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Kurzfassung

Mit der Entwicklung von immer leistungsstarkeren Algorithmen flr die SpritzgieB-
simulation nimmt die Bedeutung der Qualitdt der Stoffdatenmessung zu. Sie bildet die
Basis flir jede Simulation und ist deshalb maBgeblich flir ihre Aussagekraft. Bei Elasto-
meren handelt es sich um Vielstoffsysteme, die neben Kautschuk auch aktive Fiillstoffe,
ein Vernetzungssystem, Verarbeitungshilfen und Alterungsschutzmittel beinhalten.
Bedingt durch diesen Aufbau kommt es zu einer Vielzahl von Effekten, wie den Einfluss
der Vernetzungsreaktion, oder den Einfluss des Fiillstoffnetzwerks. Diese erfordern
eine moglichst praxisnahe Messung der Materialdaten.

Ziel der Arbeit war es, die Viskositat von Kautschuken prozessnah an SpritzgieB-
maschinen zu bestimmen. Dazu kamen ein bestehendes und ein von DESMA neu ent-
wickeltes ElastomerspritzgieBmaschinenrheometer mit Rechteckschlitz zum Einsatz.
Das weiterentwickelte System ist leichter zu handhaben und stellt den ersten Schritt in
Richtung einer industriellen Umsetzung dar. Durch Validierungsversuche mit einem
Ethylen-Propylen-Dien-Kautschuk wurde die Vergleichbarkeit der beiden Rheometer
untersucht. Dabei lag der Fokus auf der Abdeckung eines mdglichst groBen Scher-
geschwindigkeitsbereichs.

Die Versuchsreihen wurden bei drei unterschiedlichen Massetemperaturen durch-
gefuhrt. Zusatzlich wurde mit dem bestehenden ElastomerspritzgieBmaschinen-
rheometer ein Styrol-Butadien—Kautschuk charakterisiert. Wahrend der Messungen
wurden groBe Temperaturerh6hungen im Rechteckspalt detektiert. Fiir eine korrekte
Auswertung ist die Durchfiihrung einer Temperaturkorrektur notwendig. Hierfur sind
zusatzliche Messungen von rheologischen und thermischen Stoffdaten erforderlich.
Dazu wurde die Viskositat mit dem Hochdruckkapillarrheometer und dem Rubber
Process Analyser bestimmt. AuBerdem wurden die Warmeleitfahigkeit, die spezifische
Warmekapazitat und die Dichte gemessen. Eine Gegenlberstellung der Temperatur im
Schneckenvorraum mit der Temperatur am Anfang des Rheometerschlitzes zeigte, dass
bereits beim Einspritzen groBe Temperaturerh6hungen generiert wurden. Dabei
fuhrten hohe Einspritzvolumenstrome zu groBen Temperaturerh6hungen.

Beide ElastomerspritzgieBmaschinenrheometer lieferten Ubereinstimmende Viskosi-
tatswerte. Jedoch konnten die erwarteten FlieBfahigkeitsunterschiede infolge der
unterschiedlichen Messtemperaturen nicht nachgewiesen werden. Es traten vermutlich
Wandgleiteffekte auf. Bei der Gegenlberstellung der Viskositatskurven des Hochdruck-
kapillarrheometers und der ElastomerspritzgieBmaschinenrheometer wurde der Einfluss
der Materialvorgeschichte deutlich. Die Messungen mit den ElastomerspritzgieB-
maschinenrheometern fiihrten im Vergleich mit dem Kapillarrheometer zu geringeren
Viskositatsniveaus.
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Abstract

The quality of the material data measurement is of utmost importance for injection
molding simulations as it is fundamental for reliable results. Elastomers consist of at
least one rubber polymer, the curing system, reinforcing fillers, processing aids and
antiaging agents. Due to its composition various effects occur, like the influence of the
curing reaction or the influence of the filler network. Therefore, a process oriented
measurement is required.

The aim of this master thesis was to determine the viscosity directly on the injection
molding machine. For this purpose an existing and an injection molding machine
rheometer which was newly developed by DESMA were used. Both machine
rheometers were equipped with rectangular slit geometry. To ensure the full
comparability of both rheometers they were tested with an ethylene-propylene-dien-
termonomer-rubber. The goal was to cover medium to high shear rates.

A series of tests were carried out at three different temperatures. Additionally a styrol-
butadiene-rubber was characterized with the existing injection molding machine
rheometer. During the measurement an increase of temperature was detected in the
slit. Therefore a temperature correction is necessary. This requires the measurement of
additional rheological and thermal material data like the thermal conductivity, the
specific heat capacity, the density and the viscosity determined with the capillary
rheometer and the rubber process analyser. A comparison of the temperature in the
injection unit with the initial slit temperature showed a huge increase during the
injection process due to dissipation.

The viscosity values of both rheometers were comparable. But the expected difference
of the viscosity levels due to different measurement temperatures could not be proved.
A possible explanation is the occurrence of wall slippage effects. The comparison of the
viscosity values measured with the capillary rheometer and the injection molding
machine rheometer showed the influence of the material prehistory. The measurement
with the injection molding machine rheometer led to a lower viscosity level compared

to the capillary rheometer.
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1. Einleitung und Zielsetzung

1 Einleitung und Zielsetzung

Wegen der einzigartigen Eigenschaftspalette sind Elastomere fiir eine Vielzahl von
technischen Anwendungen unentbehrlich. Sie besitzen gute Dichteigenschaften, sind
stoBunempfindlich, eignen sich gut fir Kraftlibertragung und haben exzellente
Dampfungseigenschaften. Als  Anwendungsbeispiel wird die moderne Mobilitat
herausgegriffen. Im Automobilbereich kommen Elastomere bei den Reifen, bei Schlduchen,
Dichtungen und Zahnriemen zum Einsatz.

Bei Elastomeren handelt es sich um Vielstoffsyteme, die neben Kautschuk, auch aktive
Flllstoffe, ein Vernetzungssystem, Verarbeitungshilfen und Alterungsschutzmittel beinhalten.
Manche Mischungen setzen sich aus bis zu 20 verschiedenen Inhaltsstoffen zusammen.

Die gangigsten Verfahren fur die Herstellung von Formteilen sind das Pressen, das
Transferpressen und das SpritzgieBen. Flir GroBserien eignet sich das SpritzgieBverfahren am
besten. Da es sich bei Kautschuk um ein hochgefiilltes, chemisch aktives System handelt,
treten viele Storeinflisse auf. Um dennoch eine konstante Bauteilqualitdt zu gewahrleisten
wird in der Industrie oft ein groBes Prozessfenster gewahlt und beibehalten. Auf
zeitaufwendige Optimierungsarbeit wird verzichtet. Das bietet der SpritzgieBsimulation und
der virtuellen Prozessoptimierung ein breites Anwendungsfeld. Daflir ist die Messung von
Stoffdaten  notwendig. Mit der Entwicklung von immer leistungsstarkeren
Simulationsalgorithmen nimmt auch die Bedeutung der Qualitét der gemessenen
Materialdaten zu. Dabei hat vor allem die Viskositat einen groBen Einfluss auf die Ergebnisse.
Das fihrte zur Entwicklung von SpritzgieBmaschinenrheometern. Mit ihnen kann prozessnah
die Viskositat bestimmt werden.

Diese Masterarbeit entstand im Rahmen des Projektes DESMA Online-Rheometrie am
Lehrstuhl flir SpritzgieBen von Kunststoffen. Im Zuge des Projekts soll ein einfach
anwendbares System zur Viskositdtsmessung von Kautschukmischungen an einer
HorizontalspritzgieBmaschine entwickelt werden. Ziel der Masterarbeit ist es, das neue
Rheometerwerkzeug in Betrieb zu nehmen und die Messwerte durch Referenzversuche am
bestehenden Elastomerrheometerwerkzeug des Lehrstuhls und am

Hochdruckkapillarrheometer zu validieren.
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2. Stand der Technik

2 Stand der Technik

Die Wichtigkeit der prozessnahen Viskositatsdatenbestimmung lasst sich anhand der Fiille
von vorangegangenen Arbeiten ersehen. Im folgenden Kapitel wird chronologisch gegliedert
auf bereits konstruierte Rheometerwerkzeuge mit Rechteckschlitz eingegangen.

Krumbdck erforschte 1984 im Rahmen seiner Dissertation das FlieBverhalten von PVC-hart
und HDPE an einer SpritzgieBmaschine. Dabei kam ein Rechteckspaltwerkzeug mit einer
Schlitzldange von 100 mm, einer Schlitzbreite von 20 mm und einer variabel einstellbaren
Schlitzhéhe (0,8 bis 3,3 mm) zum Einsatz. Die Temperaturmessung erfolgte durch vier
Thermoelemente. Der Druckabfall im Werkzeug wurde durch vier Druckaufnehmer entlang
des Messschlitzes bestimmt. Nach dem Durchstrdmen der Messstrecke flieBt die Schmelze in
einen Speicherzylinder und verdrangt dabei einen Kolben. Die Volumenstrommessung
erfolgte induktiv Uber die Messung des Kolbenwegs. Das Werkzeug ist im Detail in Abbildung
1 gezeigt [20].
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Abbildung 1: Gedffnetes in-line SpritzgieSmaschinenrheometer (links) und

Schnittaarstellung (rechts): A...Obere Werkzeugplatte,
B...Werkzeugaufspannplatten, C..Rechteckschlitz, D...Keil, E...Spritzeinhert,
F...Volumenstrommesszylinder, G... Temperierkandle, 71 und

72... Temperaturmessung, P...Druckmessung [20].
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2. Stand der Technik

Holzer entwickelte 1996 basierend auf den Erfahrungen mit dem Thermoplast-Messwerkzeug
von Krumbdck in seiner Dissertation das in Abbildung 2 gezeigte Werkzeug flir die Messung
von Kautschuk. Um eine einfache Druckmessung zu ermdglichen, wurde ebenfalls eine
Rechteckkanalgeometrie gewahlt. Dabei war der Spalt 36 mm breit und die Spaltldnge
betrug 195 mm. Um unterschiedliche Schergeschwindigkeitsbereiche zu erreichen, konnte
die Spalthhe mit wechselbaren Einsdtzen (2 mm und 6 mm) verstellt werden. Eine
Besonderheit stellt dabei ein dem Rechteckspalt vorgeschaltetes Kalotten-Heiz-Scherteil zur
Warmeeinbringung und Homogenisierung des Kautschuks dar. Die Druckmessung entlang
des Rechteckspalts erfolgte durch vier Druckaufnehmer. Die Temperaturentwicklung entlang
des Messschlitzes wurde durch vier gegeniiberliegende Thermoelemente erfasst. Der

Volumenstrom wurde durch einen Messkolben bestimmt [17].
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Abbildung 2: Schnittdarstellung des in-line  KautschukspritzgieSmaschinenrheometers:
a...hydraulischer  Antrieb, b...Spritzeinhert, ¢...Kalotten-Heiz/Schertell,
d...Messkanal, e...Volumenstrommesszylinder, f...Aufspannplatten [17].
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2. Stand der Technik

2007 wurde von Bariani, Salvador und Lucchetta das in Abbildung 3 beschriebene in-line
SpritzgieBmaschinenrheometer fiir Thermoplaste gebaut. Fir die Messung der
FlieBeigenschaften kam eine Schlitzgeometrie mit rechteckigem Querschnitt zum Einsatz. Der
darin entstehende Druckabfall wurde durch zwei Druckaufnehmer bestimmt. Die Messung
der Schmelzetemperatur erfolgte bei dieser Konstruktion nicht direkt. In ihrem Beitrag wurde
nicht naher auf die Temperaturmessung eingegangen. Zur Ermittlung des Volumenstroms

kam abermals die Verdrangungskolbenmethode zum Einsatz [6].
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Abbildung 3: Schnittdarstellung des entwickelten Rheometerkonzepts: 1...Messsystem,
2...Volumenstrommessungseinheit, 3 und 4...Schlitzdisenkomponenten,

5...Verbindungskanal, 6...Kolben 7 Zylinder, HC...Heizpatronen [6].
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2. Stand der Technik

Friesenbichler et al. entwarfen 2009 ein Rheometerwerkzeug flir SpritzgieBmaschinen zur
Viskositatsbestimmung von Thermoplasten. Der Aufbau ist aus Abbildung 4 ersichtlich. Die
Neuerung dabei stellten austauschbare konische Schlitzdliiseneinsdtze dar. Sie hatten eine
Lange von 105,5 mm und eine Breite von 10 mm. Die Schlitzhéhe betrug je nach Einsatz
1 mm, 0,5 mm oder 0,35 mm. Die Druckmessung erfolgte entlang des Messschlitzes durch
vier Druckaufnehmer. Die Temperatur im Messschlitz wurde durch zwei Infrarot-
Warmesensoren am Ein- und Austritt und durch zwei Warmestromsensoren zur
Wandtemperaturmessung bestimmt. Die Sensoren bestanden jeweils aus drei
Thermoelementen, die in verschiedenen Distanzen zur Disenwand angeordnet sind. Durch
lineare Extrapolation wurde die Temperatur an der Disenwand bestimmt. Der Volumenstrom

wurde mithilfe eines Kolbenmesssystems ermittelt [13].

Abbildung 4. Rheologisches SpritzgieBwerkzeug im Schnitt: a...Abstreifmesser, b...Druck-
und Temperatursensoren, c...Warmeisolierplatte, d...Heizpatronen,
e...wechselbare konische Dliseneinsatze, f...wassergekiihlte Abstreiferplatte

g...Kolben zur Volumenstrommessung [13].
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2. Stand der Technik

2011 wurde von Szlics und Belina das in Abbildung 5 dargestellte Rheometerwerkzeug fir
SpritzgieBmaschinen entwickelt. Der rechteckige Messspalt lag in der Trennebene des
Werkzeuges. Er wurde als schnell wechselbarer Einsatz gebaut, sodass verschiedene
Spalthdhen realisiert werden konnten. Die Schmelze wurde beim Einspritzen in das Werkzeug
um 90° umgelenkt. Generell wurde das Werkzeug fir die Messung von Thermoplasten
ausgelegt. Im Spalt erfolgte die Druckmessung Uber drei Drucksensoren. Ein zusatzlicher
Messpunkt flr den Druck und die Temperatur wurde Uber einen kombinierten Druck-
Temperatursensor bestimmt. Der Volumenstrom ergab sich aus der Einspritzgeschwindigkeit
[31].

Abbildung 5: Darstellung der beiden Rheometerwerkzeughdlften:  a...schlieBseitige
Werkzeughdlfte, b...Heizbiander, c...Eingang Kihlkanal, d...spritzseitige
Werkzeughélfte, e...Anspritzkanal, f..Druckaufnehmer und kombinierter

Sensor, g...wechselbarer Schiitzdlseneinsatz [31].
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2. Stand der Technik

Aho konstruierte fir ihren Beitrag 2011 ein Schlitzdlisenrheometer fiir die SpritzgieBmaschine
zur Bestimmung der FlieBeigenschaften von Polypropylen und Polystyrol. Um verschiedene
Schergeschwindigkeitsbereiche zu erreichen, wurden unterschiedliche Einsatze konzipiert. Je
nach Rheometereinsatz betrug die Schlitzhéhe 0,75 mm, 1 mm oder 1,5 mm. Der Schlitz war
15 mm breit. Der Druck wurde an zwei Stellen durch Membrandruckaufnehmer bestimmt.
Die Temperaturmessung erfolgte Uber einen mittig positionierten Temperaturfiihler. Der
Volumenstrom wurde aus der Einspritzgeschwindigkeit der SpritzgieBmaschine ermittelt. Der

Messaufbau sowie der Dlisenspalt sind aus Abbildung 6 ersichtlich [2].

P Pt100 1

Abbildung 6: SpritzgieBmaschinenrheometer montiert auf der Werkzeugplatte (links)
Schlitzdisenwechseleinséatze (rechts) [2].
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3. Theoretische Grundlagen

3 Theoretische Grundlagen

3.1 Material

Bei Kautschukmischungen handelt es sich um Vielstoffgemische aus mindestens einem
Kautschuk, Fillstoffen, Weichmachern, Verarbeitungshilfen und Alterungsschutzmitteln. Sie
werden durch die Zugabe des Vernetzungssystems und der darauffolgenden Ausbildung von
thermostabilen Netzwerken zu Elastomeren. Dabei bestimmt der verwendete Kautschuk die
thermische Stabilitét, die chemische Bestdndigkeit und die primaren Alterungseigenschaften.
Bei Fullstoffen wird generell zwischen verstarkenden aktiven Fillstoffen und inaktiven
Flllstoffen unterschieden. Verstérkende Fillstoffe beeinflussen durch die Interaktion
zwischen Kautschukmatrix und Fiillstoff die mechanischen und dynamischen Eigenschaften
des Elastomers positiv. Inaktive Fillstoffe werden meistens zum Verstrecken des Materials
eingesetzt. Sie bewirken damit eine Preisreduktion. Weichmacher erhdéhen die Mobilitat der
Polymerketten. Somit sinken die Glaslibergangstemperatur und die Viskositat.
Verarbeitungshilfen wirken als Gleitmittel zwischen den Polymerketten und verbessern die
Verarbeitbarkeit. Alterungsschutzmittel dienen zur Verhinderung des Abbaus durch
Oxidationsprozesse und Licht. Das Vernetzungssystem beeinflusst die Anzahl der
Vernetzungsstellen. Diese sind flir die Harte, den WeiterreiBwiderstand, bleibende
Verformung und die dynamischen Eigenschaften verantwortlich. Generell haben Elastomere
zwischen 12 bis 15 Bestandteile [29].

