Abbildung 21) [20].

Es wird die Energie ermittelt, die notwendig ist um das Material im Plastifizierzylinder
zu plastifizieren, und auf das plastifizierte Volumen bezogen (Gleichung 58). Diese
Methode wird Monitoring of Feedstock Quality (MFQ) genannt, und wurde in der
Firma Battenfeld Kunststoffmaschinen GmbH, Kottingbrunn, A, entwickelt [20].

Dosierarbeit (J
MFQ = , ) 3 (58 )
aufdosiertes Volumen (cm®)
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Die MFQ-Methode ist eine energetische Produktionstiberwachung, bei der nicht nur
Aussagen Uber den Zustand der SpritzgieBmaschine sondern auch (ber das
Verarbeitungsmaterial mdglich sind [20].

Zylinder

T dg—

e

.//'/ Y ~——SchmelzefluB
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A Drehmoment

Schnecke

Schnecke

Zylinder S
Rickstrom-

sperre

Abbildung 21: Strémungsvorgdnge im schmelzegefiillten Bereich der Schnecke [20]

Abbildung 22 zeigt die Abhangigkeit des Einspritzintegrals und des MFQ-Wertes von
der Werkzeugtemperatur. Es ist sehr gut zu erkennen, dass die Einspritzarbeit bei
héheren Werkzeugtemperaturen abnimmt, da das eingespritzte Material langsamer
abkihlt und daher eine niedrigere Viskositat besitzt.
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Abbildung 22: Einspritzintegral und MFQ-Wert bei unterschiedlichen Werkzeug-
temperaturen eines 316L Feedstocks der Fa. Gabriel Chemie Gumpoldskirchen, A

[15]
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Abbildung 23 zeigt die MFQ-Werte fiir einen 316L Feedstock der Fa. Gabriel Chemie
Gumpoldskirchen, A. Zusétzlich dazu wurde der Feedstock mit 5% mehr Binder
versehen und die Messung an dem Mahigut des 316L Standard-Feedstock
durchgefinhrt.

2500

1 i i i i i i iivii

MFQ-Wert

316L Standard 316L + 5% 316L Mahlgut

Abbildung 23: MFQ-Werte fiir einen 316L Standardfeedstock der Fa. Gabriel
Chemie, Gumpoldskirchen, A, einen 316L Feedstock um 5% erhéhtem Bindergehalt
sowie fuir ein 316L-Mahlgut [20]

Aus Abbildung 23 erkennt man, dass der Wert des Mahlgutes unter dem MFQ-Wert
des Standardfeedstocks liegt. Der Grund dafir liegt in der zusétzlichen
Durchmischung der Suspension bei der ersten Verarbeitung an der
SpritzgieBmaschine.
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4 Experimentelles

4.1 Materialien

Die in dieser Arbeit untersuchten Materialien wurden von den Projektpartnern zur
In Tabelle 5 ist eine Auflistung der Materialien mit den
Herstellern, dem Pulvertyp und den Firmen, die sie zur Verfligung gestellt haben, zu

Verfligung gestellt.

sehen.
Tabelle 5:  Die untersuchten Feedstocks
Unternehmen Feedstock Feedstock Feedstock Chargen-
Beschreibung Hersteller nummer
MimEcrisa Catamold Kohlenstoffeisen BASF 33827
Catamold Kohlenstoffeisen BASF K37946
FNOSExp mit 8% Nickel
ITB Catamold Edelstahlpulver BASF 35076
Boxten, NL 316LA
Battenfeld Catamold Edelstahlpulver BASF 36812447G0
Kottingbrunn, A 316LG
Alliance Catamold Edelstahlpulver BASF 37735
Saint-Vit, F 316LG
MIMITALIA Batch 1.1-1.4 Kobalt Mimitalia
Vado Ligure, | Batch 2.1-2.2
Parmaco N123 HMB1 Eisenpulver mit Parmaco 071023-2-E
Fischingen, CH L92.15 7% Nickel
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Bei den Catamold-Typen der Fa. BASF AG, Ludwigshafen, D, handelt es sich um ein
Polyacetal Bindersystem. Die anderen Binder sind auf Wachsbasis hergestellt, wobei
deren genauere Zusammensetzung von den Firmen geheim gehalten wird. Bei den
Feedstocks der Fa. Mimitalia handelt es sich um zwei Feedstocks, die sich durch die
Pulverfeinheit unterscheiden. Vom gréberen Pulver sind vier verschiedene Chargen
(Batch 1.1 bis Batch 1.4) und vom feinerem zwei (Batch2.1 und Batch 2.1)
untersucht worden.

Zusatzlich zu den in Tabelle 5 genannten Feedstocks wurde das HMB1-
Bindersystem der Fa. Parmaco mit unterschiedlichem Pulveranteil und dem reinen
Binder nach dem Konzept der Schergeschwindigkeitsiberhéhung (siehe 3.2.4)
untersucht. Die Pulveranteile sind aus der Tabelle 6 zu entnehmen.

Tabelle 6:  Feedstocks der Fa. Parmaco mit unterschiedlichem Pulvergehalt

Binder Feedstock Fullstoffgehalt Chargen-
Beschreibung Volumen | Gewichts nummer
% %
HMB 1 Eisenpulver mit 10 50,22 080130-7-A
7% Nickel
HMB 1 Eisenpulver mit 20 69,42 080129-7-G
7% Nickel
HMB 1 Eisenpulver mit 30 79,55 080129-7-F
7% Nickel
HMB 1 Eisenpulver mit 40 85,82 080129-7-D
7% Nickel
HMB 1 Eisenpulver mit 50 90,82 080129-7-C
7% Nickel
HMB 1 Eisenpulver mit 56,25 92,15 071023-2-E
7% Nickel

Bei dem Feedstock mit 56,25 Volumen % handelt es sich um den herkdmmlichen
Feedstock, der Fa. Parmaco.
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4.2 Verwendete Maschine und Messgerate

Die Viskositat der Feedstocks wurde auf verschiedene Arten gemessen, einerseits
mit dem Hochdruckkapillarrheometer (HKR) der Type Rheograph 2002 der Firma
Gottfert Werkstoff-Priifmaschinen GmbH — Rheologische Prifgerate, Buchen, D, und
andererseits mit der Hybrid-SpritzgieBmaschine Battenfeld HM 40/130 (Abbildung
27) und der vollelektrischen SpritzgieBmaschine BA 1000/200 CDK-SE (Abbildung
28) der Firma Battenfeld Kunststoffmaschinen GmbH, Kottingbrunn, A. Dabei kamen
unterschiedliche Messsysteme und —anordnungen zum Einsatz.

Runddiisensystem:

Die Messung am Bindersystem der Fa. Parmaco am HKR sind aufgrund der
niedrigen Druckverluste, die an der Schlitzdlise entstanden, mittels Runddise
(Abbildung 25) durchgefihrt worden. Dabei sind die Disen aus Tabelle 11 verwendet
worden.

Schlitzdisensystem:

Da bei der Runddise der Druckabfall indirekt gemessen wird, ist es flr Feedstocks
vorteilhafter, den Druck GUber wandbiindig angeordnete Massedruckaufnehmer zu
ermitteln. Dies kann durch Schlitzdiisen realisiert werden. In dieser Arbeit sind zwei
verschiedene Schlitzdlisensysteme verwendet worden, die ,RheoNoz* und die PIM-
Duse.

a) PIM-Duse

Die PIM-Dise (Abbildung 30) ist eine Konstruktion des Instituts flr
Kunststoffverarbeitung in Leoben speziell fir PIM-Feedstocks, sie ist eine
Schlitzdise, bei der flinf Massedruckaufnehmer und drei Thermoelemente mit 1 mm
Durchmesser eingebaut werden kdnnen (Abbildung 26). Mit dieser Dise wurden
Viskositatsmessungen sowohl am HKR als auch an der SpritzgieBmaschine
BA 1000/200 CDK-SE im Technikum des Instituts flr Kunststoffverarbeitung
durchgefihrt. Fir die Messungen an der SpritzgieBmaschine wurde eigens ein
Adapter angefertigt. Die Geometrien der PIM-Dise kénnen aus Tabelle 12
entnommen werden.

b) ,RheoNoz*

Die ,RheoNoz“ (Abbildung 29) ist eine von der Fa. Battenfeld entwickelte
rheologische Messdise. Es kbénnen drei Massedruckaufnehmer und zwei
Thermoelemente mit 6 mm Durchmesser eingebaut werden. Die Messungen mit der
,RheoNoz" sind an der Battenfeld SpritzgieBmaschine HM 40/130 im Technikum der
Fa. Battenfeld durchgefihrt worden.
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Weiters wurden im Technikum der Firma Battenfeld mit der SpritzgieBmaschine
Battenfeld HM 40/130 die Messungen der Dosier- und Einspritzarbeit durchgefihrt.
Die Aufnahme der benétigten Maschinenparameter erfolgte tber das in die UNILOG
B4 Steuerung der Maschine integrierte SCOPE-Programm.

In Tabelle 7 sind die Instrumente, Geradte und Software fur die Messsensorik

aufgelistet.

Tabelle 7:  Verwendete Instrumente/Software und Geréte

Instrumente / Software Type Hersteller

Druckaufnehmer MDA 462-XL 1/2 UNF | Dynisco Europe GmbH, Heilbronn, D

Thermoelement Type J THERMOCOAX GmbH, Stapelfeld, D

Messdatenerfassungsystem | SPIDER 8 Hottinger Baldwin Messtechnik
GmbH, Darmstadt, D

Thermoelementkalibrierung | Profical Il Gréaff GmbH, Troisdorf, D

Druckwaage CPB 5000 HP WIKA Alexander Wiegand GmbH &

Co.KG, Klingenberg, D

Messdatenerfassungs- Beam Version 3.2 Hottinger Baldwin Messtechnik

Software GmbH, Darmstadt, D

Schlitzdise PIM-Dise Institut fir Kunststoffverarbeitung,
Leoben, A

Schlitzdise “RheoNoz” Battenfeld Kunststoffmaschinen
GmbH, Kottingbrunn, A

Runddiise Gottfert Werkstoff-Prifmaschinen

GmbH, Buchen, D

Hochdruckkapillarrheometer

Rheograph 2002

Gottfert Werkstoff-Priifmaschinen
GmbH — Rheologische Prifgerate,
Buchen, D

SpritzgieBmaschine

BA 1000/200 CDK-SE

Battenfeld Kunststoffmaschinen
GmbH, Kottingbrunn, A

SpritzgieBmaschine

Battenfeld HM 40/130

Battenfeld Kunststoffmaschinen
GmbH, Kottingbrunn, A
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4.3 Durchgefiihrte Messungen und Messplan

Die in Kapitel 4.1 erwdhnten Feedstocks sind sowohl am Hochdruckkapillar-
rheometer als auch an der SpritzgieBmaschine untersucht worden. Am HKR sind die
Viskositaten der frischen und einmal verarbeiteten Materialien gemessen worden.

Auch an der SpritzgieBmaschine sind die Viskositaten der Feedstocks ermittelt
worden. Dabei kamen die in Kapitel 4.2 genannten Schlitzdisen zum Einsatz.
Mahlgut wurde an der SpritzgieBmaschine nicht gemessen.

Die Einspritz- bzw. Dosierarbeit ist an der SpritzgieBmaschine am frischen
Feedstocks durch Produzieren eines Zugstabes ermittelt worden. Zusatzlich dazu
wurden die Zugstabe des Catamold FNO8SL Feedstocks eingemahlen und das
Mahlgut gemessen. Dies wurde bis zum zehnten Mal verarbeiteten Material
durchgefuhrt.

Die geplanten experimentellen Untersuchungen an unverarbeitetem und ein- bis
mehrfach verarbeitetem Material sind in Tabelle 8 bzw. in Tabelle 9 dargestellt.

Tabelle 8:  Experimentelle Untersuchungen an unverarbeitetem Material
Viskositéts- | Viskositats- Viskositats- Dosier- und
Feedstock messung messung messung Einspritzarbeit
am HKR an der SGM, | an der SGM,
(,RheoNoz") (,PIM-Diise")
FNOSL 3T, 2H 1T, 1H, 1DE SG von 75 Teilen;
(MimEcrisa) 1DE
FNOSExp 3T, 2H 1T, 1H, 1DE SG von 75 Teilen;
(MimEcrisa) 1DE
Cobalt Feedstock 1T, 1H SG von 75 Teilen;
(MIMITALIA) 1DE
316LG 3T, 2H 3T, 1H, 3T, 1H, 1DE SG von 75 Teilen;
(Battenfeld) 1DE 1 DE
316LG 3T, 1H
(Alliance)
316LA 3T, 1H 1T, 1H, 1DE
(ITB)
H — Disenspalt, T— Messtemperatur, DE — Dosiereinstellung, SG - SpritzgieBen
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Tabelle 9:  Untersuchungen an ein- und mehrfach verarbeitetem Material

Feedstock Viskositéts- Dosier- und Einspritzarbeit
messung
am HKR
FNOSL 1x verarbeitet 1T, 1H SpritzgieBen von 75 Teilen; 1 DE
FNOSL 5x verarbeitet SpritzgieBen von 75 Teilen; 1 DE
FNOSL 10x verarbeitet SpritzgieBen von 75 Teilen; 1 DE
FNOBEXxp 1x verarbeitet 1T, 1H
316LA 1x verarbeitet 1T, 1H
316LG 1x verarbeitet 1T, 1H
(Battenfeld)
H — Dlsenspalt, T — Messtemperatur, DE — Dosiereinstellung

Der Versuch zur Bestimmung des Schergeschwindigkeitsiberh6hungsfaktors k
wurden an den Feedstocks der Firma Parmaco mit unterschiedlichem Pulvergehalt
am Hochdruckkapillarrheometer durchgefiihrt (Tabelle 10).

Tabelle 10: Experimentelle Untersuchungen an Feedstocks der Fa. Parmaco mit
unterschiedlichem Pulvergehalt

Material Viskositatsmessung
am HKR
Binder-System 1T, 1R
Feedstock /
Pulvergehalt in Vol. %

10 1T, 1R
20 1T, 1R
30 1T, 1H
40 1T, 1H
50 1T, 1H
56,25 3T, 1H

H — DUsenspalt, R — Dusenradius, T — Messtemperatur
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5 Messmethodik

In diesem Kapitel wird der Versuchsaufbau fir die Messungen und die
Vorgehensweise beim Messen erklart.

5.1 Hochdruckkapillarrheometer

Im Messablauf wird eine konstante Stempelgeschwindigkeit vorgegeben, wobei
Geschwindigkeiten zwischen 10° und 10° mm/s eingestellt werden kénnen. Der
Aufschmelzzylinder wird gleichmaBig mit dem zu prifendem Material manuell gefullt.
Die Masse wird beim Start der Messungen vier Minuten lang aufgeschmolzen, um
eine homogene Schmelze zu gewahrleisten. Danach fahrt der Stempel das vorher
eingegebene Geschwindigkeitsprofil ab. Dabei schaltet die Maschine auf die nachst
héhere Geschwindigkeit, sobald ein konstantes Druckniveau (1 % Abweichung) Uber
zehn  Sekunden lang vorliegt und die Messwerte (Zeit, Druck,
Stempelgeschwindigkeit, Temperaturen) aufgenommen und aufgezeichnet sind. Um
die Reproduzierbarkeit der Messungen zu zeigen, wurden diese drei Mal mit
demselben Geschwindigkeitsprofil durchgefinhrt.

Abbildung 24: Rheograph 2002 mit aufgertisteter PIM-DUse

Bei den Messungen mit der Runddise (Abbildung 25) erfolgt die Druckmessung
mittels einer kleinen Druckaufnehmerbohrung, ,pressure hole“ genannt, welche bei
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geflllten Materialien stets zu reinigen ist, damit die Drlcke nicht beeintrachtigt
werden. Da der Druck indirekt Gber das im ,pressure hole“ vorhandene Material auf
die Druckaufnehmermembran Ubertragen wird, und die Zusammensetzung dieses
Materials im ,pressure hole* aufgrund von Entmischung und Zersetzung anders ist
als in der Kapillare, ist mit Druckmessfehlern zu rechnen. Die
Kapillarwandtemperatur wird an zwei Stellen knapp unterhalb der Dusenwand
gemessen.

|

PP Er e
iy

T
1 - P&assedruckaufnehme'r: 2 — Thermoelement,
3 — Rheometer Kapillare, 4 — Vorlagezylinder

Abbildung 25: Querschnittsdarstellung der Prifkammer eines HKR mit Runddlise

Die verwendeten Disen mit ihren Geometrien sind in Tabelle 11 aufgelistet.

Tabelle 11: Verwendete Runddiisen mit unterschiedlichen L/D-Verhéltnissen

Diisen- Diisenlange | Diisenlange | Diisenlange | Einlaufwinkel
Durchmesser L:in mm L, in mm L3 in mm o
Dp in mm L/D=10 L/D=20 L/D=30
1. Satz 0,5 5 10 15 180
2. Satz 1 10 20 30 180
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Bei hoch geflllten Polymeren, zu denen man die Feedstocks zahlt, ist die
Viskositatsmessung, wie oben erwahnt, mit der Runddiise nachteilig. Daher werden
bei Messungen von hochgeflllten Materialien Schlitzdisen mit wandbiindig
eingebauten Druckaufnehmern verwendet (Abbildung 26) [12, 13]. Eine
Sonderausfihrung einer Schlitzdise ist die PIM-Dise, die aus dem M390
Bohlerstahl angefertigt wurde und dadurch verschleiBfest und geeignet fur
Messungen an PIM-Feedstocks ist.

coomeee)
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Abbildung 26: Querschnittsdarstellung der  Prifkammer eines Schlitzdlisen-
rheometers mit Rechteckschlitz; 1 — Massedruckaufnehmer, 2 — Thermoelement, 3 —
Rechteckschlitz, 4 — Messring, 5 — Vorlagezylinder, 6 — Kolben

In Tabelle 12 sind die verwendeten Schlitzdiisen mit ihren Geometrien aufgelistet.