3.2 Verstarkende Fiillstoffe

Die Verstarkungswirkung von aktiven Fillstoffen kommt durch Kautschuk-Fullstoff-
Wechselwirkungen  zustande. Dabei sind drei Eigenschaften wesentlich: Die
Kontaktoberflache, die Oberflachenaktivitat und die Fillstoffstruktur.

Die Kontaktoberflache wird durch die GréBe der Primarteilchen und den Fillgrad bestimmt
[15]. Teilchen mit einer kleineren mittleren TeilchengréBe als 100 nm werden in der Literatur
als verstarkend bezeichnet. Semiaktive Fillstoffe haben eine TeilchengréBe von bis zu
1000 nm. GroBere TeilchengréBen fallen in die Kategorie inaktive Fillstoffe [21].

Die Oberflachenaktivitat ist ein MaB fiir die Anbindung des Kautschuks an den Fiillstoff. Es
wird zwischen spezifischen und unspezifischen Wechselwirkungen unterschieden. Spezifische
Wechselwirkungen sind Dipol-Dipol-Krafte, Wasserstoffbriicken und chemische Bindungen.

Durch sie wird die Kettenmobilitéit im Bereich der Fillstoffoberflaiche beeintrachtigt.

Masterarbeit Maximilian Sommer BSc Kunststofftechnik Leoben 8



3. Theoretische Grundlagen

Unspezifische Wechselwirkungen, wie Van der Waals-Krafte, haben keinerlei spezifischen
Einfluss auf die Beweglichkeit der Molekiile in diesem Bereich [29].

Die Fullstoffstruktur beschreibt die Morphologie der Fiillstoffteilchen. Dabei wird zwischen
Primarpartikel, Aggregaten und Agglomeraten unterschieden. Als Primarpartikel wird die
kleinste Mikrostruktur bezeichnet. Je nach Fillstoff treten unterschiedliche Formen auf.
Aggregate sind Zusammenlagerungen von Primarpartikeln. Sie sind die kleinsten im
Kautschuk dispergierbaren Einheiten. Agglomerate bestehen aus Aggregaten die durch Van
der Waals-Krdfte zusammengehalten werden. Sie werden als Sekundarstruktur bezeichnet
und kénnen im Mischprozess zerstdrt werden [29].

Die zwei am haufigsten eingesetzten Vertreter der aktiven Fillstoffe sind RuBe und Silikate.
RuBe werden entweder durch thermische Spaltung oder durch thermisch-oxidative Spaltung
hergestellt. Abhangig vom Herstellungsverfahren und von den Verfahrensparametern
ergeben sich unterschiedliche TeilchengréBen und Strukturen [29]. Die Primarteilchen haben
einen spharischen Aufbau mit einem Teilchendurchmesser von 10 bis 90 nm. Sie bestehen
aus graphitdhnlichen Kristalliten die in konzentrischen Schichten angeordnet sind. Die
RuBaggregate erreichen eine GréBe von 100 bis 300 nm. Es kommen spharische, elliptische,
lineare und verzweigte Formen vor. Die Agglomerate bilden mit 10* bis 10° nm die gréBten
Strukturen [21]. RuBe sind elektrisch leitend. Die Leitfahigkeit hdngt vom
Graphitisierungsgrad, den chemischen Gruppen an der Oberflache und den auftretenden
Verunreinigungen ab. Ihre Mikrostruktur lasst sich durch Temperaturbeaufschlagung unter
Inertgasatmosphare beeinflussen. RuBe werden nach ASTM Klassifizierung D 1765 eingeteilt.
Sie besteht aus einem GroBbuchstaben gefolgt von drei Ziffern. Der Buchstabe steht flir die
Art des Herstellungsverfahrens. Die erste Ziffer beschreibt den mittleren
Primarpartikeldurchmesser. Die letzten beiden Ziffern beziehen sich auf die RuBstruktur.
Nach dieser Klassifizierung nimmt die Verstarkungswirkung mit der Abnahme der ersten
Ziffer und der Zunahme der beiden letzten Ziffern zu [29].

Silikate werden durch Pyrolyseverfahren oder durch Fallungsverfahren hergestellt. Die
Primarpartikel sind anndhernd kugelférmig mit einem mittleren Durchmesser von 2 bis
20 nm. Die Form der Aggregate hangt vom Herstellungsverfahren ab. Bei dem
Pyrolyseverfahren bilden sich kettenférmige, stark verzweigte Strukturen aus. Hingegen
haben mit dem Fallungsverfahren hergestellte Kieselsauren einen cluster-férmigen pordsen
Aufbau mit innerer Struktur. Die AggregatgroBe betragt 100 bis 150 nm. Durch Van der
Waals-Kréfte und die Bildung von Wasserstoffbriickenbindungen entstehen 10° bis 10° nm
groBe Agglomerate [21]. Diese sind wie die RuBagglomerate dispergierbar. Als funktionelle
Gruppen haben Silikate sogenannte Silanolgruppen und Siloxangruppen an der Oberflache.
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Sie sind flr den stark polaren Charakter verantwortlich und ermdglichen die Bildung von
Wasserstoffbriickenbindungen. Dieser Fahigkeit verdanken Silikate ihre hygroskopischen
Eigenschaften. Ein weiterer Effekt ist die im Vergleich zu RuBen leichtere Bildung von
Flllstoffnetzwerken Uber Wasserstoffbriickenbindungen. Des Weiteren verzégern die
Silanolgruppen durch ihre Reaktion mit Beschleunigern die Schwefelvernetzung. Oben
genannte Effekte lassen sich durch Silanisierungsreaktionen reduzieren. Nach dem Vorbild
der RuBe werden Silikate nach ASTM 2516 eingeteilt [29].

3.3 Vernetzungssysteme bei Kautschukmischungen

Die Vulkanisation mit Schwefel ist die alteste Art Kautschuk zu vernetzen. Sie hat in
Verbindung mit Beschleunigersystemen noch immer die groBte Bedeutung. Die Vernetzung
mit Peroxiden stellt die zweitwichtigste Vulkanisationsart dar. Daneben existieren noch die
Vernetzung mit reaktiven Harzen, die Vernetzung mit Chinondioxim-Verbindungen, sowie die
Vernetzung mit Isocyanaten und die Strahlenvernetzung. Das erforderliche
Vernetzungssystem wird vom Kautschuk und dem Verarbeitungsverfahren bestimmt und
beeinflusst die Eigenschaften des Vulkanisats. Im Spritzguss wird meistens die
Schwefelvulkanisation und die Vernetzung mit Peroxiden eingesetzt [29].

Vernetzung mit Schwefel

Flr die Vernetzungsreaktion mit Schwefel missen Doppelbindungen in der Haupt- oder
Nebenkette vorhanden sein. Im modernen Prozess sind der Einsatz von Beschleunigern und
Aktivatoren wichtig. Als Beschleuniger kommen organische Stickstoffverbindungen zum
Einsatz. Zinkoxid und Stearinsdure werden Ublicherweise als Aktivatoren verwendet. Die
Reaktion wird auBerdem maBgeblich durch die zugegebene Schwefelmenge beeinflusst.
Damit lasst sich die Vernetzungsdichte einstellen. Sie hat einen wesentlichen Einfluss auf die
Harte, die ReiBfestigkeit und die dynamischen Eigenschaften sowie die bleibende Verformung
des Elastomers. Ublicherweise wird bei der Vulkanisation Schwefel in elementarer Form
verwendet. Dieser liegt in Sg Ringen vor. Mit der Ring6ffnung kommt es in Kombination mit
dem Aktivator und dem Beschleuniger zur Reaktion mit dem Kautschuk. Dabei entstehen
zwischen den einzelnen Polymerketten des Elastomers, wie in Abbildung 7 gezeigt,
Schwefelbriicken mit unterschiedlicher Lange. Das Schwefel zu Beschleuniger Verhaltnis, die

Reaktionszeit und die Temperatur bestimmen die Struktur der Schwefelbriicken.
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Abbildung 7: Schwefelbriicken zwischen Elastomerketten: a...monosulfidisch, b...disulfidisch,
c...polysulfidisch [29].

In Abbildung 8 ist der schematische Ablauf der Vernetzungsreaktion dargestellt. Die Reaktion
beginnt mit der Bildung eines aktiven Beschleuniger-Komplexes. Diese stellt den
geschwindigkeitsbestimmenden Schritt der Reaktion dar und lauft langsam ab. Sie flihrt zu
der fir die Schwefelvernetzung typischen Verzégerungsphase zu Beginn der Reaktion. Der
Komplex reagiert mit dem Schwefel und bildet einen Schwefellibertragungskomplex. Dieser
Ubertragt den Schwefel an die Elastomerkette. Nun kann diese mit anderen Ketten
vernetzen. Dabei steht die Vernetzungsreaktion im Wettbewerb mit Desulfurierung und
Kettenabbau. Es finden auch Umlagerungen statt [29].

Beschleuniger + Aktivatoren

)

Bildung Aktiver Beschleuniger-Komplex

¥

Bildung Schwefellbertragungs-Komplex

¥

Kautschuk-Beschleuniger-Zwischenprodukt

v

Polysulfid Netzstellen
v

Umlagerungen, Kettenverklrzungen, Abbau

v

Vulkanisat

Abbildung 8: Ablauf der Vernetzungsreaktion nach [25].
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Vernetzung mit Peroxiden

Bei der Peroxidvernetzung handelt es sich um das zweitbedeutendste
Vulkanisationsverfahren. Es lassen sich auch Kautschuke mit gesdttigter Hauptkette
vernetzen. Allerdings gestaltet sich das Handling der Mischung schwieriger, da sie aufgrund
der verwendeten Peroxide nicht in Kontakt mit der Umgebungsluft kommen sollte. In
Abbildung 9 ist der schematische Ablauf der Vernetzungsreaktion dargestellt. Zuerst zerfallt
das Peroxid. Es bilden sich freie Radikale. Dabei handelt es sich um den
geschwindigkeitsbestimmenden Reaktionsschritt. Danach kommt es zur Radikallbertragung
auf die Elastomerketten. Diese findet entweder durch Addition oder durch Abstraktion eines
Wasserstoffatoms statt. Nun kommt es zur Bildung von Netzstellen. Die Abbruchreaktion
erfolgt entweder durch Kettenspaltung, durch Radikalkombination, durch Seitenkettenbildung

oder durch Zyklisierung. Sie steht in Konkurrenz zu der Vernetzungsreaktion [29].

Peroxide

v
Bildung freier Radikale

v
Radikallbertragung auf Polymerketten

v

Bildung von Netzstellen

¥

Reaktionsabbruch

¥

Vulkanisat

Abbildung 9: Ablauf der Vernetzungsreaktion mit Peroxiden nach [29].

3.4 Grundlegende Messverfahren

3.4.1 Rubber Process Analyser (RPA)

Ein rotorloses Rotationsschub-Vulkameter dient zur Bestimmung von Vernetzungskurven von
Elastomeren. AuBerdem koénnen bei modernen Geraten auch die FlieBeigenschaften
bestimmt werden. In Abbildung 10 ist die geschlossene bikonisch genutete Priifkammer

dargestellt.
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Probekammer

Abbildung 10: Genutete bikonische Priifkammer des RPA [3].

Messung der Vernetzungskurve

Die Norm DIN 53529-3 beschreibt die Messung des zeitlichen Verlaufs der Vernetzung. Die
genaue Kenntnis des Vernetzungsverhaltens ist flir das SpritzgieBen essentiell, da Elastomere
nur im unvernetzten Zustand verarbeitbar sind. Das Messprinzip beruht auf der
Proportionalitdt zwischen dem Schubmodul und der Vernetzungsdichte bei kleinen
Verformungen. Wahrend der Messung wird bei konstanter Temperatur eine periodische
Verformung aufgebracht und die zeitliche Verdnderung der Schubkraft gemessen. Eine
typische auf diese Weise ermittelte Vernetzungsisotherme ist in Abbildung 11 dargestellt. Am
Anfang fallt die Schubkraft ab, da Fllstoffnetzwerke aufgebrochen werden. Die Kurve
erreicht ihr Minimum. Mit Ablauf der Inkubationszeit steigt die Kurve durch die Bildung von
Netzstellen wieder an. Die Dauer der Inkubationszeit wird bei der Schwefelvernetzung durch
die Bildung des aktiven Beschleunigerkomplexes bestimmt. Bei der Vernetzung mit Peroxiden
werden wahrend der Inkubationszeit Radikalfanger verbraucht. Dann steigt die Kurve mit
fortschreitender Zeit weiter an bis sie ein Plateau erreicht. Es kdnnen je nach Kautschuk,
Vernetzungssystem und Fillstoffen drei Effekte auftreten. Die erste Mdglichkeit ist, dass die
Kurve konstant auf ihrem Plateau bleibt. Die Anzahl der Vernetzungsstellen bleibt konstant.
Die zweite Mdglichkeit ist ein Kurvenabfall. Er wird Reversion genannt und kommt durch
Umlagerungen und Abbauprozesse zustande. Es wird dabei kein konstanter Endwert erreicht.
Die Kurve ist durch das Auftreten eines mehr oder weniger breiten Maximums
charakterisiert. Die letzte Mdglichkeit ist ein weiterer Anstieg der Kurve. Er wird marching
modulus genannt und wird durch die Bildung weiterer Netzstellen nach der eigentlichen

Vernetzungsphase ausgelost [3,10,29].
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Schubkraft F —=

—

Vulkanisationszeit + -~ =

Abbildung 11: Zeitlicher Verlauf einer Vernetzungsreaktion von Kautschuk gemessen am

Vulkameter [29].
Fae Minimalkraft (N)
Foo e Maximalkraft (N)
Foommrerir Schubkraft zum Zeitpunkt t, (N)
L Inkubationszeit (s)
LSS Umsatzzeit (s)

Der zeitliche Verlauf der Vernetzungsreaktion lasst sich in die Inkubationsphase und die

Vernetzungsphase einteilen.

Inkubationsphase
Die mathematische Beschreibung dieses Reaktionsabschnitts erfolgt mit dem in

Gleichung (1) dargestellten Scorch — Index.

dt
o) e

Scorch Index (/)
LE T Inkubationszeit (s)

Der Index kann Werte zwischen 0 und 1 annehmen und beschreibt den zeitlichen Verlauf der
Inkubationszeit. Ein Wert von 1 bedeutet, dass die Inkubationszeit abgeschlossen ist und die

Vernetzungsphase beginnt.
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Vernetzungsphase

Die Vernetzungsphase wird durch den Vernetzungsgrad beschrieben. Er ist nach Gleichung
(2) als das Verhdltnis aus Netzstellenkonzentration zu einer bestimmten Zeit, zu der
Konzentration der Netzstellen im Unendlichen definiert [29].

C F. —F
X TRE @
) Vernetzungsgrad (/)
(S Konzentration der Netzstellen zu einer bestimmten Zeit (mol I'*)
(O Konzentration der Netzstellen im Unendlichen (mol I't)

Messung der Viskositat
Bei der Messung des FlieBverhaltens mit dem RPA nach ASTM D6204-15 wird durch
Oszillation des unteren Teils der Prifkammer eine sinusférmige Deformation in die Probe

eingebracht. Gleichung (3) beschreibt die zugehdrige Sinusfunktion.

Y(t) = vo sinfwt) (3)
Virrrrrverrsesresssenenes Deformation (%)
A Deformationsamplitude (%)
Kreisfrequenz (s)

Daraus ergibt sich, wie in Gleichung (4) gezeigt, durch Ableiten die Schergeschwindigkeit.
}'/(t)z ® 7Y, Cos (wt) (4)

Voo Scherrate (s)

Nun wird das durch die Probe auf den oberen Teil der Priifkammer libertragene Drehmoment

gemessen. Es wird zwischen dem elastischem Drehmoment S° und dem viskosen

Drehmoment S”* unterschieden. S” schwingt in Phase mit der Deformation, S” " hingegen

ist um 90° phasenverschoben. Der Speichermodul G” und der Verlustmodul G”* k&nnen

daraus nach den Gleichungen (5) und (6) ermittelt werden.

G = gk (5)
Y
G o Speichermodul (N m?)
S o elastisches Drehmoment (N m)
k Geometriefaktor der Prifkammer des RPA

Masterarbeit Maximilian Sommer BSc Kunststofftechnik Leoben 15



3. Theoretische Grundlagen

_5
Y

Gll k (6)

R Verlustmodul (N m)
S viskoses Drehmoment (N m)
Sowohl die Drehmomente, als auch die Module kénnen mithilfe von Gleichung (7) dazu

benutzt werden, den Verlustfaktor & zu bestimmen.

SII 3 G”

tand = —=— 7
e (7)
Nach Gleichung (8) kann die reale Viskositat errechnet werden.
, G”
n=-— (8)
®
Mit Gleichung (9) lasst sich die imagindre Viskositat ermitteln
" G,
n=-— (9)
o

Als Kombination daraus ergibt sich nach Gleichung (10) die komplexe Viskositat [3,5].

T]* — lan +T,l"2 (10)

3.4.2 pvT Messung

pvT-Gerate werden zur Messung des spezifischen Volumens in Abhangigkeit des Drucks und
der Temperatur benutzt. Der Aufbau ist in Abbildung 12 dargestellt. Das pvT-Verhalten
wurde nach ISO 17744 gemessen. Dafiir wird die Kunststoffprobe in einen auf der Unterseite
verschlossenen beheizbaren Zylinder zwischen zwei Dichtungen eingebracht. Uber die
Oberseite erfolgt die Druckbeaufschlagung. Dabei wird die Weganderung in Abhdngigkeit
von Temperatur und Druck bestimmt. Aus ihr kann mit Gleichung (11) das spezifische
Volumen errechnet werden [11].