Tabelle 12: Die verwendeten Diisen und ihre Geometrien

H6he in mm 1 2,5
Breite in mm 10 10
Lange in mm 100 100
Abstand p1 - ps in mm 60 60
Fp 0,93697 0,84243
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5.2 Viskositatsmessung an der SpritzgieBmaschine

In dieser Arbeit sind Messungen an der SpritzgieBmaschine im Technikum der Firma
Battenfeld Kunststoffmaschinen GmbH, Kottingbrunn, A, und im Technikum des
Instituts flr Kunststoffverarbeitung an der Montanuniversitat Leoben durchgeflhrt
worden.

Im Technikum der Firma Battenfeld wurden die Versuche mit der rheologischen
Messdise RheoNoz und die Messung zur Ermittlung der Dosier- und Einspritzarbeit
mit der Spritzgie Bmaschine Battenfeld HM 40/130 (Abbildung 27) durchgefihrt.

Am Institut far Kunststoffverarbeitung ist die Battenfeld BA 1000 CSK-SE (Abbildung
28) zur Messung der Viskositat mittels PIM-Dise zum Einsatz gekommen.

Abbildung 28: Battenfeld BA 1000/200 CDK-SE
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Rheologische Messdiise — RheoNoz:

Die rheologische Messdise RheoNoz (Abbildung 29 - A) wird direkt an den Flansch
des Spritzzylinders montiert. Es handelt sich dabei um eine Schlitzdliise, deren
Kanalbreite 15 mm betragt. Der Druck wird an drei Stellen mit wandbindig
eingebauten Massedruckaufnehmern (p1, p2, ps) und die Temperatur an zwei Stellen
(T4 und T») gemessen. Durch auswechselbare Einsatze lasst sich das FlieBverhalten
mit unterschiedlichen Spalthéhen (0,5 mm, 1 mm, 2 mm und 3 mm) bestimmen
(Abbildung 29 - B) [15].

Abbildung 29: A) - Schlitzdiise ,RheoNoz* zur Viskositdtsmessungen an der Spritz-
gieBmaschine, (B) — Messdiise mit herausgeschobenen Einschub zur Einstellung der
unterschiedlichen Kanaltiefen [15]

Bei der Messung wird erst dem RheoNoz-Programm die gewlnschte
Schergeschwindigkeit eingegeben, welche das Programm umrechnet auf die
Sollschneckenvorlaufgeschwindigkeit. Das selbst gewéhlte Materialvolumen sollte
groB3 genug sein, um Uber einen gewissen Zeitraum konstante Druckverhéltnisse zu
erreichen, aber auch klein genug, sodass die Schnecke das Material noch gut
homogenisieren kann. Dieses Dosiervolumen wird durch den Rheometerspalt
gespritzt.

Der Volumenstrom, der durch den Spalt gedrickt wird, wird CUber die
Schneckenvorlaufgeschwindigkeit und den Schneckendurchmesser berechnet. Die
Druckabfélle zwischen den einzelnen Druckaufnehmern werden aufgenommen. Das
Programm gibt dabei die Mdglichkeit, den Druckverlust zwischen den
Druckaufnehmern p1 und p2 bzw. p2 und ps auszuwéahlen. Die gesamten Korrekturen
fihrt das Programm automatisch durch.

Einen sehr groBen Nachteil hat die Viskositatsmessung mit der ,RheoNoz* aufgrund
der Thermoelemente. Diese sind mit einem Durchmesser von 6 mm relativ gro3 und
dementsprechend trage. Daher ist eine Detektierung der Erwarmung der Dise durch
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die Schervorgange im Kanal nicht mdglich, wodurch auch eine Temperaturkorrektur
der Viskositatswerte nicht einfach ist.

PIM-Duse:

Die PIM-Dise wurde (Uber einen Adapter auf der disenseitigen
Werkzeugaufspannplatte der SpritzgieBmaschine (Abbildung 30) montiert. Die
Driicke werden nur an drei Stellen (p1, ps und ps) und die Temperatur ebenfalls an
drei Stellen (T4, T», T3) aufgenommen. Genauso wie bei der RheoNoz-Messung wird
eine ausreichende Materialmenge aufdosiert und mit einer
Schneckenvorlaufgeschwindigkeit ~ durch  den  Scherspalt  gedrickt. Die
Schergeschwindigkeit wird dann Uber die Weganderung des Schneckenweggebers
berechnet. Die Messdaten, Druckabfall, Temperatur und Schneckengeschwindigkeit
werden von einem Datenerfassungssystem, Type Spider 8, erfasst. Die weitere
Auswertung erfolgt im Excel.

Abbildung 30: Auf die BA 1000/200 CDK-SE montierte PIM-Diise
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5.2.1 Dosier- und Einspritzarbeit

Zur Ermittlung der Dosier- und Einspritzarbeit wurden Prifkérper (Abbildung 31) an
der SpritzgieBmaschine Battenfeld HM 40/130 im Technikum der Fa. Battenfeld
hergestellt.

Abbildung 31: Gespritzter Zugprtiifkérper

Es werden dabei zuerst 50 ,Anfahrteile“ gespritzt, um stationare Bedingungen zu
erhalten, und erst bei den nachsten 25 Schuss werden die Messwerte
aufgenommen. Die Aufnahme des Drehmomentes, der Schneckendrehzahl und des
Einspritzdruckes erfolgt Uber den Servomotor der Maschine und das in der UNILOG
B4 Steuerung der Maschine integrierte SCOPE-Programm (Abbildung 32). Dabei
werden 400 Messwerte pro Kanal, in den ersten acht Sekunden aufgenommen. Fir
die Messung wird die SpritzgieBmaschine so eingestellt, dass der Einspritz-, der
Nachdruck- und der Dosiervorgang zusammen nicht langer als acht Sekunden
dauern. Dabei wird vor allem die Nachdruckzeit gekirzt, um das Material durch zu
hohe Dosiergeschwindigkeit nicht zu schadigen. Die Integrale zur Berechnung der
Dosier- bzw. Einspritzarbeit werden dann mit dem Windows Excel Programm durch
Aufsummieren der Werte in bestimmten Bereichen gelést. Die Maschine gibt keine
Werte in Sl-Einheiten aus, sondern hat maschinenspezifische Faktoren, die
bertcksichtigt werden mussen. In Tabelle 13 sind die MessgroBen, die die Maschine
ausgibt, aufgelistet.

Tabelle 13: Maschinenspezifische MessgréBen und Faktoren

Drehzahl Umdrehungen/min*10
Dosierweg mm*10
Druck bar*210/4277,8
Drehmoment Nm*100/7,75
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1000 — Drehzahl in UPM*10
900 — Dosierweg in mm*10
800 - MMMMAM — Spritzdruck in bar*210/4277,8
700 — Drehmoment in Nm*100/7,75
600 -
500 -
400
300 - A NPT TR T TU T
200 | \ M“AMMWWWW
100 -~
0 ‘ ; ‘ ‘
0 2 4 6 8 10
Zeit (s)

Abbildung 32: Maschinenausgabe bei der Messung des FNOSL Feedstocks

In den folgenden Tabellen sind die Maschineneinstellung, Werkzeug-,
Zylinderrtemperaturen, Zykluszeiten und die Integralgrenzen zur Berechnung der
Dosier- bzw. Einspritzarbeit aufgelistet.

Tabelle 14: Zylinder- (Tz,), Werkzeugtemperatur (Twz), Zykluszeit (t,,), Einspritzzeit
(te), Nachdruckzeit (tnp) und Nachdruck (ND)

T2y (°C) Twz(°C) tzy (S) te (s) tno (s) | ND (bar)
FNOSL 120 190 45 0,4 1 1000
FNO8Exp 120 190 45 0,4 1 1000
Mimitalia 40 90 45 0,9 1 750
316LG 120 190 45 0,4 1 1600
Battenfeld
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Die Nachdruckzeit wurde so niedrig gewahlt, um genauere Ergebnisse zu erreichen.
Der Nachdruck wurde als Profil eingegeben, wobei die gewahlte Nachdruckhdhe 0,8
Sekunden wirkt und nach dieser Zeit der Nachdruck konstant auf 0 bar fallt.