Avlp, T) = At (11)
m
Av ... Anderung sperzifisches Volumen (m? kg)
A Léngenanderung (m)
S Zylinderradius (m)
Mo, Probenmasse (kg)
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Abbildung 12: Schematischer Aufbau der pvT-Messzelle nach [11].

3.4.3 Hochdruckkapillarrheometrie

Messung der Scherviskositat

Laut ISO 11443 werden Hochdruckkapillarrheometer zur Bestimmung der rheologischen
Eigenschaften von Polymeren benutzt. Dazu wird der zu untersuchende Kunststoff unter
definierten Bedingungen durch eine Kapillare gedriickt. Dadurch stellt sich eine
Druckstrdomung ein. Nun wird der Druckabfall Gber die Dlsenlédnge bestimmt. Aus dieser
Information lassen sich die rheologischen Daten errechnen. Es kommen wie in Abbildung 13
ersichtlich sowohl runde als auch schlitzférmige Kapillargeometrien zum Einsatz. Da
ausschlieBlich Messungen mit runder Kapillargeometrie durchgefiihrt wurden, wird auf diese
naher eingegangen [19].
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a b

4

VLTS

v

Abbildung 13: Schematische Darstellung HKR mit (a) Runddise und (b) Schiitzdise nach
[23].

i

DO

]

Runddiise

Bei der Messung kann der Druck wegen der GréBe der Druckaufnehmer nicht direkt in der
dinnen Messkapillare bestimmt werden. Deshalb wird er vor der Diise bestimmt. Dabei
bleiben die Einlaufdruckverluste unberiicksichtigt. Diese missen im Nachhinein mittels der
Bagley Korrektur ermittelt werden. Dazu werden bei konstanter Schergeschwindigkeit
verschiedene L/D Verhdltnisse gemessen und Uber den Extrusionsdruck aufgetragen. Nun
wird zu einem L/D Verhaltnis von 0 extrapoliert. Dort wird der Druck bestimmt, der den
Einlaufdruckverlust darstellt. Die wahre Wandschubspannung wird daraus nach
Gleichung (12) bestimmt.

= P2Pe (12)
Wi wahre Wandschubspannung (N m™)
[S gemessener Druck (N m2)
PO Einlaufdruckverlust (N m2)
R Diisenradius (m)
Lo Diisenlange (m)

Mit Gleichung (13) wird aus dem Volumenstrom und der Geometrie die scheinbare

Schergeschwindigkeit bestimmt.
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)= 4V
) (Ddf (13)
x| 24
2
VS scheinbare Schergeschwindigkeit (s)
Vo Volumenstrom (m3 s?)
Dd oo Diisendurchmesser (m)

Um die wahre Schergeschwindigkeit zu erhalten, wird nach Gleichung (14) die Weissenberg-

Rabinowitsch-Korrektur flr die Runddise durchgeftihrt.

Ty = 2(3+5) (14)

Um s zu erhalten, muss eine FlieBkurve mit doppeltlogarithmischer Auftragung gezeichnet
werden. Dazu werden auf der Ordinate die scheinbare Schergeschwindigkeit und auf der
Abszisse die wahre Wandschubspannung aufgetragen. s entspricht der Steigung in dem
betrachteten Punkt. Alternativ kann, wie in Gleichung (15) ersichtlich, auch die erste
Ableitung der FlieBkurve, sofern sie als stetig differenzierbare Approximationsfunktion

vorliegt, zur Bestimmung von s gebildet werden.

~d(igy,) 15
S = —d(rw) (15)

Nun kann laut Gleichung (16) die wahre Viskositdt n,, ermittelt werden [27].

_ Tw
Mw =7 (16)
Yw

Korrektur der Dissipationserwarmung nach Perko

Bei Kautschuk tritt wahrend der Rheometermessung infolge von Dissipation eine groBe
Temperaturerhéhung auf. Um die Versuche dennoch auswerten zu konnen, ist eine
Temperaturkorrektur notwendig. Dabei werden die ermittelten Messpunkte von der im
Rheometerspalt herrschenden Temperatur auf die urspriingliche Massetemperatur
zurlickgefuihrt. Um die Temperatur zu korrigieren, missen zundchst die thermischen
Verhdltnisse im Disenbereich analysiert werden. Vor der Dise wird von isothermen
Bedingungen ausgegangen. Das wird dadurch gewahrleistet, dass das Material ausreichend
lange im Messzylinder temperiert wird. Es wird angenommen, dass im Einlaufbereich

adiabate Verhaltnisse auftreten, da das Material in der sich durch die Querschnittsdnderung
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einstellenden  Einlaufstromung kaum Kontakt mit der Zylinderwand hat. Die
Temperaturerhéhung berechnet sich direkt aus dem Einlaufdruckverlust nach Gleichung (17).

Po
AT, s (17)
ATEe Temperaturerh6hung im Einlaufbereich (°C)
[T Dichte (kg m?)
P spezifische Warmekapazitat

In der Kapillare wird ebenfalls von adiabaten Verhaltnissen ausgegangen. Diese Annahme
gilt allerdings nicht flir niedrige Volumenstrome. Eine weitere Vereinfachung stellt die
Annahme eines linearen Temperaturzuwachses entlang der Kapillare dar. AuBerdem werden
die Auslaufdruckverluste vernachlassigt. Die mittlere Massetemperatur in der Kapillare ergibt
sich somit nach Gleichung (18) [28].

TMasse = TZ + ATE + M (18)
2pc,
TMasse ..oooo..... mittlere Massetemperatur in der Kapillare (°C)

..................... eingestellte Zylindertemperatur (°C)

Bei der Korrektur der Messwerte mit der kalkulierten Kapillartemperatur wird gleich wie bei
der SpritzgieBmaschinenrheometrie (Kap. 3.5) vorgegangen. Dazu werden die scheinbaren
Messdaten nach Arrhenius auf die eingestellte Zylindertemperatur verschoben. Um die
wahren Werte zu bestimmen wird abschlieBend noch die Weissenberg-Rabinowitsch-

Korrektur durchgefiihrt.

Bestimmung der Dehnviskositat

Eine praxisnahe Mdoglichkeit die Dehnviskositat zu bestimmen bietet das HKR. Durch den
Einsatz von analytischen Modellen kann ein Zusammenhang zwischen dem
Einlaufdruckverlust und der Dehnviskositat hergestellt werden. Dabei wird je nach

eingesetzter Diisengeometrie die planare oder uniaxiale Dehnviskositdt bestimmt.

Die Dehnviskositatsermittlung nach Binding

Abbildung 14 zeigt die Einlaufstromung in eine Kapillare nach Binding. Er geht von einem
trichterformigen Strémungsprofil aus. Laut Binding spielen elastische Effekte beim
Duseneinlauf eine untergeordnete Rolle, was flir Kautschukmischungn sicher unzutreffend

ist. Der groBte Teil der Energie wird dabei duch viskose Scherung und Dehnung verbraucht.

Masterarbeit Maximilian Sommer BSc Kunststofftechnik Leoben 20



3. Theoretische Grundlagen

-
-
-
.

Y

Ri P

Abbildung 14: Kapillareinlaufstromung nach Binding und Walters samt Eckeinlaufwirbel:
R:...2ylinderradius, Ro...Kapillarradius, 8...Einlaufkegelwinkel [26].

Die Schubspannung infolge Scherung ergibt sich nach Gleichung (19).

Ty = HS(Y]Y (19)

TrZeeeeeeeeeeessen, Schubspannung in der r-Ebene in z Richtung (N m2)
L1 T Scherviskositat (Pa s)
Yoo Schergeschwindigkeit (s)
Fir die erste Normalspannungsdifferenz setzt Binding die in Gleichung (20) gezeigte
Beziehung.

Ty = T = nE[gJS (20)
T2z, T ceeeeernnnns Normalspannung in Koordinatenrichtung (N m)
ME e, Dehnviskositat (Pa s)
€ e, Dehngeschwindigkeit (s?)

Zur Beschreibung des Stoffverhaltens bei Scherung kommt das in Gleichung (21)

beschriebene Potenzgesetz zur Anwendung.

n-1
ns =Ky (21)
Koo Potenzansatzparameter flir Scherung (Pa s")
3 O FlieBexponent fiir Scherung (/)
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Auch bei Dehnung wird die Giiltigkeit des Potenzgesetzes in der in Gleichung (22) gezeigten

Form vorausgesetzt.

t+1

Lo Potenzansatzparameter fiir Dehnung (Pa s")
L FlieBexponent fiir Dehnung (/)

Aus der Impulsgleichung ergibt sich die in Gleichung (23) beschriebene axiale
Geschwindigkeitskomponente. Es wird dabei von einem laminaren Strémungsprofil mit

Wandhaften an der Trichterwand ausgegangen.

1+n

(Bn+1)v r)n

V. =——*+—— 1 — | —

* " (+1)nR? (Rj (23)
Vo, Volumenstrom (m3st)

R aktueller AuBenradius des Einlaufkegels (m)

Durch Aufstellen einer Energiebilanz errechnet sich der in Gleichung (24) gezeigte
Einlaufdruckverlust. Bei der Energiebilanz wird von der Annahme ausgegangen, dass sich nur

Strédmungen einstellen, die den geringsten Energieinhalt besitzen.

(et Vt(l £3n)ntl }%M) ;‘“%m( . _a3t<”*%+t>j )
3t?(1+n) k
PO Einlaufdruckverlust (N m2)
| Integral aus Gleichung (27)
(o A Radienverhaltniss des Einlaufzylinders (/)

Fir die Berechnung des Einlaufdruckverlusts wird das in Gleichung (25) gezeigte

Radienverhaltnis bendtigt.

a = & 25
R, (25)
Rocoooooeee Kapillarradius (m)
Rl Aussenradius des Einlaufzylinders (m)

AuBerdem muss die Wandschergeschwindigkeit in Gleichung (24) eingesetzt werden. Diese
ergibt sich nach Gleichung (26) als Schergeschwingkeit an der Trichteroberflache am Beginn
der Kapillare.

(3 n+ l)V (26)

T=Tw =
" nnR03

TW eeeeeeeeeens Wandschergeschwindigkeit (s*)
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Des Weiteren wird fiir die Berechnung des Einlaufdruckverlusts das in Gleichung (27)
gezeigte Integral bendtigt.

1 14n t+1
I = [{abs|2- 3n+lls 1L sds 27)
0 n

O e, mathematische Laufvariable (/)

Durch Umformung und Logarithmierung von Gleichung (24) ergibt sich Gleichung (28).

log(p, ) = log( const) + slog [ywj (28)
S e Steigung (/)
Dabei wird die Steigung durch Gleichung (29) beschrieben.
s— t(n + 1) (29)
1+t

Nun werden der Einlaufdruckverlust und die Schergeschwindigkeit doppeltlogarithmisch
aufgetragen. Aus der Steigung der entstehenden Geraden ergibt sich s. Daraus lasst sich bei
Kenntnis des FlieBexponenten fiir Scherung n nach Gleichung (29) der FlieBexponent filir
Dehnung t berechnen. Der Parameter | ergibt sich aus Gleichung (24). Nun kann die
Dehnviskositat nach Gleichung (22) bestimmt werden. Dabei wird allerdings die
Dehnungsabhangigkeit der Dehnviskositat vernachlassigt. Darunter wird ein Ansteigen der
Dehnviskositat mit zunehmender Dehnung verstanden [8,26,34].

Nach Binding ergibt sich die Dehngeschwindigkeit nach Gleichung (30) [33].

:_3n+12V dR

- -7 (30)
n+1 nR’ dz
Flr den Quotienten gilt Gleichung (31).
dR)"  k(h+1)" ( - ]“
hakh — n 31
(dz} B, 1)

Die Dehnviskositdtsermittlung nach Cogswell

Cogswell betrachtet die Stromungsverhaltnisse in einer konischen Duise. Die Diise wird dabei,
wie in Abbildung 15 dargestellt, gedanklich in i Kegelstiimpfe zerteilt. Durch das Aufstellen
einer Kraftebilanz und den Einsatz trigonometrischer Funktionen kann in jedem dieser
Elemente der Druckverlust (p1,p2...) durch Scherung und der Druckabfall infolge Dehnung

berechnet werden.
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Abbildung 15: Unterteilung der konischen Diise in Kegelstimpfe nach Cogswell [26].

Zur Ermittlung des Druckabfalls infolge Scherung wird die Giltigkeit des Potenzansatzes
vorausgesetzt. Beide Druckverluste hdngen von den Offnungswinkeln der jeweiligen
Kegelstimpfe ab. Diese ergeben sich nach Cogswell daraus, dass sich nur Strébmungen in
den Teilelementen ausbilden, die den geringsten Druckverbrauch zur Folge haben. Damit
kénnen die Druckabfdlle in jedem Element berechnet werden. Durch Addition aller
Druckbeitrdge mit anschlieBender Grenzwertbildung ergibt sich nach Gleichung (32) der

Gesamtdruckabfall.
Po = 3E}n—\/+§1)75 Vs +mp (32)
o1 Y Einlaufdruckverlust (Pa)
[ HO FlieBindex des Potenzansatzes (/)
L2 scheinbare Schergeschwindigkeit (s)
LY Scherviskositat (Pa s)
MD e, Dehnviskositat (Pa s)

Durch Umstellen ergibt sich, wie in Gleichung (33) gezeigt, die Dehnviskositat flir den
gesamten Einlaufbereich. Es wird abermals die Dehnungsabhdngigkeit der Dehnviskositat
vernachlassigt.
_9 (n+1)2p02
=352 (33)
Ts Ms
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Des Weiteren lasst sich die mittlere Dehngeschwindigkeit im Duseneinlauf berechnen. Dazu
wird die mittlere Dehnspannung im ersten Element der Duse ermittelt. Nun wird diese nach

Gleichung (34) in Beziehung mit der vorher ermittelten Dehnviskositdt gesetzt [9,26,34].

— 2
op _ 4y s (34)

n,  3(+1)p,
mittlere Dehngeschwindigkeit (s)

e =

.................... mittlere Dehnspannung (Pa)

Verbesserter Cogswell-Ansatz nach Obendrauf

Cogswell fiihrte als einer der ersten grundlegende Untersuchungen zu Dehnstrémungen im
Diseneinlauf durch. Dabei war er allerdings auf grobe Vereinfachungen angewiesen. So
wurde das Potenzgesetz verwendet, um das Stoffverhalten zu beschreiben. AuBerdem wurde
von einer konstanten Dehnviskositat im gesamten Einlaufbereich ausgegangen.

Bei Obendrauf wird der Einlaufbereich der Dise analog zu Cogswell in die in Abbildung 15
gezeigten Kegelstimpfe zerteilt. Nun verwendet er zur besseren Beschreibung des
Stoffverhaltens den in Gleichung (35) gezeigten Carreau-Ansatz, um den durch Scherung
verursachten Druckabfall zu bestimmen.

A

o \C
(1 N Byj (35)

A, B, C...... Parameter des Carreau - Ansatzes

‘r]:

Kombiniert mit dem Druckabfall fiir Dehnung, ergibt sich der vom Einlaufwinkel abhangige
Gesamtdruckabfall fiir das jeweilige Element. Hierbei berechnet sich der Einlaufwinkel analog
zu Cogswell. Allerdings resultiert nach der Summation der Druckabfdlle der einzelnen

Elemente, gezeigt in Gleichung (36), kein einfacher analytischer Ausdruck mehr.

Po = Zioilpi = V 81190 AS (36)

PO oo Einlaufdruckverlust (N m)

Konstante (s?)

Durch Umstellen ergibt sich die in Gleichung (37) ersichtliche Form.

9 (p 2
_ 0
nD_SA(Sj (37)
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Wobei die Konstante nur nhumerisch nach Gleichung (38) ermittelt werden kann.

. o \1-C 3
Yic1 (1 +B Vi—1] . . ™
S= zw (Yi-l_Yi] 1-| o (38)

i=2 : .
1+ (1 - C)B Vi1 Yic1

Fir die mittlere Dehngeschwindigkeit im Einlaufkonus gilt Gleichung (39).

Yo 2A
) \© (39)
ol 1487,
€ mreeeeeeeeeeenns mittlere Dehngeschwindigkeit (s)
MND e, Dehnviskositat (Pa s)
L T Schergeschwindigkeit im ersten Element (s)

Nun wird zur weiteren Verbesserung die Dehnviskositét im Einlaufbereich nicht mehr als
konstant angenommen. Dazu wird nach Bersted vorgegangen, der mit Gleichung (40) die
Anderung der Dehnviskositét tiber der Diisenldnge beriicksichtigt [7].

m; m;

MNb,i = Mb,i-1 i =TMp,i-1 L (40)
€1 Yi1
MDjieeevvveeeeesse, Dehnviskositat im i-ten Element (Pa s)
T Dehngeschwindigkeit im i-ten Element (s!)
Moo, Variationsparameter fiir Dehngeschwindigkeit und Schergeschwindigkeit (/)
Dadurch andert sich Gleichung (38) zu Gleichung (41).
1
. ) 1-C 2
Vi1 (1"'8%—1} . . aalk
S= Ziz , (Yi—l_Yij 1- L i (41)
1+ (1 - C) By Vi

Wobei flir nifolgender Ausdruck gilt.

My /. mi_z C\M

mo=| T )L (42)

Yi-2 Yi-3 Y1
Die nun folgenden Berechnungen der Dehnviskositat und der Dehngeschwindigkeit gestalten
sich schwierig. Denn um das Produkt = nach Gleichung (42) bestimmen zu kénnen, missen

die Exponenten m; bekannt sein. Diese entsprechen allerdings den Steigungen der gesuchten
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Dehnviskositatsfunktion. Somit kann die Berechnung nur durch Iteration mit nachfolgender
Ausgleichsrechnung erfolgen [26,34].

3.4.4 Dynamische Warmestrom Differenzkalorimetrie
Die Messung der thermischen Zustandsanderungen ist durch ISO 11357 festgelegt. Zur
Bestimmung der spezifischen Warmekapazitat kommt ein dynamisches Warmestrom-

Differenzkalorimeter zum Einsatz. In Abbildung 16 ist der schematische Aufbau dargestellt.

2

AP
{éf-’? Referenz Probe E{-’j

OR OP]
e I ey A b
///’-_/ T ":_‘ - e T i‘:!:/{.
= IS Mlres P~

= - -~ -

\

—P\\\
<

_.’\

v

Temperaturprogramm fur Ofen ( T(t) )
Temperaturmessung ( AT=T,-Tg )
warmestrom Qor= Qop

Abbildung 16: Schematischer Aufbau Dynamisches Wéarmestrom Differenzkalorimeter [11].

Hierbei werden die Probe und die Referenz in kleine Messtiegel eingebracht und unter
kontrollierter Atmosphédre in der Messzelle einem konstanten Warmestrom (Qor, Qop)
ausgesetzt. Es werden die zugehoérigen Temperaturen (Tr, Tp) gemessen. Tritt nun eine
Zustandsanderung der Probe auf, kommt es trotz konstant zugeflihrten Warmestroms zu
keiner Temperaturdnderung der Probe. Aus der Differenz der Probentemperatur und der
Referenztemperatur (AT) resultiert die Warmestromdnderung. Um die spezifische
Warmekapazitat zu ermitteln, werden zusatzlich zu dieser Messung noch Messungen mit der
Referenz und einem leeren Messtiegel, sowie mit der Referenz und einer Kalibriersubstanz
mit bekannter Warmekapazitat durchgefihrt. Fur Kalibrierungszwecke werden die
Messungen mit leerem Tiegel und der Kalibriersubstanz herangezogen. Flir die Berechnung
der spezifischen Warmekapazitat der Probe wird, wie in Gleichung (43) gezeigt, die Differenz

der Warmestrome der Messungen der Probe und des leeren Tiegels verwendet [11,16].
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G = —QP_ QO e (43)
Q-Q M
(o S spezifische Warmekapazitdt der Probe (J kg K1)
(o S spezifische Warmekapazitdt des Referenzmaterials (J kg K1)
QP Warmestrom in die Probe (W)
Q0 Warmestrom in den leerer Tiegel (W)
QR Warmestrom in die Referenzsubstanz (W)
MR oo, Masse Referenzsubstanz (kg)
MP....cooonnrne, Masse Probe (kg)

3.4.5 Stationdre Warmeleitfahigkeitsmessung

Die Messung der Warmeleitfahigkeit erfolgt am Gerat DTC-300 und wird durch ASTM E1530
beschrieben. Dazu wird am Beginn der Messung die Probe zwischen zwei Metallplatten
eingebettet und mit Druck beaufschlagt. Die obere Platte wird geheizt und die untere Platte
wird gekihlt. Dabei missen die Plattentemperaturen (iber einen langen Zeitraum konstant
gehalten werden, damit sich ein gleichmaBiger Warmestrom einstellen kann. Dieser wird
Uber einen in der unteren Platte eingebauten Warmeflusswandler erfasst. Sobald dieser
konstant ist, werden die Temperaturen in der oberen und unteren Platte CUber
Thermoelemente gemessen und daraus die Warmeleitfahigkeit berechnet. Es kommt die
Fourier-Gleichung fiir den stationdren Zustand zum Einsatz (siehe Gleichung (44)) [4].

=4 (44)
AAT
Mo, Warmeleitfahigkeit (W m* K1)
(T Warmestrom durch die Probe (W)
(o I Probendicke (m)
Ao Probenflache (m?)
AT, Temperaturdifferenz zwischen kalter und Warmer Platte (°C)

3.5 SpritzgieBmaschinenrheometrie

Abbildung 17 zeigt die Vorgehensweise bei der Viskositdtsmessung mit dem
ElastomerspritzgieBmaschinenrheometer (ESGMR). Als Eingangsparameter dienen die
eingestellte Einspritzgeschwindigkeit, die gemessene Druckdifferenz zum Auswertezeitpunkt
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und die kalkulierte Temperatur am Schlitzanfang zum Auswertezeitpunkt. Die Bestimmung
des Auswertezeitpunkts wird in Kap. 4.4 erldutert.

r"' SGMR Daten fir die
\Viskostisberechnung /

S—
¥
Sl Temperatur am Anfang

i ¥ des Schiitzes zum
Einspritzgeschwindigkeit Auswertezeitpunkt

Druckwerte P2P3

zum
Auswertezitpurkt

Berechnung der mitteren - -
Tmpemu Ghung im [ Stoffdaten:
Schiznach Agassant ERNCEIASENCSY

Tempemsturkoregenrs
Vishosital

Abbildung 17: Vorgehensweise bei der ElastomerspritzgieSmaschinenrheometermessung.

Aus dem eingestellten Einspritzvolumenstrom wird unter Beriicksichtigung der Geometrie
und einem Strémungskorrekturfaktor, der die zweidimensionale Strémungssituation an der
Disenwand berlicksichtigt, nach Gleichung (45) die scheinbare Schergeschwindigkeit
bestimmt [32].

yo =2V _ (45)
BH"F,
VS urmoreresssersie scheinbare Schergeschwindigkeit (s)
Voo Volumenstrom (m? s)
S Stromungskorrekturfaktor (/)
= Schlitzbreite (m)
Hoe, Schlitzhéhe (m)

Die Stromungskorrekturfaktoren fiir verschiedene Geometrien sind in Tabelle 1 dargestellt.
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Tabelle 1: Strdmungskorrekturfaktoren Schlitzdiise

H(mm) 1 1,5 2 2,5
H/B 0,1 0,15 0,2 0,25
Fp 0,937 0,905 0,874 0,842

Der Druck wird direkt in der schlitzférmigen Messkapillare gemessen. Daraus wird die wahre

Wandschubspannung nach Gleichung (46) aus dem Druckabfall und der Geometrie

berechnet.
Ty = AP_H[&} (46)
2AL | (B+H)
TWerreeeeeeeesee, wahre Wandschubspannung (N m2)
AP Druckabfall (N m2)
AL, Druckaufnehmerabstand (m)

Wahrend der Messungen wurde mithilfe von in der Disenwand eingebauten
Warmestromsensoren ein hoher Temperaturanstieg detektiert. Daher miissen alle Messwerte
temperaturkorrigiert werden. Dabei wird die im Messspalt vorherrschende Temperatur
beriicksichtigt. Als Eingangsparameter wird die Temperatur am Anfang vom Schlitz benétigt.
Die Berechnung dieser Temperatur erfolgt nach Gleichung (47) [1]. Es wurden folgende
Vereinfachungen getroffen:

» Materialeingangstemperatur = Wandtemperatur

» adiabate Verhdltnisse — die gesamte dissipative Energie wird in Temperaturerhéhung

umgewandelt

* runder Querschnitt ohne Geometrieanderungen

= Vernachldssigung der Kompressionserwarmung und Expansionskiihlung

* reine Schererwarmung

= keine Einlaufstrdmungen werden beriicksichtigt

= Verwendung von ¢p statt ¢y

Ap

Ta —T0 +p_Cp (47)
Tae, Temperatur am Schlitzanfang (°C)
T0meeeeeeeeeen Materialeingangstemperatur (°C)
AP, Druckdifferenz (Pa)
[ S Dichte (kg m?3)
(o spezifische Warmekapazitat (J kgt K1)
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Die tatsachliche Querschnittsanderung vor dem ESGMR des Lehrstuhls flir SpritzgieBen von
Kunststoffen ist in Abbildung 18 dargestellt. Der Kautschuk wird vor dem Messschlitz
mehrfach komprimiert. Die flr die Berechnung verwendete Druckdifferenz setzt sich aus dem
spezifischen Einspritzdruck und den bei der Messung aufgezeichneten Drucksignalen, welche
linear zum Schlitzanfang extrapoliert werden, zusammen. Fiir die Dichte und die spezifische
Warmekapazitat wurden gemessene Werte herangezogen.

Abbildung 18: Querschnittsanderung Messaufbau. gelb...Flansch-Plastifizieraggregat,

grau...Maschinendtise, rot...Angussbuchse.

Nun wird die mittlere Temperaturerh6hung entlang des Schlitzes mithilfe der Stoffdaten nach
Agassant berechnet [30]. Sie ist in Gleichung (48) dargestellt. Es gelten folgende
Vereinfachungen:

= zugrunde liegendes Stoffgesetz = Potenzansatz

= rechteckiger Querschnitt

» Materialeingangstemperatur # Wandtemperatur

= Ubergangsbereich — ein Teil der Scherenergie flieBt in die Werkzeugwand ein anderer

Teil wird in Temperaturerh6hung umgewandelt
* reine Schererwarmung

= keine Einlaufstrdmungen werden beriicksichtigt

Masterarbeit Maximilian Sommer BSc Kunststofftechnik Leoben 31



3. Theoretische Grundlagen

w0 5 o]

1+ - 1

K“nznj a fZS)ZzT)sn)]Br (48)
1-exp o 5 ;43 nCaf
i [( +n nj (1+2$1)Z2J??5n)}(1+n2n] |

Ta Temperatur am Schlitzanfang (°C)
Koo Konsistenz des Potenzansatzes (Pa s")

2 — mittlere Geschwindigkeit im Spalt (m s!)
[ DO FlieBindex des Potenzansatzes (/)
Hoe Schlitzhohe (m)

Koo Warmeleitfahigkeit (W m™ K1)
Bro Brinkmanzahl (/)

Ca. Cameronzahl (/)

Lo Kanalldnge (m)

Nun wird mit Gleichung (49) der Temperaturverschiebungsfaktor nach Arrhenius ermittelt.

a; = eXD{E—O(l - iﬂ (49)
R{T T,
=TS Temperaturverschiebungsfaktor (/)
Eoe Aktivierungsenergie (J mol?)
R Gaskonstante (J mol™ K?)
T berechnete Temperatur nach Agassant (°C)
T, Messtemperatur (°C)

Mit dem Temperaturverschiebungsfaktor werden nun die Scherrate und die Schubspannung
korrigiert. Zur Bestimmung der wahren Schergeschwindigkeit kommt die in Gleichung (50)

gezeigte Weissenberg-Rabinowitsch-Korrektur zum Einsatz.

Ty =2 (2+5) (50)

TW eeeeeeeeeens wahre Schergeschwindigkeit (s)
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Dazu wird die FlieBkurve mit doppeltlogarithmischer Auftragung gezeichnet. Diese wird nach
der Methode der kleinsten Quadrate mit einer Polynomfunktion approximiert. Zur
Bestimmung von s wird die Polynomfunktion, wie in Gleichung (51) ersichtlich, abgeleitet.

S — d(lgy,) (51)
d(ty)
Mit Gleichung (52) kann nun die wahre temperaturkorregierte Viskositat n,, ermittelt
werden.
T
Ny =+ (52)
Tw

3.6 Cox-Merz-Regel

Gleichung (53) zeigt den von Cox und Merz entdeckten empirische Zusammenhang zwischen

Viskositat und komplexer Viskositat [18].
n(i)=M* () (53)

Als Voraussetzung muss eine einfache Polymerstruktur vorliegen. Es dirfen auBerdem nur
mechanische Wechselwirkungen zwischen den Makromolekiilen auftreten [18]. Fir
Kautschuk als gefiilltes, hochkomplexes System sind diese Voraussetzungen nicht gegeben.
Um einen groBen Schergeschwindigkeitsbereich abdecken zu kénnen wird in der Praxis
dennoch, wie in Abbildung 19 gezeigt, die mit dem Rubber Process Analyzer gemessene
komplexe Viskositdt mit der am Hochdruckkapillarrheometer ermittelten Viskositat
gleichgesetzt. Dabei missen allerdings bei den RPA Versuchen die Fillstoffnetzwerke durch

Vorscherung aufgebrochen werden, um einen vergleichbaren Materialzustand zu erzeugen.
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Abbildung 19: Darstellung des schematischen Viskositdtsverlaufs nach Cox Merz.
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4 Experimentelles

4.1 Verwendete Materialien

Styrol-Butadien-Kautschuk (SBR)

Der in dieser Arbeit verwendete SBR Kautschuk wurde von der Firma Semperit AG
(Wimpassing, O) bereitgestellt. Nach dem Mischen wurde der Batch streifenférmig extrudiert
und auf die in Abbildung 20 gezeigte Rolle gewickelt. Die einzelnen Lagen wurden mit Folie

voneinander getrennt. Die Mischung ist schwefelvernetzend.

Abbildung 20: Anlieferungsform des SBR Kautschuks.

SBR ist einer der am hdufigsten zum Einsatz kommenden Synthesekautschuke. Er wird
entweder mittels radikalischer  Emulsionspolymerisation oder mit  anionischer
Lésungsmittelpolymerisation hergestellt. Die Eigenschaften des Kautschuks variieren je nach
Synthesemethode. In Abbildung 21 ist die Strukturformel ersichtlich. SBR benétigt
verstarkende Fullstoffe. Am haufigsten kommen hierbei RuBe zum Einsatz. Die Vernetzung
erfolgt vorwiegend mit Schwefel-Beschleuniger-Systemen [29].
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( _
. \CH;CH—CH—CH%CH—CHz =

= n

Abbildung 21: Strukturformel des SBR Kautschuks [29].

Ethylen-Propylen-Dien-Kautschuk (EPDM)
Der EPDM Kautschuk wurde von der Firma Kraiburg GmbH und Co. KG (Waldkraiburg, D) im
industriellen MaBstab gemischt und wie in Abbildung 22 gezeigt als Kleinprofil angeliefert.

P o W

Abbildung 22: Anlieferungsform des EPDM Materials.

Die Synthese von EPDM erfolgt mittels koordinativer anionischer Polymerisation in Losung, in
Suspension oder in Gasphase. Hierbei beeinflussen die Monomeranordnung, sowie die Art
des verwendeten Diens die Eigenschaften des Kautschuks wesentlich. Abbildung 23 zeigt die
Strukturformel. EPDM bendtigt verstarkende Fiillstoffe zum Erreichen ausreichender
mechanischer Festigkeiten. Fir die Vernetzung kommen sowohl Schwefel-Beschleuniger-
Systeme, als auch Peroxide zum Einsatz [29].
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n

X y z
CH, CH;

\
CH-CH,

Abbildung 23. Strukturformel des EPDM Kautschuks [29].

4.2 Verwendete Gerate und Werkzeuge

Rubber Process Analyser
Um das Vernetzungsverhalten und die Viskositat im niedrigen Schergeschwindigkeitsbereich
zu bestimmen, kam ein Rubber Process Analyser der Type D-RPA-3000 der Firma Mon Tech

(Buchen, D) zum Einsatz. Er ist in Abbildung 24 dargestellt.

MonTech

Werksioffprifmaschinen GmbH

MDR 3000 Professionsl Performance
Maying Die Rhsameber

Abbildung 24: Rubber Process Analyser [3].

pvT-Messung
Die Abhangigkeit der Dichte von Druck und Temperatur wurde mit dem pvT Messgerat PVT-

100 der Firma SWO Polymertechnik GmbH (Krefeld, D) gemessen. Es ist in Abbildung 25 zu
sehen.
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Abbildung 25: pvT-Gerat pvT 100.

Hochdruckkapillarrheometrie

Fir die Viskositdtsmessungen im hohen Schergeschwindigkeitsbereich kamen zwei
Hochdruckkapillarrheometer der Firma Gottfert Werkstoff-Priifmaschinen GmbH (Buchen, D)
zum Einsatz. Die Messungen am SBR Kautschuk wurden mit dem RHEOGRAPH 2002
durchgeflihrt. Er ist in Abbildung 26 links dargestellt. Der EPDM Kautschuk wurde mit dem in
Abbildung 26 rechts dargestellten RHEOGRAPH 50 vermessen.

Abbildung 26: Hochdruckkapillarrheometer:  (links) RHEOGRAPH 2002 und (rechts)
RHEOGRAPH 50.
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In Tabelle 2 und Tabelle 3 sind die Spezifikationen der beiden Rheometer aufgelistet.

Tabelle 2: Geratespezifikation des RHEOGRAPH 2002

Kanale 1
Zylinderdurchmesser 12 (mm)
Stempelkraft 20 (kN)

Tabelle 3: Geratespezifikation des RHEOGRAPH 50

Kanale 2
Zylinderdurchmesser 15 (mm)
Stempelkraft 25 (kN pro Stempel)

Dynamische Warmestrom-Differenzkalorimetrie
Um die spezifische Warmekapazitat zu messen, wurde, wie in Abbildung 27 gezeigt, das

Thermoanalysesystem DSC 1 der Firma Mettler-Toledo AG (Greifensee, CH) eingesetzt.