Tabelle 15: Dosiereinstellungen
Schneckendrehzahl | Staudruck | Dosierweg | s; (mm) | s, (mm)
(min™) (bar) (mm)

FNOSL 80 80 30 30 12
FNO8SExp 80 80 30 30 12
Mimitalia 80 40 30 25 13,5

316LG 80 80 30 30 12
Battenfeld

Tabelle 16: Einspritzeinstellungen
Einspritzgeschwindigkeit | Einspritzdruck | Umschaltung S4 Sz
(mm/s) (bar) (mm) (mm) | (mm)
FNOSL 80 1350 10 30 10
FNO8SExp 80 1350 10 30 10
Mimitalia 80 850 10 25 10
316LG 80 2100 10 30 10
Battenfeld
DA Yilmaz Institut fir Kunststoffverarbeitung 50

Montanuniversitat Leoben




5. Messmethodik

5.3 Bestimmen des Schergeschwindigkeitiberhohungsfaktors
Zur Bestimmung des Schergeschwindigkeitsiberhéhungsfaktors k wurde wie folgt
vorgegangen:
1. Messen der Viskositdt von Binder und Feedstocks mit unterschiedlichem
Flllstoffgehalt

2. Binderviskositat durch Carreau-Ansatz annahern

3. Bestimmen der k-Werte fir die einzelnen Feedstocks mit unterschiedlichem
Fullstoffgehalt durch Verschieben auf die Viskositatskurve des Binders (lber

den Solver im Excel)

4. log k-Werte Uber Fullstoffanteil auftragen und Ausgleichsgerade aufstellen
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6 Ergebnisse und Diskussion

6.1 Einspritz- und Dosierarbeit

6.1.1 Einspritzarbeit

Abbildung 33 zeigt die berechnete Einspritzarbeit des FNO8L Feedstocks Uber eine
Schussfolge von 25 Schuss. Dabei kennzeichnet die schwarze Linie den Mittelwert
der Ergebnisse (465,3 J) und die roten Linien die Standardabweichung (+/- 1,94 J,
+/- 0,42 %). Der maximale und minimale Wert liegen ca. 8 J auseinander. Es
befinden sich noch Messwerte auBerhalb der Standardabweichung, die ein
Anzeichen fur eine zu kurze Laufzeit der Maschine sind. Nach ca. 75 Schuss
befinden sich die Maschine und das Werkzeug noch nicht in stationdren
Verhéltnissen. Dennoch haben die Messwerte eine geringe Streuung.

IKV-MUL Battenfeld HM 40/130
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-~

Einspritzarbeit (J)

Abbildung 33: Einspritzarbeit fiir den Catamold FNOSL Feedstock der Fa. Mimecrisa
Uber die Schussfolge

Tabelle 17 zeigt die Werte der Einspritzarbeit und deren Standardabweichung flr die
gemessenen Feedstocks.
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Tabelle 17: Einspritzarbeit der verschiedenen frischen Feedstocks

mittlere Messwertstreuung

Einspritzarbeit (J) J) (%)

FNOS8L 465,3 1,94 0,42
FNO8Exp 469,9 3,52 0,75
316LG 655,9 4,83 0,74

Zusatzlich zu den Messungen mit frischem Material sind Messungen mit ein- bzw.
mehrfach verarbeitetem Material durchgefihrt worden. Der Vergleich dieser
Ergebnisse ist in Abbildung 34 dargestellt. Auch bei diesen Ergebnissen sind keine
allzu groBen Unterschiede zu erkennen. Man sieht, dass sich die Einspritzarbeit bis
zum sechsmal verarbeitetem Material erh6ht und danach sich bei einem niedrigeren
Wert einpendelt, der etwa dem Wert des frischen Feedstocks entspricht.

IKV-MUL Battenfeld HM 40/130
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Abbildung 34: Vergleich der Einspritzarbeit des frischen und mehrfach verarbeiteten
Catamold FNOSL Feedstocks der Fa. Mimecrisa
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Ein Chargenvergleich bei der Einspritzarbeit wird anhand des Mimitalia Feedstocks
in Abbildung 35 gezeigt. Dabei ist sehr gut zu erkennen, dass das Batch 1 starke
Schwankungen in der Einspritzarbeit zeigt. Die Werte unterscheiden sich bis zu 35%.

Batch 2, welches sich hinsichtlich der Pulverfeinheit zu Batch 1 unterscheidet, ist in
dieser Hinsicht konstanter und bendtigt eine geringere Einspitzarbeit als Batch 1. In
Tabelle 18 sind die Mittelwerte und Messwertstreuungen der Einspritzarbeit der
Mimitalia Feedstocks aufgelistet.

IKV-MUL

Einspritzarbeit (J)
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Battenfeld HM 40/130
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Batch 1.1
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Batch 2.1

Batch 2.2

Abbildung 35: Chargenvergleich der Mimitalia Feedstocks Batch 1 und Batch 2

Tabelle 18: Einspritzarbeit der Mimitalia Feedstocks

mittlere Messwertstreuung

Einspritzarbeit (J) ) (%)

Batch 1.1 146,8 3,8 2,6
Batch 1.2 197,1 12,9 6,5
Batch 1.3 188,7 9,3 4,9
Batch 1.4 182,5 7,5 41
Batch 2.1 122,8 6,1 4,9
Batch 2.2 120,5 1,4 1,2
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6. Ergebnisse und Diskussion

6.1.2 Dosierarbeit

Es sind sowohl die Dosierarbeit als auch der MFQ-Wert berechnet worden. Da der
MFQ-Wert die auf das aufdosierte Volumen bezogene Dosierarbeit ist, und dieses
Volumen in dieser Arbeit immer gleich bleibt, ist der Verlauf des MFQ-Wertes analog
zur Dosierarbeit, aber um einen konstanten Faktor niedriger, wie die folgenden zwei
Abbildungen zeigen. Daher wird in dieser Arbeit nur noch auf die Dosierarbeit
eingegangen.

In Abbildung 36 ist der Verlauf des MFQ-Wertes fur den Catamold FNO8L Feedstock
der Fa Mimecrisa dargestellt. Hierbei betragt der Mittelwert 186,3 J/cm® und die
Standardabweichung 1,1 J/cm®. Der Mittelwert der Dosierarbeit (Abbildung 37)
betragt 853,2 J und die Standardabweichung 5,7 J (0,66 %)
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Abbildung 36: MFQ-Wert fir den Catamold FNOSL Feedstock der Fa. Mimecrisa
Uber die Schussfolge

In Abbildung 37 ist gut zu erkennen, dass einzelnen Werte in einem Bereich von ca.
20 J (2,3 %) schwanken.

Die Messungen der Dosier- und Einspritzarbeit sollten bei héheren Schusszahlen
erfolgen, bei denen der stationdre Zustand der Maschine garantiert ist, z.B. bei
einem Dauerlaufer. Dann wéare auch die Erfassung der Chargenunterschiede

leichter.
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Abbildung 37: Dosierarbeit fir den Catamold FNO8SL Feedstock der Fa. Mimecrisa
Uber die Schussfolge

Tabelle 19 zeigt die Werte der Dosierarbeit und deren Messwertstreuung fUr die drei
untersuchten Catamold Feedstocks.

Tabelle 19: Werte der Dosierarbeit und deren Messwertstreuung

mittlere Dosierarbeit Standardabweichung
o) ) (%)
FNO8L 853,2 5,7 0,66
FNO8Exp 861,8 3,88 0,45
316LG 1083,8 28,66 2,6
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6. Ergebnisse und Diskussion

Abbildung 38 zeigt die Gegenlberstellung der Dosierarbeit des frischen Feedstock
mit dem Mahlgut. Es ist klar ersichtlich, dass die Dosierarbeit zunimmt. Dies steht im
Widerspruch zu Literaturangaben von Gornik in [20], in der die Dosierarbeit aufgrund
der besseren Homogenisierung des Feedstocks durch die vorhergehende
Verarbeitung abnehmen sollte. In [20] wurde die Messung fir einen Feedstock mit
einem Binder auf Wachsbasis durchgefihrt. Da der Binder der Catamold®-Typen, zu
denen zahlt der FNO8L Feedstock, auf Polyacetal basieren, wird womdglich der
Binder bei der mehrmaligen Verarbeitung und beim Vermahlen zersetzt, und dadurch
verringert sich dessen Anteil. Die Zunahme der Viskositat, welche zu einer Erh6hung
der Dosierarbeit fuhrt, kann auch bei der Viskositdtsmessung beobachtet werden
(siehe Kapitel 6.2.3).
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Abbildung 38: Vergleich der Dosierarbeit des frischen (Org.) und mehrfach
verarbeiteten (R1. bis R10.) Catamold FNO8L Feedstocks

Dosierarbeit (J)
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Beim Chargenvergleich des Mimitalia Feedstocks in Abbildung 39 ist wieder eine
starke Schwankung der Werte, wie bei der Messung der Einspritzarbeit beim
Batch 1, zu erkennen, genauso wie eine gewisse Konstanz beim Batch 2.
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Abbildung 39: Chargenvergleich der Mimitalia Feedstocks; Batch1 und Batch 2

Tabelle 20 zeigt die Messwerte flr die Dosierarbeit der untersuchten Mimitalia
Feedstocks sowie deren Messwertstreuung.