Abbildung 27: Thermoanalysesystem DSC 1.
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Stationare Warmeleitfahigkeitsmessung

Die Messung der Warmeleitfahigkeit erfolgte stationar mit dem in Abbildung 28 gezeigten
Gerat DTC 300 der Firma TA Instruments Inc. (New Castle, USA). Um die Messungen
durchfiihren zu kénnen, muss der Kautschuk in Plattenform gebracht werden. Dazu wird die
Vakuumplattenpresse P200 PV, Dr. Collin GmbH (Eberberg, D) verwendet.

Abbildung 28: Stationdres Warmeleitfahigkeitsmessgerdt DTC 300 [4].

SpritzgieBmaschinenrheometrie

Die rheologischen Messungen von Kautschuk an der SpritzgieBmaschine wurden mit zwei
ElastomerspritzgieBmaschinenrheometern an zwei unterschiedlichen SpritzgieBmaschinen
durchgefiihrt.

Versuche mit dem ESGMR des Lehrstuhles fiir SpritzgieBen von Kunststoffen

Fir die Versuche in Leoben wurde die in Abbildung 29 gezeigte SpritzgieBmaschine Engel
Victory Electric 940/130 der Firma Engel Austria GmbH (Schwertberg, O) verwendet. Sie ist
mit einer Kautschukspritzeinheit ausgeriistet. Aus Tabelle 4 sind die technischen

Spezifikationen ersichtlich.
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Abbildung 29: SpritzgieBmaschine Engel Victory Electric 940/130.

Tabelle 4: Technische Spezifikationen der Maschine Engel Victory Electric 940/130

Eigenschaft Einheit Wert
maximale SchlieBkraft (kN) 1300
maximales Dosiervolumen (cm3) 432
maximaler
(cm3 s?) 291
Einspritzvolumenstrom
Maximaler Einspritzdruck (bar) 2400
Schneckendurchmesser (mm) 50

Fir  die  Viskositatsmessung ~wurde das in  Abbildung 30  dargestellte
SpritzgieBmaschinenrheometer mit Rechteckschlitz verwendet. Es wurde speziell fir die
Messung von Kautschuken ausgelegt. Da diese bei zu langer Standzeit im Werkzeug
vernetzen, wurde durch eine spezielle Konstruktion der Zugang zum Messschlitz ermdglicht.
Dabei wurden konischen Wechselschlitzdliseneinsatze verwendet. Die Schlitzlange und die
Schlitzbreite bleiben mit 100 mm Lange und 20 mm Breite bei allen Einsdtzen gleich. Die
Schlitzhdhe hingegen betragt variabel je nach Einsatz 2, 2,5 und 3 mm. Somit kénnen durch
Variation der Geometrie unterschiedliche Schergeschwindigkeitsbereiche realisiert werden.
Die Messdatenerfassung erfolgte Uber vier entlang des Messschlitzes angeordnete
piezoelektrische Druckaufnehmer der Firma Priamus AG (Schaffhausen, CH) und zwei
gegenliberliegende Temperatursensoren. Sie sind in Abbildung 30 abgebildet. Die
Drucksignale wurden mit dem Messdatenerfassungscomputer CQC — Portable II der Firma
Dr. Gierth Ingenieurgesellschaft mbH (Wirselen, D) aufgezeichnet. Die Erfassung der
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Wandtemperaturen erfolgte Uber drei Messdatenerfassungsgerate Spider 8 der Firma
Hottinger Baldwin Messtechnik GmbH (Darmstadt, D) [13,14].

Abbildung 30: Langsschnitt des ElastomerspritzgieSmaschinenrheometers (links):
a...Messschlitz, b...Speicherzylinder, c...Messkolben fiir Volumenstommessung,
Detailansicht  der Duseneinsdtze  (rechts):  a...Wdarmestromsensoren,
b...Drucksensoren [14].

Versuche mit dem DESMA ESGMR

Fir die Versuche in Fridingen wurde die in Abbildung 31 gezeigte
ElastomerspritzgieBmaschine der Type DESMA 969.300Z (S3) der Firma Kléckner DESMA
Elastomertechnik GmbH (Fridingen, D) verwendet. In Tabelle 5 sind die technischen

Spezifikationen aufgefihrt.

Abbildung 31: ElastomerspritzgieSmaschine DESMA 969.300Z (53).
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Tabelle 5: Technische Spezifikationen der Maschine DESMA 969.300Z (S3)

Eigenschaft Einheit Wert
maximale SchlieBkraft (kN) 3000
maximales Dosiervolumen (cm?3) 500
maximaler
(cm3 s) 90
Einspritzvolumenstrom
Maximaler Einspritzdruck (bar) 3500
Kolbendurchmesser (mm) 50

Fir die rheologischen Messungen wurde das in Abbildung 32 dargestellte
SpritzgieBmaschinenrheometer mit Rechteckschlitzgeometrie verwendet. Der Schlitz hat eine
Lédnge von 60 mm, eine Breite von 20 mm und eine Hohe von 2 mm. Das Werkzeug lasst
sich, im Gegensatz zum ESGMR des Lehrstuhles von SpritzgieBen von Kunststoffen, nicht mit
eingeschraubten Temperatursensoren 6Offnen. Die Temperatur und der Druck in der
Umwandlungszone vom runden Querschnitt auf den rechteckigen Querschnitt wurde mit
einem kombinierten Druck-Temperatursensor der Firma Kistler Instrumente AG (Winterthur,
CH) gemessen. Die Messdaten entlang des Messschlitzes wurden (ber drei Druckaufnehmer
der Firma Kistler Instrumente AG (Winterthur, CH) und zwei gegeniberliegende
Temperatursensoren bestimmt. Die Signale wurden nicht direkt abgegriffen, sondern flr die
Maschinensteuerung digitalisiert. AnschlieBend wurden sie aus der Maschinensteuerung
wieder als analoge Signale ausgegeben. Bei den Versuchen erfolgte die Messdatenerfassung
der Drucksignale mit zwei Quantum MX 840 A und die der Temperatursignale mit dem
Quantum MX 1609 KB der Firma Hottinger Baldwin Messtechnik GmbH (Darmstadt, D).
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Abbildung 32: Langsschnitt  des  DESMA  ElastomerspritzgieSmaschinenrheometers:
a...kombinierter Druck-Temperatursensor, b...Drucksensoren,

c...Warmestromsensoren, d...Blindstopfen.

4.3 Materialdatenmessung

4.3.1 Rubber Process Analyser

Probenvorbereitung

Zur Probenvorbereitung wurde vom extrudierten Kautschukstreifen ein 4 cm langes Stiick
abgeschnitten. AnschlieBend wurde dieses zwischen zwei Polyamidfolien platziert. Nun

konnte der Stapel in die Messkammer des RPA eingebracht werden.

Messung der Vernetzungsisothermen
Tabelle 6 zeigt die Versuchseinstellungen fiir die Bestimmung der Vernetzungsisothermen
des SBR Materials und des EPDM Materials.
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Tabelle 6: Messparameter flr die Vernetzungsisothermen von SBR und EPDM

Temperatur Messzeit Frequenz Amplitude
(°C) (min) (s )
140-190 120 1,67 0,5

Messung der Viskositat

Die Viskositat wurde am vorgescherten und am nicht vorgescherten Material gemessen.
Vorscherung bedeutet, dass das Material mit einer definierten Frequenz einer bestimmten
Deformation ausgesetzt wird. Dabei ist essentiell, dass nur die Flllstoffnetzwerke
aufgebrochen werden und nicht die Polymerstruktur beschadigt wird. Das Fullstoffnetzwerk
regeneriert sich wieder, wohingegen die Polymerstruktur irreversibel beschadigt bleibt. Die
wichtigsten Einflussparameter dabei sind die Amplitude, die Frequenz und die Vorscherzeit.
Im Rahmen der Bachelorarbeit von Mager [22] wurden Vorschereinstellungen ermittelt, die
das Fillstoffnetzwerk aufbrechen, aber die Polymerstruktur intakt lassen. Um nun die
Viskositat zu ermitteln, wurde ein Frequenzsweep durchgefiihrt. Dabei wird die Messfrequenz
bei gleichbleibender Messamplitude variiert. Um diese Messamplitude zu bestimmen, wird im
Vorfeld ein Amplitudensweep am nicht vorgescherten Material durchgeftihrt. Dabei wird die
Amplitude variiert. Die Frequenz bleibt wahrend der Messung konstant. Aus diesem Versuch
wird der Speichermodul nach Gleichung (5) errechnet. Dieser wird Uber der Amplitude
doppelt logarithmisch aufgetragen. Bei niedrigen Amplituden ist der Speichermodul von der
Amplitude unabhdngig, und es ist ein konstanter Kurvenverlauf ersichtlich. In diesem Bereich

wurde die Messamplitude gewahilt.

SBR
Aus Tabelle 7 sind die Messparameter fiir die Amplitudensweeps bei 80 °C, 100 °C und
120 °C ersichtlich.

Tabelle 7: Messparameter fiir den Amplitudensweep von SBR

Temperatur (°Q) 80, 100, 120
Amplitude ®) 0,01-3,228
Frequenz (s1) 1,67
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In Abbildung 33 sind die Amplitudensweeps fiir die Temperaturen 80 °C, 100 °C und 120 °C
in einem doppelt logarithmischen Diagramm dargestellt (Messdaten siehe Kap. 8). Es ist ein

Abfall des Speichermoduls ab einer Amplitude von 0,1° zu beobachten. Sie wird flir die

weiterfiihrenden Frequenzsweep Versuche als Messamplitude gewahlt.

1000000 —

‘/-—\‘_/.-
T

G' (Pa)

100000 -

-+80 °C
100 °C

—-120 °C

\
—..\_‘\\

S
TN

10000

0,01

0,1

Auslenkung (°)

10

Abbildung 33: Amplitudensweep des SBR Kautschuks bei 80 °C, 100 °C und 120 °C.

In Tabelle 8 sind die Messeinstellungen flr die Frequenzsweeps bei 80 °C, 100 °C und

120 °C dargestellt.

Tabelle 8: Messeinstellungen fiir den Frequenzsweep von SBR bei 80 °C, 100 °C und 120 °C

Temperatur (°Q) 80, 100, 120
Kreisfrequenz (s1) 0,01-45
Amplitude ©) 0,1

Aus Tabelle 9 sind die Messparameter fiir die Frequenzsweeps mit Vorscherung bei 80 °C,
100 °C und 120 °C ersichtlich.
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Tabelle 9: Messeinstellungen fir den Frequenzsweep von SBR mit Vorscherung bei 80 °C,

100 °C und 120 °C

Temperaturen (°O) 80, 100, 120
Kreisfrequenz (s1) 0,1-45
Amplitude ® 0,1
Vorscheramplitude ® 3
Vorscherfrequenz (s1) 5
Vorscherzeit (min) 4
EPDM

In Tabelle 10 sind die Messeinstellungen fiir die Amplitudensweeps bei 60 °C, 80 °C und

100 °C dargestellt.

Tabelle 10: Messparameter flir den Amplitudensweep von EPDM

Temperatur (°Q) 60, 80, 100
Amplitude ®) 0,01-3,228
Frequenz (s1) 1,67

Abbildung 34 zeigt die Amplitudensweeps flir die Temperaturen 60 °C, 80 °C und 100 °C in

doppelt logarithmischer Darstellung (Messdaten siehe Kap. 8). Es wird die gemessene

Amplitude von 0,02° fiir die weiterfihrenden Versuche herangezogen.
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Abbildung 34: Amplitudensweep des EPDM Kautschuks bei 60 °C, 80 °C und 100 °C.

Die Messparameter fiir die Frequenzsweeps bei 60 °C, 80 °C und 100 °C sind in Tabelle 11
dargestellt.

Tabelle 11: Messeinstellungen fiir den Frequenzsweep von EPDM bei 60 °C, 80 °C und

100 °C
Temperatur (°O) 60, 80, 100
Kreisfrequenz (s1) 0,01-45
Amplitude ®) 0,02

Tabelle 12 zeigt die Messeinstellungen fiir die Frequenzsweeps mit Vorscherung bei 60 °C,
80 °C und 100 °C.
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Tabelle 12: Messeinstellungen fiir den Frequenzsweep von EPDM mit Vorscherung bei 60 °C,
80 °C und 100 °C

Temperaturen (°O) 60, 80, 100
Kreisfrequenz (s1) 0,1-45
Amplitude ® 0,02
Vorscheramplitude ® 3
Vorscherfrequenz (s1) 5

Vorscherzeit (min) 4

4.3.2 pvT Messung
Probenvorbereitung
Der Kautschukstreifen wurde in kleine Stlicke zerschnitten, damit er in die Messkammer
eingebracht werden kann. AnschlieBend wurde die Probe bei 190 °C bei einem Druck von

400 bar fur 6 min vernetzt.

Messung

Die Kenntnis des spezifischen Volumens, beziehungsweise der Dichte, in Abhangigkeit der
Temperatur und des Drucks ist flir die Durchfihrung der Temperaturkorrektur bei der
SpritzgieBmaschinenrheologie essentiell. Die dissipationsbedingte Temperaturerhdhung hat
einen Einfluss auf die Temperaturverteilung im Kautschuk und damit einen Effekt auf die
Inkubationszeit und die Vernetzungsgeschwindigkeit. Fir die Messung des pvT-Verhaltens
kam der pvT-100 Geratemodus ,isobares Aufheizen" zum Einsatz. Dieser Modus bildet die
Bedingungen beim SpritzgieBen am besten nach. Tabelle 13 zeigt die Versuchseinstellungen

flr beide Materialien.

Tabelle 13: Versuchseinstellungen fiir die pvT Messungen im isobaren Aufheizmodus von SBR

und EPDM
Druck Temperatur Heizrate Probenmasse Dichtung
(bar) (°C) (K min) 9) 0
200-1600 50-190 6 ~ 0,71 PTFE
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4.3.3 Hochdruckkapillarrheometrie

Probenvorbereitung

Das Kautschukband wurde mit einer Schere in 1 cm breite Stiicke zerteilt. Diese wurden
einzeln in den Messzylinder eingebracht und dort per Hand mit einem Messingstempel
vorverdichtet. Sobald der Zylinder gefiillt war, wurde der Maschinenstempel eingebaut und
mit diesem nachkomprimiert. Nun wurde der Kautschuk fiir eine bestimmte Zeitspanne bei
Messtemperatur im Zylinder temperiert. Die Temperierzeit wurde an die Inkubationszeit

angepasst.

SBR

Tabelle 14 gibt einen Uberblick iiber die wichtigsten Parameter bei der Messung mit dem
RHEOGRAPH 2002. Die Messung erfolgte schergeschwindigkeitsgesteuert. Es wurde bei einer
niedrigen Schergeschwindigkeit begonnen. AnschlieBend wurde versucht, schrittweise
maoglichst groBe Schergeschwindigkeiten zu realisieren. Nach jeder Messung wurde der
Druckaufnehmer ausgebaut und die Druckaufnehmerbohrung gereinigt. Dann wurde der
Druckaufnehmer neu kalibriert.

Tabelle 14: Messparameter fiir die SBR-Messung am RHEOGRAPH 2002

Messtemperaturen (°O) 80, 100, 120
Disendurchmesser (mm) 1
Disenlangen (mm) 0,2;20
Druckaufnehmer (bar) 500, 1000, 2000
EPDM

Tabelle 15 zeigt die Messeinstellungen am RHEOGRAPH 50 flir das EPDM Material. Erneut
wurde schergeschwindigkeitsgesteuert gemessen. Beginnend mit niedrigen Scherraten, lag
der Fokus wieder auf der Erreichung hoher Scherraten. Eine maschinentechnische
Besonderheit stellt hierbei der zweite Zylinder dar. Er ermdglicht die simultane Messung von
zwei Dusenlangen. Es wurden nach jedem Messdurchlauf die Druckaufnehmer ausgebaut
und die Bohrungen gereinigt. Bevor erneut gemessen wurde, wurden beide Druckaufnehmer
kalibriert.
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Tabelle 15: Messparameter fiir die EPDM-Messung am RHEOGRAPH 50

Messtemperaturen (°Q) 60, 80, 100
Disendurchmesser (mm) 1
Dusenlange (mm) 0,2; 20
Druckaufnehmer (bar) 1000, 2000

4.3.4 Dynamische Warmestrom Differenzkalorimetrie

Probenvorbereitung

Die Proben wurden aus der Mitte des extrudierten Streifens mit einem Locheisen mit einem
Durchmesser von 5 mm herausgestanzt. AnschlieBend wurde aus der Mitte dieses Zylinders
die Probe geschnitten. Es wurde darauf geachtet, mdglichst gerade Schnittflachen zu

erzeugen.

Messung

Fir die Messung der spezifischen Warmekapazitdt wurde eine bestehende Norm fir
Thermoplaste herangezogen. Sie legt die Verwendung des zweiten Aufheizzyklus nahe, um
die Materialvorgeschichte zu eliminieren. Bei Kautschuk wird dabei die Exothermie der
Vernetzungsreaktion vernachlassigt, da die Probe beim ersten Aufheizzyklus vernetzt.
Welcher Zyklus sich besser eignet, hangt vom unbekannten Materialzustand im ESGMR ab.
Tabelle 16 zeigt die Parameter fiir die Messung der spezifischen Warmekapazitat fir beide

Materialien.
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Tabelle 16: Einstellungen fiir die Messung der spezifischen Warmekapazitat

Temperaturbereich (°Q) 25-180
Heiz- / Kihlrate (K mint) 10/ 10
Heizen - Isotherm - Kiihlen -
Segmentanordnung
Isotherm - Heizen
Probengewicht mg ~ 20
Spiilgas N2
Volumenstrom Spiilgas (ml mint) 50
Aluminium Standardtiegel
Probengefal
40 pl
Masse Referenzsaphir (mQg) 25,009

4.3.5 Stationdare Warmeleitfahigkeitsmessung

Probenvorbereitung

Der extrudierte Kautschukstreifen wurde geschnitten und in eine Lochplatte mit einer Hohe
von 2 mm und einem Lochdurchmesser von 60 mm eingelegt. Nun wurden die Rohlinge in
der Plattenpresse unter Vakuum bei 190 °C mit einem Druck von 250 bar gepresst. Daraus
wurden die Prifkdrper mit einem Durchmesser von 50 mm mit einem Stanzeisen hergestellt.
Flir die Messung der Warmeleitfahigkeit ist essentiell, dass die Vernetzungsreaktion
vollsténdig abgelaufen ist, da aufgrund der Exothermie der Reaktion sonst keine stationaren

Bedingungen wahrend der Messung herrschen kdnnen.

Messung

Die Messungen wurden von Dr. Andrea Wanner M.Sc. am Polymer Competence Center
Leoben durchgefuihrt. Die Warmeleifahigkeit des SBR Materials wurde im Temperaturbereich
von 35 bis 180 °C bestimmt. Das EPDM wurde in einem Temperaturbereich von 65 bis
170 °C vermessen.

4.4 SpritzgieBmaschinenrheometrie

Fir die Messung der Viskositdt mit einem ESGMR ist die thermische und mechanische
Vorgeschichte des Kautschuks essentiell. Der Kautschuk wird primdar durch die

Zylinderheizung der Plastifiziereinheit temperiert. Die Schneckenumfangsgeschwindigkeit
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bestimmt, wieviel zusatzliche Schererwarmung in das Material eingebracht wird. Durch die
Rotation der Schnecke wird die Kautschukmischung im Schneckenkanal geschert, und somit
werden die Fullstoffnetzwerke aufgebrochen. Der Staudruck homogenisiert die Temperatur
im Schneckenvorraum. Beim Einspritzen wird das Material durch Querschnittsveranderungen
und die dadurch auftretenden Dehneffekte zusatzlich erwarmt. AuBerdem ist der thermisch
eingeschwungene Zustand des Werkzeugs wichtig.

Versuche mit dem ESGMR des Lehrstuhles fiir SpritzgieBen von Kunststoffen

In Tabelle 17 und Tabelle 18 sind die Dosierbedingungen fir den SBR- und den EPDM-
Kautschuk dargestellt. Der Staudruck wurde variiert, da wahrend den Messungen
Unterschiede im Schussgewicht festgestellt wurden. Die Messungen wurden mit dem 3 mm

hohen Diseneinsatz durchgefiihrt.

Tabelle 17: Dosierbedingungen fiir SBR bei 80 °C, 100 °C und 120 °C

Zylindertemperaturen (°O) 80, 100, 120
Staudruck 80 °C (bar) 40
Staudruck 100 °C und 120 °C (bar) 20
Schneckenumfangs-
(ms-1) 0,08
geschwindigkeit
Dosiervolumen (cm3) 420

Tabelle 18: Dosierbedingungen fiir EPDM bei 60 °C, 80 °C und 100 °C

Zylindertemperaturen (°Q) 60, 80, 100
Staudruck 60 °C (bar) 40
Staudruck 80 °C, 100 °C (bar) 20
Schneckenumfangs-
(mst) 0,08
geschwindigkeit
Dosiervolumen (cm?3) 420

Tabelle 19 und Tabelle 20 zeigen fir beide Materialien die an der SpritzgieBmaschine
eingestellten Parameter. Um eine homogene Werkzeugtemperatur zu erreichen, wurde vor
den rheologischen Messungen drei Mal durch das Werkzeug durchgespritzt ohne Messwerte

aufzuzeichnen. Nach jedem Schuss wurde der Messschlitz manuell gereinigt, um vernetztes

Masterarbeit Maximilian Sommer BSc Kunststofftechnik Leoben 53




4. Experimentelles

Material zu entfernen. Die HauptmessgréBen im Schlitz sind die Drucksignale der mittleren
Druckaufnehmer und die sechs gegeniberliegenden Wandtemperatursignale. AuBerdem
wurden die AuBentemperatur, die Zulauf-/Ricklauftemperaturen der Temperieraggregate,
die Schneckenposition und der Spritzdruck aufgezeichnet. Beim SBR-Kautschuk konnte bei
einer Messtemperatur von 120 °C der Einspritzvolumenstrom von 130 cm?® s wegen der
fortgeschrittenen Materialvernetzung nicht mehr gemessen werden. Der EPDM-Kautschuk
vernetzte langsamer wahrend der Messung. Daher wurden bei 80 °C Werkzeugtemperatur
zusatzlich Volumenstréme von 170 und 190 cm?® s realisiert, um die Leistungsfahigkeit des

Messsystems auszutesten.

Tabelle 19: Messeinstellungen fir die Viskositatsmessung mit dem ESGMR flir SBR bei 80 °C,
100 °C und 120 °C

Werkzeugtemperatur (°Q) 80, 100, 120
1,2,7; 5, 10, 15, 20, 30, 40,
Einspritzvolumenstréme (cm3 s?t) 50, 60, 70, 80, 90, 100, 110,
120, 130

Tabelle 20: Messparameter flr die Viskositdatsmessung mit dem ESGMR fiir EPDM bei 60 °C,
80 °C und 100 °C

Werkzeugtemperatur (°Q) 60, 80, 100
1,2,7; 5, 10, 15, 20, 30, 40,
Einspritzvolumenstréme (cm3 s?t) 50, 60, 70, 80, 90, 100, 110,
120, 130

Fir den EPDM-Kautschuk wurde auBerdem die Massetemperatur im Schneckenvorraum
bestimmt. Daflir wurde eine spezielle Messvorrichtung auf die schlieBseitige Werkzeughalfte
der SpritzgieBmaschine aufgespannt. Sie besteht aus einer Haltevorrichtung und einem
Thermoelement Typ K. Fir die Messdatenerfassung wurde das Messdatenerfassungsgerat
Quantum MX 840 B der Firma Hottinger Baldwin Messtechnik GmbH (Darmstadt, D)
verwendet. Beim SchlieBen des Werkzeuges wurde das Thermoelement 140 mm in den

Schneckenvorraum eingefiihrt. Dort wurde die Temperatur in der Mitte Gber einen Zeitraum
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von 10 min gemessen. Fir die Messung sind die aus Tabelle 18 ersichtlichen
Dosierbedingungen essentiell.

Versuche mit dem DESMA ESGMR

Die Dosierbedingungen flir den EPDM-Kautschuk sind aus Tabelle 21 ersichtlich. Sofern
moglich wurden die Versuchseinstellungen in Anlehnung an die Versuche in Leoben gewahit.
Der Staudruck wurde allerdings reduziert, da 20 bar die obere Leistungsgrenze der Maschine
darstellt. Das Dosiervolumen wurde bei allen Temperaturen beim niedrigsten

Einspritzvolumenstrom auf 210 cm? reduziert.

Tabelle 21: Dosierbedingungen fiir EPDM bei 60 °C, 80 °C und 100 °C

Zylindertemperaturen (°O) 60, 80, 100
Staudruck 60 °C, 80 °C und
(bar) 5
100 °C
Schneckenumfangs-
(mst) 0,08
geschwindigkeit
Dosiervolumen (cm?3) 210, 420

In Tabelle 22 sind die Maschineneinstellungen fiir die Viskositatsmessung aufgefiihrt. Die
HauptmessgroBen vor dem Messschlitz sind die Signale des kombinierten p-T Sensors. Im
Rheometerspalt sind die HauptmessgroBen die Drucksignale der beiden vorderen
Druckaufnehmer, sowie die sechs gegeniiberliegenden Wandtemperatursignale. AuBerdem
wurden der spezifische Spritzdruck und die Einspritzgeschwindigkeit aufgezeichnet. Der
Rheometerschlitz des DESMA ESGMR ist nach der Messung nicht zuganglich und wurde
daher nicht gereinigt. Die Folgemessung muss erst das sich im Rheometerschlitz befindende
Material verdrangen. Wegen der dadurch entstehenden verstdrkten Vernetzungsgefahr

wurde bei 100 °C Massetemperatur der niedrigste Einspritzvolumenstrom nicht gemessen.
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Tabelle 22: Messeinstellungen fur die Viskositatsmessung mit dem DESMA ESGMR fir EPDM
bei 60 °C, 80 °C und 100 °C

Werkzeugtemperatur (°O) 60, 80, 100

Einspritzvolumenstrome

(cm?s?) 1, 5,10, 30, 60
60 °C, 80 °C und 100 °C

Auswertung

Abbildung 35 zeigt die reprasentativen Druck- und Temperaturverldufe an den Positionen
20 mm und 40 mm im Messschlitz des ESGMR des Lehrstuhls flir SpritzgieBen von
Kunststoffen. Beide Kurven steigen mit Beginn der Einspritzphase steil an. Zuerst erreichen
die Druckkurven ihre Maxima, da in der Angussbuchse stehendes Material verdrangt werden
muss. AnschlieBend fallen die Dricke und erreichen ein Plateau. Dieses wdre am
geeignetsten flr die weitere Auswertung (Methode 2). Nach dem Plateau kommt es erneut
zu einem Druckanstieg. Dieser wird dadurch verursacht, dass sich Material im Zylinderkolben
hinter dem Messschlitz staut und einen Gegendruck verursacht. Die Steigung der
Temperatursignale wird gegen Ende der Einspritzphase geringer und erreicht bei niedrigen
Einspritzvolumenstromen ein Plateau (Methode 1). Dafiir verantwortlich ist die Einspritzzeit.
Je langer die Einspritzphase dauert, desto eher kann sich durch Dissipation eine konstante

Werkzeugwandtemperatur einstellen.
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Abbildung 35: Reprasentative  Kurven der Drucksensoren P2 und P3 und der

Auswertezeitpunkt

Temperatursensoren T2 und T3 fir den SBR Kautschuk bei 80 °C und bei
einem Einspritzvolumenstrom 10 cnrs™.
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Auswertemethode 1

Fir die Auswertung der Viskositatsmessungen nach Methode 1 wird der gleiche
Auswertezeitpunkt flr die Druck- und Temperaturmessung vorausgesetzt. Somit kann das
erste Druckplateau nicht herangezogen werden, da sich die gegeniiber gemessenen
Temperaturen zu dieser Zeit noch in einem steilen Anstieg befinden. Der Auswertezeitpunkt
muss am Ende der Einspritzzeit gewdhlt werden. Dabei sind die einzelnen absoluten
Druckwerte gegendruckbehaftet. Der Gegendruck beeinflusst den Druckwert P3 starker als
P2, da dieser naher am Zylinderkolben liegt. Diese Vorgehensweise wurde dennoch gewahlt,
da sie in die weitere Berechnung als Druckdifferenz eingehen und so der Fehler minimiert
wird. Die Versuche mit dem SBR-Kautschuk wurden ausschlieBlich nach Methode 1

ausgewertet.

Auswertemethode 2

Die Auswertemethode 2 stellt eine Verbesserung der Auswertemethode 1 dar. Ihr Vorteil
liegt darin, dass die fir die Temperaturkorrektur bendtigte Massetemperatur am
Schlitzanfang nicht rechnerisch ermittelt, sondern direkt gemessen wird. Allerdings sind daftir
weitere Temperaturmessungen notwendig, auf die nachfolgend fir beide Rheometer
eingegangen wird. Damit kann der Auswertezeitpunkt direkt zu Beginn des ersten
Druckplateaus gewahlt werden. Die EPDM Versuche am ESGMR des Lehrstuhls fir
SpritzgieBen von Kunststoffen wurden sowohl nach Methode 1 als auch nach Methode 2
ausgewertet, die Versuche am DESMA ESGMR wurden ausschlieBlich nach der verbesserten

Methode 2 ausgewertet.

Materialtemperaturmessung vor dem Schlitz am ESGMR des Lehrstuhles fiir
SpritzgieBen von Kunststoffen

Flr die Messung der Materialtemperatur vor dem Messschlitz beim EPDM-Kautschuk wurde
das ESGMR modifiziert. Zuerst wurden die Seitenbacken mitsamt den Fihrungsholmen
ausgebaut. Dann wurde die mittlere Platte samt der oberen Halfte des Messschlitzes
entfernt. Nun wurden vier speziell gefertigte Abstandsbolzen eingebaut. Damit konnte das

Werkzeug gefahrlos zugefahren werden. Aus Abbildung 36 geht der Versuchsaufbau hervor.
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Abbildung 36: Versuchsaufbau fir die Materialtemperaturmessung vor dem Schlitz bei dem
EPDM Kautschuk.

Die Dosierbedingungen sind aus Tabelle 18 ersichtlich. Beim Einspritzen trat der Kautschuk
aus der Angussbuchse aus und kam im Werkzeug auf einer Kunststoffplatte zum Liegen. Nun
wurde aus dem Kautschuk eine Kugel geformt und der Maximalwert der Massetemperatur
mit einem Einstichthermometer der Firma Testo SE & Co. KGaA (Lenzkirch, D) bestimmt. Um
die Ansprechzeit des Thermoelements zu verbessern, wurde dieses vorgeheizt. Bei dieser Art
der Temperaturmessung werden sowohl die Dehnerwarmung durch den konischen
Disenauslauf des Spritzaggregats, als auch die Schererwarmung in der Angussbuchse und
die Erwarmung infolge des Umwandlungselements auf Kanalgeometrie berlicksichtigt. Die
Messparameter sind in Tabelle 23 dargestellt.

Tabelle 23: Messeinstellungen fiir die Massetemperaturmessung vor dem Schlitz fiir EPDM
bei 60 °C, 80 °C und 100 °C

Werkzeugtemperatur (°O) 60, 80, 100

Einspritzvolumenstréme (cm3 s?t) 2,7; 20, 50, 70, 100, 130

Aus Abbildung 37 sind die ermittelten Temperaturen bei verschieden Volumenstrémen
ersichtlich. Die Temperaturen erreichen ein Plateau im hohen Volumenstrombereich. Die
Messpunkte wurden mit einer logarithmischen Funktion approximiert. Dadurch ist es méglich
die Temperatur am Schlitzanfang fiir unterschiedliche Volumenstrome innerhalb des

Messbereichs zu ermitteln.
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Abbildung 37: Ergebnisse der Materialtemperaturmessung des EPDM Kautschuks vor dem
Schiitz.

Materialtemperaturmessung vor der Kompressionszone mit dem DESMA ESGMR

Fir die Bestimmung der Massetemperatur des EPDM-Kautschuks am DESMA
ElastomerspritzgieBmaschinenrheometer wurde das Werkzeug entlang der in Abbildung 38
gezeigten Trennebene gedffnet. Der Zugang zum Messschlitz war nicht direkt gegeben, da
vor dem Messschlitz ein Element mit rechteckigem sich verjingendem Querschnitt fest
verbaut war. Dieses Element sorgt flr weiteren Temperatureintrag. Die Einschrankung
wurde in Kauf genommen, da sonst der komplette Werkzeugeinsatz umgebaut werden hatte

mussen.
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----- — Trennebene

Einspritzrichtuné |

Abbildung 38: Querschnitt des DESMA ElastomerspritzgieSmaschinenrheometers.

Die Dosierbedingungen sind aus Tabelle 21 ersichtlich. Bei 100 °C kam es trotz des
niedrigeren Staudrucks zu Materialaustritt aus der Dise. Deshalb wurde der Staudruck ganz
weggenommen. Dennoch traten Dosierprobleme auf. In Tabelle 22 sind die
Maschineneinstellungen fir die Materialtemperaturmessung aufgefihrt. Es wurde vor den
Messungen drei Mal mit den jeweiligen Dosierbedingungen aufbereitetes Material mit dem
Versuchsvolumenstrom ausgespritzt, damit sich ein Temperaturprofil einstellen kann. Fir die
Messungen wurde das Material ausgespritzt und zu einer Kugel geformt. AnschlieBend wurde
die Temperatur mit einem Einstichthermometer der Firma Testo SE & Co. KGaA (Lenzkirch,
D) als Maximalwert bestimmt. Erneut wurde die Ansprechzeit durch Vorheizen reduziert. Die
Messungen beriicksichtigen den Temperatureintrag infolge der Materialaufbereitung und der
Angussbuchse, sowie des ersten Teil des Umwandlungselements vom Kreisquerschnitt der
Angussbuchse zum Rechteckquerschnitt des Messschlitzes. Die Ergebnisse sind in Abbildung
39 dargestellt. Die Temperaturen ermitteln sich als arithmetisches Mittel aus drei
Einzelmessungen. Ahnlich wie bei den Temperaturmessungen mit dem ESGMR des
Lehrstuhls fir SpritzgieBen von Kunststoffen erreichen die gemessenen Temperaturen ein
Plateau. Wegen der beschriebenen Dosierprobleme konnte beim obersten Volumenstrom bei
100 °C die Starttemperatur nicht ermittelt werden. Da sich bei den beiden niedrigeren
Temperaturen die Temperatur im hohen Volumenstrombereich nicht mehr erhoéht, wurde

dies auch fir die Messungen bei 100 °C angenommen.
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Abbildung 39: Ergebnisse der Materialtemperaturmessung des EPDM Kautschuks vor dem

Kompressionselement beim DESMA ESGMR.