Tabelle 20: Dosierarbeit der Mimitalia Feedstocks

mittlere Dosierarbeit Messwertstreuung

) ) (%)
Batch 1.1 650,5 73 11,2

Batch 1.2 592,9 39,9 6,7

Batch 1.3 584,7 50,2 8,6

Batch 1.4 7771 69,8 9,1

Batch 2.1 362,3 17,0 4,7

Batch 2.2 357,9 8,4 2,3
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6. Ergebnisse und Diskussion

6.2 Ergebnisse der Viskositatsmessungen

6.2.1 Temperaturkorrektur

In Abbildung 40 ist die scheinbare, nicht temperaturkorrigierte FlieBkurve des
Catamold 316LG Feedstocks der Fa. Alliance mit den scheinbaren
temperaturkorrigierten FlieBkurven der 1. und 2. Temperaturkorrekturmethode
(Kapitel 3.1.2.1) dargestellt. Zusatzlich ist in dieser Abbildung der Temperaturverlauf
der Dusenwandtemperatur und der mittleren nach Agassant berechneten
Massetemperatur ersichtlich. Man erkennt, dass sich die berechnete mittlere
Massetemperatur im Vergleich zur Dusenwandtemperatur kaum erhdht. Die
Cameron-Zahl ist in diesem Schergeschwindigkeitsbereich (20 s —1.000s™)
zwischen 1 und 0,01, also im Ubergangsbereich. Daher ergibt die
1. Temperaturkorrekturmethode (arithmetisches Mittel der Wandnah gemessenen
Stahltemperaturen wird als mittlere Massetemperatur verwendet) hdéhere
Wandschubspannungswerte.
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Abbildung 40: Scheinbare, nicht temperaturkorrigierte FlieBkurve des Catamold
316LG Feedstocks der Fa. Alliance; nach der 1. und 2. Temperaturkorrekturmethode
korrigierte scheinbare FlieBkurve mit den dazugehdrigen Disenwand- bzw.
Massetemperaturen
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In Abbildung 41 erkennt man sehr gut den Unterschied zwischen der 1. und
2. Temperaturkorrekturmethode. Die 1. Temperaturkorrekturmethode, die eine viel
gréBere Temperaturerh6hung annimmt, korrigiert die gemessenen Werte zu héheren
Wandschubspannungswerten. Die nach Temperaturkorrekturmethode 1 berechnete
Wandschubspannung ist bei der h6chsten Schergeschwindigkeit um 2,3% héher als
jene ohne Temperaturkorrektur, und die nach der 2. Temperaturkorrekturmethode
um 1,1 %.
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Abbildung 41: Gegendiberstellung der nicht temperaturkorrigierte und der nach der 1.
und 2. Temperaturkorrekturmethode korrigierten scheinbaren Flie Bkurven des 316LG
Feedstocks der Fa. Alliance

In dieser Arbeit wurden die gemessenen FlieBkurven der anderen Feedstocks Uber
die 1. Temperaturkorrekturmethode korrigiert, da die temperaturabhangigen
Stoffdaten, wie Warmeleitfahigkeit, spezifische Warmekapazitat und Dichte nicht zur
Verflgung standen.

Trotzdem muss festgestellt werden, dass die 2. Temperaturkorrekturmethode
grundséatzlich die genauere Methode ist, da sie vom sich entwickelnden
Schmelzetemperaturprofil im Messkanal ausgeht.
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6.2.2 Messungen an unverarbeitetem Material

Die in Abbildung 42 bis Abbildung 44 dargestellten Viskositatskurven wurden mit
dem Potenzansatz approximiert. Der Potenzansatz bietet hier eine sehr gute
Annaherung.

In Tabelle 21 sind die Stoffkonstanten des Potenzansatzes und die
Aktivierungsenergien fir alle am HKR gemessenen Catamold Feedstocks aufgelistet.
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Abbildung 42: Viskositdtsfunktion des Catamold FNO8SL Feedstocks der Fa.
Mimecrisa angené&hert tiber den Potenzansatz
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MUL-IKV Rheograph 2002
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Abbildung 43: Viskositétsfunktion des Catamold FNO8SExp Feedstocks der Fa.
Mimecrisa angené&hert tiber den Potenzansatz
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Abbildung 44: Viskositatsfunktion des Catamold 316LG Feedstocks der Fa.
Battenfeld angenéhert (iber den Potenzansatz
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Tabelle 21: Stoffkonstanten des Potenzansatzes und Aktivierungsenergien der am
HKR gemessenen Catamold Feedstocks

K (Pas" n To (°C) Ea (kJ/(molK))
FNOSL 10460,9 0,516 190 28,17
FNOSExXp 7519,6 0,549 190 28,28
316LG Alliance 5421,3 0,646 190 20,64
316LG Battenfeld | 5839,1 0,623 190 30,06
DA Yilmaz Institut flr Kunststoffverarbeitung 63

Montanuniversitat Leoben




6. Ergebnisse und Diskussion

In Abbildung 45 sieht man bei der Gegenilberstellung der zwei Catamold 316LG
Chargen der Fa. Battenfeld und der Fa. Alliance, dass sie einen
Viskositatsunterschied von 1,7 % im Bereich niedriger Schergeschwindigkeiten und
bis zu 10 % bei 1000s™ aufweisen.
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Abbildung 45: Chargenvergleich des Catamold 316LG Feedstocks der Firmen
Alliance und Battenfeld

Die Abbildungen 46 und 47 zeigen den Chargenvergleich der beiden Mimitalia
Feedstocks.

Wie durch die Messergebnisse der Einspritz- und Dosierarbeit erwartet, existieren bei
der Viskositat der Batch 1-Chargen groBe Unterschiede, die bis zu 28% erreichen.
Batch 2 zeigt hingegen beim Vergleich der Viskositaten einen Unterschied von nur
ca. 10%.

DA Yilmaz Institut flr Kunststoffverarbeitung 64
Montanuniversitat Leoben



6. Ergebnisse und Diskussion
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Abbildung 46: Chargenvergleich der Batch 1-Viskositédtskurven der Fa. Mimitalia
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Abbildung 47: Chargenvergleich der Batch 2-Viskositétskurven der Fa. Mimitalia
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In Tabelle 22 sind die Stoffkonstanten flr den Potenzansatz fiir die verschiedenen
Mimitalia Feedstocks aufgelistet.

Tabelle 22: Stoffkonstanten flir den Potenzansatz der Mimitalia Feedstocks

K ( Pas") n
Batch 1.1 719,1 0,664
Batch 1.2 828,6 0,625
Batch 1.3 877,4 0,604
Batch 1.4 504,5 0,690
Batch 2.1 485,5 0,700
Batch 2.2 253,4 0,782
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Weitere Viskositdtsmessungen an unverarbeitetem Material sind mit der
SpritzgieBmaschine durchgefiihrt worden. Wenn es nicht explizit erwahnt wird, sind
die Messergebnisse der PIM-DUse dargestellt.

Die Viskositat der an der SpritzgieBmaschine gemessenen Feedstocks ist, wie
ebenfalls erwartet, geringer als die am HKR gemessene Viskositat (Abbildung 48).
Dies ist auf die zusatzliche Homogenisierung des Feedstocks im Plastifizierzylinder
zurlckzufihren. Aber die Viskositatsfunktion der an der SpritzgieBmaschine
gemessenen Feedstocks weist eine geringere Steigung auf. Dies wirde auf eine
hdhere Viskositat im niedrigen Schergeschwindigkeitsbereich hindeuten, dieser
Bereich kann aber, aufgrund der minimalen Vorlaufgeschwindigkeit der Schnecke
nicht erfasst werden.
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Abbildung 48: Vergleich der Viskositdt von Catamold 316LG der Fa. Battenfeld mit
Messungen am HKR und an der Spritzgie Bmaschine

Tabelle 23 zeigt die Stoffkonstanten fiir den Potenzansatz der Feedstocks, die an der
SpritzgieBmaschine mit der PIM-Schlitzdiise gemessen wurden.
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Tabelle 23: Stoffkonstanten fiir den Potenzansatz der Feedstocks gemessen an der
Spritzgie Bmaschine

K (Pas") n
FNOSL 12977.,8 0,481
FNOSExp 9666, 1 0,512
316LG Battenfeld 6612,9 0,600

In Abbildung 49 sind die drei Verfahren, die in dieser Arbeit zur
Viskositatsbestimmung angewendet worden sind, gegentbergestellt. Dabei zeigt die
mittels RheoNoz gemessene Viskositat einen deutlichen Unterschied zu den anderen
Verfahren. Womdoglich ist die Berechnung des Volumendurchsatzes bei der
RheoNoz, welche direkt Uber die eingestellte Vorlaufgeschwindigkeit der Schnecke
berechnet wird, nicht genau genug. Unter anderem konnte keine
Temperaturkorrektur der Viskositatswerte durchgefuhrt werden, welche die
Viskositatskurve zusétzlich erhéhen wirde.
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Abbildung 49: Gegeniberstellung der am HKR und an der SpritzgieBmaschine
mittels RheoNoz und PIM-Diise gemessenen Viskositat fir den Catamold 316LG
Feedstock der Fa. Battenfeld
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6.2.3 Messungen an verarbeitetem Material

In diesem Kapitel werden die Ergebnisse an unverarbeitetem und einmal
verarbeitetem Material der Viskositdtsmessung am HKR gegenlbergestellt.
Abbildung 50 zeigt dies anhand des Catamold FNO8L Feedstocks der Fa. Mimecrisa.