Vergleich der Materialtemperaturmessungen am ESGMR des Lehrstuhls fiir
SpritzgieBen von Kunststoffen und am DESMA-ESGMR

In Tabelle 24 sind fir beide Rheometerkonzepte die mit dem Einstichfihler gemessenen

Massetemperaturen des EPDM-Kautschuks dargestellt. Der Vergleich zeigt, dass beim DESMA

ESGMR die Temperaturplateaus bereits bei geringeren Einspritzvolumenstrémen erreicht

werden. Durch das Dosieren und das Einspritzen wird mehr Dissipationsenergie eingebracht.

Tabelle 24: Gegenliberstellung der Materialtemperaturmessungen des EPDM-Kautschuks bei

beiden Rheometerkonzepten

o Trmax Leoben | Tmax Leoben | Tmax Leoben o TmaxpesMA | TmaxDEsMA | Tmax DESMA
60 °C 80 °C 100 °C 60 °C 80 °C 100 °C
(cm’s™) (°C) (°0) ) (cm’s™) (°C) (°0) (°0)
2,7 74,1 96 113,8 1 65 78 99,9
20 96,2 106,6 126,6 5 88,1 104,2 116,2
50 102,1 116 131 10 94,1 111,8 129,4
70 106,5 119,4 132,8 30 102,4 113,3 133,5
100 105,7 120 133,7 60 104,1 1152 | "Memtmen
messbar!
130 105,8 122,2 134,2
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5 Ergebnisse und Diskussion

5.1 Grundlegende Versuche

Rubber Process Analyser

Das Vernetzungsverhalten der beiden Kautschukmischungen wurde zuerst bestimmt, da mit
vernetzenden Batches gearbeitet wurde. Damit konnte fir weiterfihrende Messungen ein
Zeitfenster ermittelt werden, in dem mit den Mischungen gearbeitet werden konnte.
AnschlieBend wurde die Viskositdt bei niedrigen Scherraten bestimmt. Sie wurden fiir die
Gegenliberstellung der unterschiedlichen Viskositatsmessverfahren ermittelt. Die Messungen
wurden mit den in Kap. 4.3.1 beschriebenen Versuchseinstellungen durchgefiihrt. Die zu den

Diagrammen zugehdérigen Messdaten befinden sich im Anhang.

SBR

In Abbildung 40 sind die Vernetzungsisothermen fiir das SBR ersichtlich. Die exponentielle
Abhangigkeit der Inkubationszeit und der Vernetzungsgeschwindigkeit sind klar erkennbar.
Die Faustregel, dass 10 °C Temperaturerhdhung eine Halbierung der Inkubationszeit
bewirken, ist erflllt. Die Vulkanisationszeit verkirzt sich mit steigender Temperatur. Die
Netzstellen werden bei hoheren Temperaturen schneller gebildet. Ab einem Vernetzungsgrad
von 1 ist bei allen Kurven Reversion zu beobachten. Dabei nimmt die Anzahl der Netzstellen
durch weiteren Temperatureinfluss nach Erreichen des Maximums wieder ab. Dieser Effekt
ist bei niedrigeren Temperaturen weniger ausgepragt. Die Kurvenverldufe sind durch die klar
definierte Inkubationszeit kennzeichnend fiir schwefelvernetzende Mischungen.
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Abbildung 40: Vernetzungsisothermen des SBR Kautschuks gemessen bei 140 °C, 150 °C,
160 °C, 170 °C, 180 °C, 190 °C.

In Abbildung 41 sind die Frequenzsweeps bei 80 °C, 100 °C und 120 °C mit Vorscherung
und ohne Vorscherung dargestellt. Die Versuche wurden jeweils drei Mal durchgeftihrt. Die
dargestellten Werte ergeben sich als arithmetisches Mittel aus den Einzelmessungen. Die
dynamische Viskositat sinkt mit steigender Frequenz. Die Viskositdt ist beim vorgescherten
Material niedriger, da durch die Vorscherung das Fillstoffnetzwerk aufgebrochen wird.
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Abbildung 41: Frequenzsweep des SBR-Kautschuks bei 80 °C, 100 °C und 120 °C.
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EPDM

Abbildung 42 zeigt die Vulkameterkurven flir den EPDM Kautschuk. Es zeigt sich ein flr
schwefelvernetzende Mischungen charakteristischer Kurvenverlauf. Die EPDM-Mischung
vernetzt langsamer als die SBR-Mischung. AuBerdem sind die Reversionseffekte weniger
stark ausgepragt. Bei den Vernetzungsisothermen bei 140 °C und bei 150 °C ist innerhalb
der Messzeit keine Reversion zu beobachten. Die 140 °C Kurve zeigt bei einer
Vernetzungszeit von 1000 s einen kleinen Sprung. Wahrend der Messung wird vom unteren
Teil der bikonischen Prifkammer eine periodische Verformung auf die Probe, die zwischen
zwei Folien eingebettet ist, aufgebracht. Eine dieser Folien konnte trotz der genuteten

Oberflache der Priifkammer verrutscht sein und somit den kleinen Peak erzeugt haben.
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Abbildung 42: Vernetzungsisothermen des EPDM-Kautschuks, gemessen bei 140 °C, 150 °C,
160 °C, 170 °C, 180 °C, 190 °C.

Abbildung 43 zeigt die Frequenzsweeps im Temperaturbereich von 60 °C, 80 °C und 100 °C
am vorgescherten und am nicht vorgescherten Material. Die Versuche wurden ebenfalls drei
Mal durchgefiihrt und der Mittelwert gebildet.
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Abbildung 43: Frequenzsweep des EPDM Kautschuks bei 60 °C, 80 °C und 100 °C.

pvT Messung

Die Messeinstellungen sind aus Kap. 4.3.2 ersichtlich. Es wurden keine
Reproduzierbarkeitsmessungen durchgefiihrt. In Abbildung 44 und Abbildung 45 sind die pvT
Kurvenscharen fiir die beiden Materialien dargestellt (Messdaten siehe Kap. 8). Die Proben
wurden vor den Messungen vernetzt, damit im Zuge des Vernetzungsprozesses auftretende
Dichteanderungen die ersten gemessenen Isobaren nicht verfélschen. Die Isobaren wurden
oberhalb der Glasiibergangstemperatur gemessen und zeigen deshalb einen konstanten
Anstieg des spezifischen Volumens mit steigender Temperatur. AuBerdem nimmt das

spezifische Volumen mit steigenden Druck infolge der Kompression ab.
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Abbildung 44: pvT Isobaren des SBR-Kautschuks.
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Abbildung 45: pvT Isobaren des EPDM-Kautschuks.

Hochdruckkapillarrheometrie

Die Standardmethode zur Bestimmung der Viskositat stellt die Messung mit dem HKR dar.
Bei den Versuchen kam ein Runddisensatz zum Einsatz. Es wurde eine Lochblende zur
exakten  Bestimmung der Einlaufdruckverluste  verwendet. Die  zugehorigen
Versuchsparameter sind aus 4.3.3 ersichtlich. Die Scherrate wurde nach Weissenberg-
Rabinowitsch korrigiert. Bei den SGMR Versuchen wurden bei beiden Kautschukmischungen
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sehr hohe Temperaturen im Wandbereich festgestellt. Sie entstehen durch Dissipation
infolge des zdhen FlieBverhaltens und treten auch bei den HKR Versuchen auf. Daher sind
die Viskositatskurven auf Dissipationserwarmung, wie in Kap. 3.4.3 erlautert, zu korrigieren.
Die Messdaten sind in Kap. 8 tabellarisch aufgelistet.

SBR

In Abbildung 46 sind die Viskositatskurven flr die SBR-Mischung bei 80 °C, 100 °C und
120 °C dargestellt. Die beiden bei hoheren Temperaturen gemessenen Kurven weisen trotz
des Temperaturunterschiedes von 20 °C bei niedrigen und mittleren Scherraten denselben
Kurvenverlauf auf. Eventuell kommt dabei schon der Einfluss des Vernetzungsmittels zum
Tragen. Generell werden deshalb nur unvernetzende Batches charakterisiert. Bei hdheren
Scherraten zeigen sie einen Knick.
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Abbildung 46: HKR Kurvenschar des SBR-Kautschuks bei 80 °C, 100 °C und 120 °C ohne
Temperaturkorrektur.

Tabelle 25 zeigt die kalkulieten Massetemperaturen zur Durchfiihrung der
Temperaturkorrektur. Die genauen Anteile von Schererwdrmung und Dehnerwdrmung sind
dabei nicht voneinander trennbar. Die Massetemperaturerh6hung im Einlaufbereich wird
durch ATe beschrieben, ATk steht fiir die Temperaturerhéhung in der Kapillare und T wasse ist
die mittlere Massetemperatur in der Messkapillare. Die ermittelten Temperaturen sind von
der Scherrate abhangig. Eine hdhere Scherrate geht mit einem gréBeren Temperaturanstieg
einher. Die Temperatur im Einlaufbereich zeigt zudem eine starke Abhangigkeit von der
eingestellten Zylindertemperatur. Wahrend es bei der niedrigsten Messtemperatur noch zu
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einem starken Temperaturanstieg kommt, reduziert sich dieser bei den hdheren
Temperaturen. Bei der niedrigsten Messtemperatur und der hdchsten Scherrate wurde mit
63 °C und einer Endtemperatur von 143 °C der groBte Temperaturanstieg ermittelt. Das

entspricht einer Temperaturerhéhung um 80 %.

Tabelle 25: Kalkulierte Temperaturerhdhungen des SBR Kautschuks im HKR fiir die

Temperaturkorrektur nach [28]

¥ ATe ATk T Masse

(sh) (°0) (°0) (°C)
80 °C

50 4 18 93
100 5 20 95
500 7 26 100
750 9 30 103
1000 10 32 106
5000 34 40 134
7500 42 42 143

¥ ATe ATk T Masse
(sh) (°0) (°0) (°0)

100 °C

50 3 14 111
100 4 17 112
500 5 21 116
750 6 23 118
1000 7 24 119
5000 15 37 134
7500 20 46 143
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Vs ATe ATk T ez

(s (°C) (°C) (°C)
120 °C

50 1 14 128
100 2 17 130
500 3 22 134
750 3 23 135
1000 4 24 135
5000 8 31 143
7500 10 34 147

Aus Abbildung 47 sind die temperaturkorrigierten Viskositatskurvenscharen ersichtlich. Die
Viskositdtspunkte werden durch die Temperaturkorrektur (Messung bei zu hoher
Temperatur) zu niedrigeren Scherraten und héheren Viskositatswerten hin verschoben. Das
Kurvenniveau im hoheren Schergeschwindigkeitsbereich hebt sich an. Wahrend der
charakteristische Knick bei der 100 °C Kurve verstarkt hervortritt, verschwindet er bei der
120 °C Kurve.
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Abbildung 47: HKR Kurvenschar des SBR-Kautschuks bei 80 °C, 100 °C und 120 °C mit

Temperaturkorrektur.
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EPDM

Die EPDM-Mischung wurden mit dem RHEOGRAPH 50 vermessen. Daher konnten hdhere
Scherraten realisiert werden. In Abbildung 48 sind die ermittelten Viskositatskurvenverlaufe
dargestellt. Der FlieBfahigkeitsunterschied infolge der groBen Temperaturdifferenz zwischen
der bei der 60 °C und der bei 100 °C gemessenen Kurven ist klar ersichtlich. Die Messkurve,
die bei 80 °C ermittelt wurde, zeigt diese Tendenz nicht. Bei niedrigen Scherraten nahert sie
sich der 100 °C Kurve und bei hohen Scherraten der 60 °C Kurve an. Zudem fallen
temperatur- und scherratenabhdngige Steigungsdanderungen bei den Viskositatskurven auf.
Bei der niedrigsten Messtemperatur ist eine Steigungsanderung bereits bei einer geringen
Scherrate erkennbar. Mit zunehmender Temperatur tritt diese Steigungsanderung erst bei
héheren Scherraten auf. Das ldsst auf temperatur- und scherratenabhdngige
FlieBphanomene schlieBen.
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Abbildung 48: HKR Kurven des EPDM-Kautschuks bei 60 °C, 80 °C und 100 °C ohne
Temperaturkorrektur.

Aus Tabelle 26 sind ermittelten Massetemperaturen ersichtlich. Es zeigen sich erneut die
beim SBR beschriebenen Tendenzen. Bei einer Zylindertemperatur von 60 °C trat mit 78°C
der groBte Temperaturanstieg auf. Es wurde eine Endtemperatur von 138 °C erreicht, was

einem Temperaturanstieg um 130 % entspricht.
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Tabelle 26: Kalkulierte Temperaturerhbhung des EPDM-Kautschuks

Temperaturkorrektur nach [28]

im HKR fir

Ys ATe ATk Thasse
(sh) (°0) &(®) (°0)
60 °C
18 2 17 71
37 3 18 72
184 5 27 78
368 6 38 85
920 13 52 99
1841 27 52 113
3780 39 56 127
5000 51 54 138
Vs ATE ATk Thasse
(sh) (°C) (°C) (°0)
80 °C
37 2 14 89
92 2 16 90
184 3 17 91
920 4 23 9%
5000 12 47 116
7500 18 49 123
10000 26 51 132
Ys ATe ATk Tasse
(sh) (°0) (°0) (°C)
100 °C
92 2 14 109
184 2 15 110
920 3 18 112
1841 4 20 114
5000 6 25 118
10000 8 31 124
15000 12 36 130
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Unter Berlicksichtigung der Dissipationserwdarmung ergeben sich die in Abbildung 49
gezeigten Viskositatskurven. Im Vergleich zu den unkorrigierten Kurven werden die
Datenpunkte zu niedrigeren Scherraten verschoben. Vor allem bei den hdéheren Scherraten
hat die Temperaturkorrektur infolge der hohen Temperaturen einen starken Einfluss.
Dadurch wandern die Viskositatskurven auseinander und flachen ab.
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Abbildung 49: HKR Kurven des EPDM-Kautschuks bei 60 °C, 80 °C und 100 °C samt

Temperaturkorrektur.

Dynamische Warmestrom-Differenzkalorimetrie

Die Versuchseinstellungen gehen aus Kap. 4.3.4 hervor. Die Messungen wurden drei Mal
durchgefiihrt. In Abbildung 50 und Abbildung 51 sind die Messergebnisse der beiden
untersuchten Materialien jeweils fiir das erste und zweite Aufheizen dargestellt. Die zu den
Diagrammen zugehdrigen Messdaten gehen aus Kap. 8 hervor. Das erste Aufheizen zeigt die
Materialvorgeschichte und die Vernetzungsreaktion. Beim zweiten Aufheizen wurden diese
Einfllisse eliminiert und das Material liegt in vernetzter Form vor. Ein groBer Einflussfaktor
neben der Probenmasse ist die Probenvorbereitung. Da die Unterschiede der Probenmassen
gering sind, kommt die Abweichung der Kurvenniveaus womdglich daher, dass die Proben
aus der Mitte eines extrudierten Kautschukstreifens herausgestanzt wurden. Innerhalb des
Kautschukstreifens ist die Fillstoffverteilung nicht homogen und somit ist es schwierig, exakt
gleiche Proben herauszupraparieren. Bei ersten Aufheizen zeigt sich fir den SBR-Kautschuk
zwischen 80°C und 90°C ein Peak. Es handelt sich um einen endothermen
Phasenubergang. Da die genaue Batchzusammensetzung nicht bekannt war, ist der
Ursprung unbekannt. Womdglich handelt es sich um das Schmelzen von Verarbeitungshilfen
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oder Alterungsschutzmitteln. Ab einer Temperatur von 130 °C beginnt die exotherme
Vernetzungsreaktion. Beim zweiten Aufheizen sind diese Phasenilibergdnge nicht mehr
sichtbar. Ab einer Temperatur von 170 °C zeichnet sich der Beginn eines weiteren
exothermen Peaks ab. Die Mischung neigte bei den RPA Versuchen bei hoheren
Temperaturen zu Reversion. Die beginnende Reversion konnte fiir den Peak verantwortlich
sein.
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Abbildung 50: Spezifische Warmekapazitdt fir SBR, jeweils fur das erste und zweite

Aufheizen.

Beim ersten Aufheizen treten bei dem EPDM-Kautschuk zwischen 40 °C und 50 °C und
erneut bei 80 °C bis 90 °C endotherme Peaks auf. Sie deuten abermals auf Schmelzvorgange
von Verarbeitungshilfen oder Alterungsschutzmitteln hin. Die genaue Ursache ist unbekannt,
da auch fiir dieses Material keine Batchzusammensetzung verfligbar war. Bei zwei
Messungen treten zusatzlich endotherme Peaks in verschiedenen Auspragungen im Bereich
von 130 °C bis 160 °C auf. In diesem Bereich schmelzen kristalline Domanen des Polymers
auf. Die unterschiedliche Auspragung deutet auf eine unregelmaBige Verteilung dieser
Domanen im Kautschuk hin. Sie werden sehr stark von den bei der Produktion herrschenden
Abkihlbedingungen beeinflusst. Direkt danach beginnt der exotherme Vernetzungspeak.
Beim zweiten Aufheizen tritt im Bereich von 80 °C der schon beim ersten Aufheizen
beobachtete endotherme Phaseniibergang in abgeschwachter Form auf. Die Kurvenverlaufe
sind bis zu einer Temperatur von 130 °C ident. Erst ab dieser Temperatur weicht Messung 1
davon ab. Schon beim ersten Aufheizen zeigten sich fir diese Kurve keine markanten

endothermen Auspragungen in diesem Temperaturbereich. Es wird keine Energie flir das
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Schmelzen bendtigt und steht friher als Aktivierungsenergie flr die Vernetzung zur
Verfiigung. Die Abweichung kénnte somit durch einen weiter fortgeschrittenen Zustand der

Vernetzung erklart werden.
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Abbildung 51: spezifische Warmekapazitat EPDM, jeweils fir das erste und zweite Aufheizen.