In Abbildung 50 ist flr das verarbeitete Material eine deutliche Erhdéhung der
Viskositat bei geringen Scherraten Zu erkennen. Bei héheren
Schergeschwindigkeiten ist der Unterschied nicht mehr so groB. Man kann aus
diesen Ergebnissen schlieBen, dass beim Verarbeiten und Vermahlen der
Feedstocks der strukturelle Aufbau stark verandert wird. Das kénnte auf Zersetzung
des Materials zurtickzufiihren sein. Dass bei héheren Schergeschwindigkeiten sich
der Unterschied verringert, kbnnte daran liegen, dass sich der Binder sowohl beim
unverarbeitetem als auch beim verarbeitetem Material an der Kanaloberflache
zersetzt und dadurch beide annahernd die gleiche Viskositat besitzen.
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Abbildung 50: Gegeniiberstellung der Viskositdten von unverarbeitetem und einmal
verarbeitetem Catamold FNOSL Feedstock der Fa. Mimecrisa

Tabelle 24 zeigt die Stoffkonstanten des Potenzansatzes fiir die einmal verarbeiteten
Catamold Feedstocks.
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Tabelle 24: Stoffkonstanten des Potenzansatzes flir 1 x verarbeitete Feedstocks

K n
(Pas")
FNOSL 14975,3 0,467
FNOSEXxp 12071,3 0,487
316LG Battenfeld 6180,7 0,616
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6.2.4 Viskositatsmessung am 316LA Feedstock

Der Feedstock Catamold 316LA (A steht fir Alloy) ist eine Mischung aus
gasverdistem Legierungspulver und Carbonyleisen mit einer PartikelgroBe zwischen
6 und 10 um. Daher hat dieser Feedstock groBe Unterschiede zum Catamold 316LG
Feedstock, der nur aus einen Pulver besteht. Diese Unterschiede machen sich auch
bei der Viskositat des Feedstocks bemerkbar.

Abbildung 51 zeigt die scheinbare FlieBkurve des 316LA Feedstocks. Es ist eine
deutliche Steigungsénderung der Funktion bei einer Schergeschwindigkeit von ca.
200 s zu erkennen.
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Abbildung 51: Scheinbare FlieBkurve des Catamold 316LA Feedstocks der Fa. ITB;
gemessen am HKR und bei drei Temperaturen

Eine mégliche Erklarung fir die Anderung des FlieBverhaltens liegt in der
Partikelanordnung. Dabei verandert sich die Struktur des Feedstocks schon friher
und die Viskositatsfunktion wird ab diesem kritischen Wert viel mehr vom
Bindersystem beeinflusst. Dies wird in Kapitel 3.2.2 dargestellt. Dabei befindet sich
dieser kritische Wert bei 7,, wie es in Abbildung 52 dargestellt ist.
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Abbildung 52: Schematische Darstellung der Partikel-Anordnung mit zunehmender
Schergeschwindigkeit und kritischem Bereich [16]

Dieser ,Knick® in der FlieBkurve verursacht bei der Umrechnung auf die wahre
Viskositat einen Anstieg der Viskositatskurve bei Schergeschwindigkeiten knapp
(iber 200 s (Abbildung 53). Da durch diese Steigungsdnderung keine plausible
wahre Viskositat berechnet werden konnte, wurde die Kurve in zwei Teilbereiche, wie
sie in Abbildung 51 dargestellt sind, aufgeteilt, und die wahre Viskositat getrennt
voneinander berechnet (Abbildung 55).
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Abbildung 53: Wahre Viskositét des Catamold 316LA Feedstocks der Fa. ITB
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Diese Erhdhung der Viskositdt in Abbildung 53 ist kein scherverdickendes
Ph&anomen, sondern entsteht durch die Weissenberg/Rabinowitsch Korrektur. Dieser
Effekt wird auch von German in [4] dargestellt (Abbildung 54).

viscosity, Pa:s

1000 T T
hardmeﬂfalJ <10 pum, 63 %
170C, polystyrene
100 . —
10 ! '
10 100 1000

shear rate, s’

Abbildung 54: Wahre Viskositat eines Hartmetall Feedstocks mit einem Binder auf
Polystyrolbasis [4]

Der Teilbereich B zeigt eine hohere Viskositat als der Teilbereich A bei der
annahernd gleichen Schergeschwindigkeit. Diese Methode ist auch nicht zielfihrend,
da zwei verschiedene Ansatz-Parameter bendtigt werden, um eine einzelne Kurve zu
beschreiben.
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Abbildung 55: Wahre Viskositét der Teilbereiche des Catamold 316LA Feedstocks
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Die Messungen mit hdéheren  Schergeschwindigkeiten sind an  der
SpritzgieBmaschine gemessen worden. Dabei ist sowohl die PIM-Dise mit 1 mm
Spaltweite als auch mit 2,5 mm zum Einsatz gekommen (Abbildung 56).

Aufgrund der unterschiedlichen Aufbereitung der Schmelze bei den Messungen mit
dem HKR (der Messzylinder wurde manuell gefillt) und der SpritzgieBmaschine,
(Schmelze wurde beim Aufdosieren zusatzlich homogenisiert) hat die FlieBkurve nur
eine kurze Ubergangsphase. Die zusatzliche Homogenisierung im Plastifizierzylinder
verandert die Struktur des Feedstocks schon friher.
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Abbildung 56: FlieBkurve des Catamold 316LA Feedstocks der Fa. ITB gemessen
an der Spritzgie Bmaschine bei zwei Spalthéhen und einer Temperatur von 190 C

In Abbildung 57 ist der Vergleich der Viskositat mit beiden Messmethoden
dargestellt. Dabei ist die niedrigere Viskositdt des an der SpritzgieBmaschine
gemessenen Feedstocks gut zu erkennen. Man erreicht mit der SpritzgieBmaschine
aufgrund der beschrankten minimalen Schneckenvorlaufgeschwindigkeit nur héhere
Schergeschwindigkeiten, dies ist dennoch kein Nachteil, da bei der Verarbeitung von
Feedstocks SpritzgieBmaschinen verwendet werden, und somit die Messung
praxisnahe ablauft.
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Abbildung 57: Vergleich der Teilbereiche der Viskositédtskurve des Catamold 316LA
Feedstocks der Fa. ITB mit den Messungen an der Spritzgie Bmaschine

Tabelle 25 zeigt in einer zusammenfassenden Darstellung die Potenzansatz-
Stoffkonstanten fiir die Teilbereiche A und B der Viskositatskurve des Catamold
316LA Feedstocks sowie jene Stoffkonstanten der rheologischen Messungen an der
SpritzgieBmaschine.

Tabelle 25: Stoffkonstanten des Potenzansatzes fir den Catamold 316LA
Feedstock der Fa. ITB fir die Teilbereiche und fir die Messung an der
SpritzgieBmaschine

K ( Pas") n Ea To (°C)
(kJ/(molK))

Teilbereich A 17878,2 0,384 34,04 190

01s'<y<200s™

Teilbereich B 1661,5 0,861 24,70 190

200s ' <¥<1000s™

SpritzgieBmaschine 6779,3 0,612
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Zusatzlich sind an diesem Feedstock Messungen zur Bestimmung der FlieBgrenze 1
im niedrigen Schergeschwindigkeitsbereich (bis zu 0,1 s™) durchgefiihrt worden.
Abbildung 58 zeigt die FlieBkurve in diesem Bereich.
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Abbildung 58: FlieBkurve zur Bestimmung der FlieBgrenze fiir den Catamold 316LA
Feedstock der Fa. ITB

Diese FlieBkurve ist Gber den Potenzansatz, den Bingham-Ansatz und den Herschel-
Bulkley-Ansatz angenahrt worden (Tabelle 26). Andere Ansatze sind nicht
ausprobiert worden, da der Herschel-Bulkley-Ansatz eine ausgezeichnete
Approximation der Messwerte liefert. Tabelle 26 zeigt die Parameter der
verschiedenen Ansatze.

Tabelle 26: Parameter der verschiedenen Stoffansétze zur Anndherung der
FlieBkurve von Catamold 316LA bei niedrigen Schergeschwindigkeiten

7, (Pa) n. (Pas) K (Pas") n
Bingham 20739,8 15445
Potenzansatz 17878,2 0,384
Herschel-Bulkley 4296,5 13901,9 0,442
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MUL-IKV Rheograph 2002
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Abbildung 59: Approximation der FlieBkurve (ber verschiedene Stoffansétze fiir den
Catamold 316LA Feedstock der Fa. ITB

Die beste Annaherung ist durch den Herschel-Bulkley-Ansatz gegeben. Daher wird
dieser auch dazu verwendet, die FlieBkurven durch die Temperaturverschiebung
anzunahern (Abbildung 60). In Tabelle 27 sind die fir den Herschel-Bulkley Ansatz
und flr den Temperaturverschiebungsfaktor nétigen Parameter angegeben.

Tabelle 27: Herschel-Bulkley-Parameter zur Temperaturverschiebung

z, (Pa) 4006,5
K (Pas ") 14618,3
n 0,429
To (°C) 190
Ea (kJ/(molK)) 34,04
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Die Temperaturverschiebung Uber den Herschel-Bulkley Ansatz zeigt eine sehr gute
Anndherung an die gemessene Viskositatsfunktion flir den Feedstock in diesem
Schergeschwindigkeitsbereich.
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Abbildung 60: Temperaturverschiebung (ber den Herschel-Bulkley-Ansatz fir den
Catamold 316LA Feedstock der Fa. ITB und Vergleich mit den gemessenen
Viskositatswerten
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6.2.5 Viskositatsmessung am Parmaco Feedstock

Abbildung 61 zeigt die Viskositatskurven der Feedstocks mit unterschiedlichem
Pulvergehalt. Es sind verschiedene Messsysteme zum Einsatz gekommen, da die
Druckverluste bei den Messungen mit der Schlitzdise bei niedrigerem Pulvergehalt

zu niedrig waren.
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Abbildung 61: Viskositdt des Parmaco Binders und der 6 Feedstocks mit
unterschiedlichem Pulveranteil

Die Viskositat des Binders ist Uber den Carreau-Ansatz angendhert (Tabelle 28)
worden. Uber den Solver im Excel sind die Viskositatskurven der Feedstocks mit
unterschiedlichem Pulveranteil auf die Binderviskositat verschoben worden
(Abbildung 62), um dadurch den k-Wert bestimmt zu kénnen.

Tabelle 28: Carreau Parameter der Binderviskositat flir den Parmaco Feedstock

A (Pas) 255
B (s) 0,398
C () 0,508
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Aus Abbildung 62 sieht man, dass sich die verschobene Viskositaten der Feedstocks
im strukturviskosen Bereich des Binders befindet. Demnach ist die auf diese Art
berechnete Viskositat der Suspensionen eine parallele Verschiebung des
strukturviskosen Bereichs zu héheren Viskositaten. Daraus folgt auch, dass die
Viskositaten der Feedstocks Uber den Binder bestimmt werden. Die berechneten
Schergeschwindigkeitsiiberhéhungsfaktoren sind in Tabelle 29 angegeben.
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Abbildung 62: Auf Binderviskositédt verschobene Viskositdt der Parmaco Feedstocks
mit unterschiedlichem Pulveranteil

Tabelle 29: Berechneten  Schergeschwindigkeitsiiberhbhungsfaktoren  fir  die
Parmaco Feedstocks

k log k
K10% 1,599 0,204
Koo 3,988 0,600
K30% 15,91 1,202
Ka0% 37,47 1,574
Kso 111,4 2,047
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In Abbildung 63 sind die Uber die Schergeschwindigkeitsiberhéhungsfaktoren
berechneten Viskositaten dargestellt. Fir die berechneten Viskositatskurven der
Suspensionen mit 10% und 20% Pulveranteil ist diese Anndherung nicht
ausreichend. Das liegt daran, dass die Viskositaten aufgrund der geringen Dricke
beim Messen nicht richtig erfasst werden konnten. Die Berechnungen fir die
Feedstocks mit 30% und 40% sind ziemlich genau. Bei 50% aber unterscheidet sich
die Steigung der berechneten Kurve von der gemessenen.
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Abbildung 63: Viskositdtswerte und approximierte Viskositdtskurven fir die Parmaco
Feedstocks, berechnet tber die Schergeschwindigkeitstiiberhéhungsfaktoren k

Abbildung 64 und Abbildung 65 zeigen die halblogarithmischen Auftragungen der k-
Werte Uber dem Fillstoffgehalt. Da in Abbildung 63 ersichtlich ist, dass die
Feedstocks mit 10 Vol.-% und 20 Vol.-% keine gute Anndherung liefern sind diese in
der Abbildung 65 auBer Acht gelassen worden.

Uber die Geradengleichung in den Abbildungen 64 bzw. 65 und dem Pulveranteil
(56,25 Vol.-%) im Handelsfeedstock der Fa. Parmaco wird dessen k-Wert berechnet
(Tabelle 30). Dabei werden beide k-Werte berechnet und mit der gemessenen
Viskositat des Feedstocks verglichen (Abbildung 66).
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Abbildung 64: Geradengleichung zur Berechnung des (log k)-Wertes der Parmaco
Feedstocks unter Berticksichtigung aller Pulverfillgrade
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Abbildung 65: Geradengleichung zur Berechnung des (log k)-Wertes der Parmaco
Feedstocks ohne Berticksichtigung von 10 Vol.-% und 20 Vol.-% Pulverfillgrad
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Tabelle 30: Berechneten k-Werte fiir die Schergeschwindigkeitsiiberhéhung des

Parmaco Feedstocks

k log k
Mit 10% und 20% 223,06 2,348
Ohne 10% und 20% 196,87 2,294

Abbildung 66 zeigt die berechnete Viskositat Gber die k-Werte aus Tabelle 30. Der
Steigungsunterschied ist noch deutlicher zu erkennen, als jener bei 50 Vol.-%
Flllstoffanteil. Da die Berechnung Uber den strukturviskosen Bereich des Binders
ablauft und die Verschiebung Uber den k-Wert parallel zu diesem Bereich ist, kann
man davon ausgehen, dass der Einfluss des Binders bei héheren Fullstoffanteilen
geringer ist. Daher ist diese Methode, Uber die Matrix die Viskositat der Suspension
bestimmen zu kdénnen, fir hochgeflllte Materialien nur zur ungefdhren Abschatzung

geeignet.
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Abbildung 66: Berechnete Viskositdt des Handelsfeedstocks Parmaco N123 HMB1

mittels k-Wert und Vergleich mit den gemessenen Viskositdtsdaten
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7 Zusammenfassung

Ziel dieser Arbeit ist die Ermittlung der Viskositatskurven und eventuelle
FlieBanomalien fUr verschiedene handelsibliche metallische Feedstocks. Die
Viskositdtsmessungen sollen an verschiedenen Feedstock-Chargen sowie an bereits
verarbeiteten Materialien durchgefihrt werden. Die Messungen sollen am
Hochdruckkapillarrheometer (HKR) und an der SpritzgieBmaschine unter
Verwendung eines Schlitzdisenmesssystems erfolgen. Im Rahmen der
Untersuchungen soll ferner die Einspritz- und Dosierarbeit an der
SpritzgieBmaschine bestimmt werden sowie der Einfluss der rheologischen
Eigenschaften der Feedstocks auf diese GroBen. Fir die rheologische Beschreibung
der FlieBeigenschaften sind gebrauchliche Viskositatsansatze zu wahlen bzw. deren
Anwendbarkeit zu Uberprifen.

Der gréBte Teil der Feedstocks, die in dieser Arbeit untersucht wurden, lieBen sich
sowohl auf der SpritzgieBmaschine als auch am Hochdruckkapillarrheometer gut
verarbeiten.

Es wurden die Dosierarbeit und die Einspritzarbeit von funf verschiedenen
Feedstocks (Catamold FNO8BL und FNO8Exp der Fa. Mimecrisa, Catamold 316LG der
Fa. Battenfeld und Kobalt Feedstock der Fa. Mimitalia (Batch 1 und Baich 2))
gemessen. Es sind sowohl Chargenunterschiede der Mimitalia-Chargen als auch die
Unterschiede zwischen frischem und verarbeitetem Material am Catamold FNOS8L
Feedstock detektiert worden. Eine wichtige Erkenntnis bei diesen Messungen war,
dass die Dosierarbeit von Mahlgut héher ist als die von frischem Material. Dieses
Ergebnis korreliert mit den Viskositdtsmessungen.

Die Bestimmung der Feedstockqualitat bei der Verarbeitung Gber die Dosierarbeit
konnte in dieser Arbeit aufgrund der geringen Materialmenge nicht genau
durchgefihrt werden. Man misste dies in der Praxis in der laufenden Produktion
ermitteln. Dabei kbnnen Chargenschwankungen, Viskositatsschwankungen und auch
Messwertstreuungen besser beobachtet werden.

Das FlieBverhalten von frischen Feedstocks wurde mit dem HKR und der
SpritzgieBmaschine  mit  Schlitzdliisensystemen  gemessen. Mit  dieser
Messanordnung war die Feedstockcharakterisierung problemlos durchfihrbar. Die
FlieBfunktionen der Feedstocks lieBen sich sehr gut mit dem Potenzansatz
beschreiben, und auch die Temperaturverschiebung mit dem Potenzansatz ergab
gute Ergebnisse.
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Die Erkenntnis aus der Dosierarbeitsmessung von Mahlgut, dass dieses eine bis zu
30 % hoéhere Viskositat besitzt, wurde am HKR auch bewiesen.

Die an der SpritzgieBmaschine gemessene Viskositat ist aufgrund der zusatzlichen
Homogenisierung beim Dosiervorgang um ca. 10 % niedriger als die Viskositat, die
am HKR gemessen wurde.

Allein der Catamold 316LA Feedstock der Fa. ITB zeigte bei einer
Schergeschwindigkeit von ca. 200s' eine FlieBanomalie. Die Steigung der
FlieBkurve &anderte sich in diesem Schergeschwindigkeitsbereich, wodurch eine
Umrechnung in die wahre Viskositat Gber die gesamte Funktion nicht mehr mdéglich
war, und die FlieBkurve in zwei Bereiche aufgeteilt und einzeln ausgewertet wurde.
Diese Anomalie, die bei vielen Feedstocks und anderen Suspensionen ofters zu
beobachten ist, sollte in spateren Arbeiten genauer untersucht und ein Ansatz zur
Approximation dieser Kurve entwickelt werden.

Beim Catamold 316LA Feedstock wurde zusatzlich in den niedrigen
Schergeschwindigkeitsbereich bis zu einer Schergeschwindigkeit von 0,1 s hinein
gemessen, um die FlieBgrenze 1ty zu bestimmen. Dabei wurde die Viskositat mit dem
Herschel-Bulkley-, dem Potenz- und dem Bingham-Ansatz angenahert. Der
Herschel-Bulkey-Ansatz ergab die beste Kurvenapproximation und eine FlieBgrenze
von 4300 Pa.

Um die Viskositat des Feedstocks aus der Binderviskositat abschatzen zu kdnnen,
wurden Messungen an einem Eisen-Nickel Feedstock mit unterschiedlichen
Pulveranteilen und dem reinem Bindersystem der Fa. Parmaco durchgefthrt. Dabei
kam das Konzept der Schergeschwindigkeitsiberhéhung von Geisbisch zum
Einsatz. Wie auch beim Kugelmodell von Geisblsch waren die Abschatzungen der
Viskositat bis zu einem Pulvervolumenanteil von 40 % ziemlich genau. Uber
40 Vol.% andert sich die Steigung der Feedstockviskositatskurve derart, dass die
Feedstockviskositaten nicht mehr genau aus der Binderviskositat bestimmt werden
kénnen.
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9. Verwendete Symbole

9 Verwendete Symbole

it Scherung A  Flache

¥ Schergeschwindigkeit ar Temperaturverschiebungs-
faktor

A Schergeschwindigkeit bei A;  Zylinder

Kriimmung der Viskositatskurve Querschnittsflache
s  Scheinbare B Spaltbreite
Schergeschwindigkeit

Yw  Wahre Schergeschwindigkeit C  Asymptotensteigung bei
Carreau

d Scherwinkel Cc Volumenkonzentration

M Dynamische Viskositéat Cp Warmekapazitat

Ne Casson Viskositat D« Kolbendurchmesser

N Relative Viskositat E. Aktivierungsenergie

Newsy OUspensionsviskositat Fr  Formkorrekturfaktor

Nuank  Matrix-Viskositat H  Spalthéhe

n.  Bingham Viskositat K Konsistenz

A Warmeleitfahigkeit k  Schergeschwindigkeits-
tberhdéhunsfaktor

P Dichte L  Spaltlange

Pe Gemischdichte m  FlieBindex

T Schubspannung n  FlieBindex

To GrenzflieBspannung R Radius Runddise

T Casson Schubspannung T, Bezugstemperatur

) Pulvervolumengehalt vk Kolbengeschwindigkeit

dc Kritischer Pulvervolumengehalt v Volumendurchsatz
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10.1 Einspritz- und Dosierarbeit

IKV-MUL Battenfeld HM 40/130

480

475 7 .

470 - = [269,9 J}{+/-352J ] —

465 B 4

460 -

Einspritzarbeit (J)

455

450 T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30 35
Schussfolge

Abbildung 67: Einspritzarbeit fir Catamold FNOSExp Feedstock, gemessen an der
Battenfeld Spritzgie Bmaschine HM 40/130
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Abbildung 68: Einspritzarbeit flir den Catamold 316LG Feedstock der Fa. Battenfeld,
gemessen an der Battenfeld Spritzgie B3maschine HM 40/130
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IKV-MUL Battenfeld HM 40/130
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Abbildung 69: Einspritzarbeit flir den Mimitalia Feedstock Batch 1.1, gemessen an

der Battenfeld Spritzgie Bmaschine HM 40/130
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Abbildung 70: Einspritzarbeit fir den Mimitalia Feedstock Batch 1.2, gemessen an

der Battenfeld Spritzgie Bmaschine HM 40/130
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IKV-MUL Battenfeld HM 40/130
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Abbildung 71: Einspritzarbeit fir den Mimitalia Feedstock Batch 1.3, gemessen an
der Battenfeld Spritzgie Bmaschine HM 40/130
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Abbildung 72: Einspritzarbeit fir den Mimitalia Feedstock Batch 1.4, gemessen an
der Battenfeld Spritzgie Bmaschine HM 40/130
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Abbildung 73: Einspritzarbeit flir den Mimitalia Feedstock Batch 2.1, gemessen an
der Battenfeld Spritzgie Bmaschine HM 40/130
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Abbildung 74: Einspritzarbeit fir den Mimitalia Feedstock Batch 2.2, gemessen an
der Battenfeld Spritzgie Bmaschine HM 40/130
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Abbildung 75: Dosierarbeit fir Catamold FNOSExp Feedstock, gemessen an der

Battenfeld SpritzgieBmaschine HM 40/130
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Abbildung 76: Dosierarbeit fir den Catamold 316LG Feedstock der Fa. Battenfeld,
gemessen an der Battenfeld Spritzgie 3maschine HM 40/130
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IKV-MUL Battenfeld HM 40/130
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Abbildung 77: Dosierarbeit flr den Mimitalia Feedstock Batch 1.1, gemessen an der
Battenfeld Spritzgie Bmaschine HM 40/130
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Abbildung 78: Dosierarbeit flir den Mimitalia Feedstock Batch 1.2, gemessen an der
Battenfeld Spritzgie Bmaschine HM 40/130
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Abbildung 79: Dosierarbeit flir den Mimitalia Feedstock Batch 1.3, gemessen an der
Battenfeld Spritzgie Bmaschine HM 40/130
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Abbildung 80: Dosierarbeit fir den Mimitalia Feedstock Batch 1.4, gemessen an der
Battenfeld Spritzgie Bmaschine HM 40/130
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Abbildung 81: Dosierarbeit fir den Mimitalia Feedstock Batch 2.1, gemessen an der
Battenfeld Spritzgie Bmaschine HM 40/130
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Abbildung 82: Dosierarbeit fir den Mimitalia Feedstock Batch 2.2, gemessen an der
Battenfeld Spritzgie Bmaschine HM 40/130
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10.2 Viskositat
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Abbildung 83: Viskositédtskurven flr den Catamold FNOSExp Feedstock der Fa.
Mimecrisa im Vergleich mit Mahlgut
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Abbildung 84: Viskositdtskurven flir den Catamold FNO8Exp Feedstock der
Fa. Mimecrisa; Vergleich der Messwerte von HKR und Spritzgie Bmaschine
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Abbildung 85: Viskositédtskurven flur den Catamold FNOSL Feedstock der Fa.
Mimecrisa; Vergleich der Messwerte von HKR und Spritzgie Bmaschine
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