Stationare Warmeleitfahigkeitsmessung

Die Versuchseinstellungen sind in Kap. 4.3.5 aufgefiihrt. Aus Abbildung 52 ist die
Warmeleitfahigkeit der SBR-Mischung und aus Abbildung 53 die der EPDM-Mischung
ersichtlich. Bei den in den Diagrammen gezeigten Messpunkten handelt es sich um
Einzelmessungen. Die zugehdérigen Messwerte sind in Kap. 8 zu finden. Die Messungen
wurden flir beide Materialien an vorvernetzten Prifkdrpern durchgefiihrt. Die
Temperaturabhangigkeit ist bei beiden Materialien sehr gering. Bei den Messwerten lassen

sich keine eindeutigen Trends erkennen.
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Abbildung 52: Warmeleitfahigkeit in Abhangigkeit der Temperatur, gemessen am SBR-
Kautschuk.
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Abbildung 53: Warmeleitfahigkeit in Abhangigkeit der Temperatur gemessen am EPDM-
Kautschuk.
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5.2 SpritzgieBmaschinenrheometrie

5.2.1 Versuche mit dem ESGMR des Lehrstuhles fiir SpritzgieBen von
Kunststoffen

SBR

In Abbildung 54 ist die Reproduzierbarkeitsiberpriifung von den ESGMR Versuchen mit der
SBR-Mischung dargestellt. Die Reproduzierbarkeit wurde anhand der Druckdifferenzen bei
einem niedrigen, einem mittleren und einem hohen Einspritzvolumenstrom evaluiert. Bei 2,7;
50 und 100 cm3s? wurden jeweils vier Messungen durchgefiihrt und der Messpunkt als
Mittelwert eingetragen. Die maximale und die minimale Abweichung vom Mittelwert sind als
Fehlerbalken ersichtlich. Wahrend den Messungen mit 120 °C kam es wegen der bei dieser
Temperatur schneller ablaufenden Vernetzungsreaktion immer wieder zu Problemen. Die
Probleme traten vor allem bei hohen Einspritzvolumenstromen wegen des zusatzlichen
Dissipationswarmeeintrags auf. Die Temperatur von 120 °C stellt fur diesen vernetzenden
SBR-Batch die absolute Messgrenze dar. Daher wurden bei dieser Temperatur fir die
mittleren und hohen Volumenstrome keine Reproduzierbarkeitsmessungen durchgefiihrt. Die
Messungen filhren zu reproduzierbaren Ergebnissen. Die Auswertezeit wurde nach
Methode 1 am Ende der Einspritzzeit gewahlt. An dieser Stelle ist es aufgrund des sich

einstellenden Gegendrucks schwierig, einen geeigneten Auswertezeitpunkt zu finden.
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Abbildung 54: Reproduzierbarkeit der ESGMR Versuche fir SBR nach Methode 1
ausgewertet.

Abbildung 55 zeigt eine Gegeniberstellung der adiabat berechneten Starttemperatur mit der
gemessenen Wandtemperatur im Schlitz zum Auswertezeitpunkt fir die Messvolumenstréme.
Bei allen Messtemperaturen sind bei niedrigen Volumenstromen die berechneten
Starttemperaturen héher als die gemessenen Wandtemperaturen im Rheometerschlitz. Auf
den ersten Blick ist das physikalisch nicht schlissig. Jedoch sind bei niedrigen
Volumenstromen die Randbedingungen fiir die adiabate Berechnung nicht erfiillt. Das fiihrt
dazu, dass die adiabate Berechnung vor allem bei niedrigen Volumenstrdmen den
Temperatureintrag Uberschatzt. Sie wurde dennoch fiir die weitere Versuchsauswertung
herangezogen. In weiterer Folge wurde eine bessere Methodik zur Bestimmung der
Starttemperatur entwickelt. Dabei wird die Startemperatur nicht mehr kalkuliert sondern
gemessen. Die Wandtemperaturen bei 80 °C und bei 100 °C fiihren bei hdheren
Volumenstromen  zu  ahnlichen  Werten. Das zeigt die  Schwdche  der
Wandtemperaturmessung im Schlitz mit diesen Sensoren bei hohen Einspritzvolumenstrémen
auf. Die Wandtemperatur wird aufgrund der hohen Drlicke nicht direkt im Messspalt
bestimmt, sondern 0,8 mm dahinter im Stahl des Werkzeugs. Durch die Warmeleitung zu
den Sensoren besitzt das System eine gewisse Tragheit. Am Ende der Einspritzzeit befindet
sich die auf diese Weise ermittelte Temperatur noch in einem steilen Anstieg. Die

Wandtemperatur kann daher mit dem aufdosierten Spritzvolumen nicht ermittelt werden. Bei
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niedrigen Einspritzvolumina erreicht das Temperatursignal friiher ein Plateau. Deshalb ist die

Bestimmung mdglich.
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Abbildung 55: Gegentiberstellung der kalkulierten und gemessenen Temperaturen des SBR-
Kautschuks im Schiitz bei 80 °C, 100 °C und 120 °C bei den unterschiedlichen

Messvolumenstromen.

Ohne Temperaturkorrektur

In Abbildung 56 sind die Viskositatskurven flir den SBR Kautschuk, nach Weissenberg-
Rabinowitsch korrigiert, dargestellt. Der Auswertezeitpunkt wurde nach Methode 1 am Ende
der Einspritzzeit gewahlt. Die Druckdifferenzen zur Ermittlung der Schubspannung sind
deshalb gegendruckbehaftet. Die zugehdrigen Messdaten sind aus Kap. 8 ersichtlich. Im
niedrigen Schergeschwindigkeitsbereich weisen die Kurven einen Viskositdtsunterschied
infolge der unterschiedlichen Messtemperaturen auf. Eine erhohte Temperatur fihrt zu
verbesserten FlieBeigenschaften. Im héheren Schergeschwindigkeitsbereich fallen die Kurven
zunehmend zusammen. Bei hoheren Scherraten kommt es zu einem groBeren
Temperatureintrag durch Dissipation. Eine mdgliche Erklarung fiir den Kurvenverlauf ist der
groBe Einfluss der Materialausgangstemperatur auf die Dissipationserwarmung. Die absolute
Temperaturerhéhung infolge von Dissipation ist bei niedrigerer Massetemperatur héher. Die
Massetemperatur im Schlitz gleicht sich bei hohen Scherraten an und ergibt ahnliche
Viskositatswerte.  Eine  weitere  Erklarungsmdglichkeit  bietet die  zunehmende
Materialschadigung bei hdheren Scherraten. Diese wird dadurch verstarkt, dass es sich bei
Kautschuk um ein hochgefiilltes System handelt. Das Material kénnte durch den hohen

Temperatureintrag bereits thermisch degradiert sein.
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Abbildung 56: SGMR Kurven des SBR Kautschuks bei 80 °C, 100 °C und 120 °C.

Mit Temperaturkorrektur

Abbildung 57 zeigt die Viskositatskurvenschar fir das SBR Material. Es wurden sowohl die
Temperaturkorrektur, als auch die Weissenberg-Rabinowitsch-Korrektur durchgefiihrt. Im
Anhang sind die ermittelten Werte tabellarisch aufgeflihrt. Die Temperaturkorrektur
bericksichtigt flr jeden Messpunkt die vorherrschende Temperatur im Messschlitz auf Basis
der Starttemperatur und der gemessenen Materialdaten. Die Viskositatsdaten werden vor
allem im hdéheren Schergeschwindigkeitsbereich zu niedrigeren Scherraten verschoben und
die Viskositét erhoht sich. Dennoch fallen die Kurvenverldufe im hohen
Schergeschwindigkeitsbereich zusammen. Eine mdgliche Erklarung ist der Einfluss der
Startemperatur auf die Temperaturkorrektur. Fir die Versuche mit dem SBR Kautschuk
wurde sie rechnerisch auf Basis des Spritzdrucks und der Driicke im Messschlitz ermittelt.
Der adiabate Ansatz diirfte zu einer wesentlichen Uberschitzung der einlaufbedingten
Temperaturerhéhung fiihren. Das zeigt die Wichtigkeit der Temperaturmessung kurz vor und

im Messschlitz fir die Auswertung auf.
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Abbildung 57: SGMR Kurven des SBR-Kautschuks bei 80 °C, 100 °C und 120 °C samt
Temperaturkorrektur.

Vergleich der Messmethoden

In Abbildung 58 sind die Ergebnisse der Viskositatsmessungen mit dem RPA, dem HKR und
dem SGMR flir den SBR-Kautschuk dargestellt. Sowohl die HKR Messwerte, als auch die
SGMR Messwerte wurden temperaturkorrigiert. Bei den RPA Daten wurde aufgrund der
niedrigen  Scherraten keine  Temperaturkorrektur  durchgefiihrt. Der  Cox-Merz-
Zusammenhang hat in diesem Fall keine Giltigkeit, da es sich bei Kautschuk um ein
komplexes hochgefiilltes System handelt und die mit den unterschiedlichen Messgeraten
ermittelten Viskositatskurvenniveaus nicht (bereinstimmen. Der Hauptgrund fir die
ungleiche Lage der Viskositatsniveaus liegt in der unterschiedlichen Materialvorgeschichte.
Fir die Messung der Viskositat mit dem RPA wird ein Kautschukstreifen in die Priifkammer
eingebracht, durch Warmeleitung temperiert und durch Vorscherung konditioniert. Dabei
wird das Fillstoffnetzwerk aufgebrochen. Die Messung erfolgt im linear elastischen Bereich,
indem der Zustand des Fiillstoffnetzwerks einen groBen Einfluss hat. Bei der HKR Messung
werden Kautschukstreifen in einen Zylinder eingebracht und ebenfalls durch Warmeleitung
temperiert. Bei der Messung stellt sich eine Druckstromung ein. Im Duseneinlaufbereich
kommt es durch die lokale Strémungssituation zu Scher und Dehnerwarmung und zum
Aufbrechen des Fillstoffnetzwerks in einem nicht bekannten AusmaB. Bei der Messung mit
dem ESGMR wird das Material wahrend der Dosierphase sowohl durch Warmeleitung Uber

die Zylinderheizung als auch durch Dissipationserwarmung infolge der Schneckenrotation
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erwarmt. Dabei wird auch das Flllstoffnetzwerk aufgebrochen, und zwar in einem weit

gréBeren AusmaB als beim HKR.
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Abbildung 58: Zusammenschau der Viskositdtsmessungen mit den unterschiedlichen
Messmethoden flir den SBR-Kautschuk bei 80 °C, 100 °C und 120 °C.

EPDM

Messung der Materialausgangstemperatur im Schneckenvorraum

Flr zusatzliche Erkenntnisse Uber das lokale Auftreten von Temperaturerhéhungen bei der
Viskositdtsmessung mit dem ESGMR ist die Materialausgangstemperatur im
Schneckenvorraum von groBer Bedeutung. Diese wurde allerdings nicht als axiales
Temperaturprofil, sondern als Einpunktwert bestimmt. Es wurde wie in Kap. 4.4 beschrieben
vorgegangen. Wahrend der Temperierzeit zwischen den Temperaturstufen wurde die
Spritzeinheit leergefahren um Materialvernetzung vorzubeugen. AuBerdem wurde vor der
ersten Messung zwei Mal hintereinander aufdosiert und ausgespritzt um eventuell in der
Spritzeinheit verbliebene vernetzte Materialreste zu entfernen. Abbildung 59 zeigt flr alle
Messtemperaturen bei Messung 1 einen erhdhten Temperatureintrag durch das erneute
Aufdosieren. Bei den Folgemessungen ist dieser Dosiereinfluss durch das Verstreichen der
Messzeit vor dem erneuten Aufdosieren nicht mehr ermittelbar. Obwohl sich die Niveaus
unterscheiden, sind flr alle Temperaturen dhnliche Kurvenverldaufe erkennbar. Nach dem
Einfihren des Thermoelements erreicht das Temperatursignal schnell ein Maximum. Dieses
eignet sich fur die Ermittlung der Massetemperatur im Schneckenvorraum am besten. Nach
dem Maximum fallt das Temperatursignal mit fortschreitender Messzeit ab. Daflir ist der

Temperaturausgleich infolge von Warmeleitung durch das metallische Thermoelement
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verantwortlich. Die Messungen zeigen, dass bei einer eingestellten Zylindertemperatur von
60 °C die ermittelten Temperaturen um 4 °C darlber liegen. Bei einer Zylindertemperatur
von 80 °C liegt die gemessene Temperatur um 1,5 °C darunter und bei 100 °C um 5 °C. Die
axialen Einpunktmessungen zeigen den Einfluss der Dissipationserwarmung wahrend des
Dosierprozesses auf die Endtemperatur im Schneckenvorraum. Es zeigt sich, dass bei

niedrigen Temperaturen der Warmeintrag infolge Dissipation héher ist.
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Abbildung 59: Messung der Temperatur im Schneckenvorraum EPDM bei 60 °C, 80 °C und
100 °C.

Auswertemethode 1

In Abbildung 60 sind die Temperaturverlaufe bei den Messvolumenstrémen fiir den EPDM-
Kautschuk dargestellt. Der Auswertezeitpunkt wurde nach Methode 1 bestimmt. Neben der
gemessenen Wandtemperatur sind die kalkulierte Temperatur am Schlitzanfang und die am
Schlitzanfang gemessene Temperatur aufgetragen. Die gemessene Temperatur bildet sich
wie in Kap. 4.4 beschrieben als Mittelwert aus drei Messungen. Der Vergleich mit der im
Schneckenvorraum gemessenen Temperatur zeigt den groBen Einfluss der generierten
Dissipationserwarmung durch das Einspritzen bei den Messvolumenstromen auf. Obwohl die
im Schneckenvorraum gemessenen Temperaturen teilweise unter den eingestellten
Messtemperaturen liegen, sind die gemessenen Temperaturen am Schlitzanfang selbst bei
niedrigen Volumenstromen deutlich erhdht. AuBerdem zeigt die gemessene Temperatur am
Schlitzanfang im Vergleich mit der kalkulierten Temperatur eine wesentlich bessere
Ubereinstimmung mit den Wandtemperaturen. Der Unterschied zur Kalkulation ergibt sich

dadurch, dass dabei von adiabaten Verhdltnissen ausgegangen wird und somit die
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tatsachliche Temperaturerhéhung (berschatzt wird. Die Randbedingungen flr adiabate
Verhaltnisse liegen im niedrigen Einspritzvolumenstrombereich nicht vor. Im niedrigen
Volumenstrombereich wurden ahnliche Starttemperaturen und Wandtemperaturen
gemessen. Das liegt an der geringeren Dissipationserwdarmung in diesem Bereich. Fir die
gemessenen Wandtemperaturen gelten im hohen Schergeschwindigkeitsbereich dieselben
Einschrankungen wie beim SBR-Kautschuk. Die Messung der Starttemperatur stellt eine
Verbesserung der Messmethodik dar. Dennoch ist sie mit einigen Einschrankungen
verbunden. Die Temperatur kann nur bei gedffnetem Werkzeug ermittelt werden. Dabei
herrschen andere Bedingungen als bei der Messung. Eine weitere Schwierigkeit ist die
Ermittlung der Temperatur selbst. Sie erfolgt zeitversetzt mithilfe eines
Einstichthermometers. Am Beginn des Zyklus ausgespritztes Material kiihlt mit fortlaufender
Einspritzzeit bereits wieder ab. Die Temperaturverteilung innerhalb des Kautschukbands stellt
eine weitere Herausforderung dar. Durch die Kugelbildung wurde versucht, die Temperatur
zu homogenisieren. Dennoch hat der Ort, an dem die Temperatur bestimmt wurde, einen
groBen Einfluss. Eine exaktere Mdoglichkeit zu Temperaturbestimmung wiirden

kalorimetrische Verfahren bieten.
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Abbildung 60: Gegentiberstellung der kalkulierten und gemessenen Temperaturen des
EPDM-Kautschuks im Schlitz bei 60 °C, 80 °C und 100 °C bei den

Messvolumenstromen.
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Abbildung 61 zeigt die Reproduzierbarkeitsiberprifung flir den EPDM-Kautschuk
ausgewertet nach Methode 1. Wie beim SBR Material sind fur niedrige, mittlere und hohe
Einspritzvolumenstrome die Mittelwerte und ihre maximalen und minimalen Abweichungen
dargestellt. Die Wiederhohlgenauigkeit der Versuche ist trotz der Auswertung im Bereich des
Druckanstiegs gut.
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Abbildung 61: Reproduzierbarkeit der ESGMR Versuche mit dem EPDM Kautschuk
ausgewertet nach Methode 1.
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Ohne Temperaturkorrektur

In Abbildung 62 sind die Viskositatskurven bei den Temperaturen 60, 80 und 100 °C
ausgewertet nach Methode 1 dargestellt. Die Scherrate wurde nach Weissenberg-
Rabinowitsch korrigiert. Die zugehdrigen Messdaten befinden sich im Anhang. Trotz der
groBen Temperaturdifferenz von 20 °C zwischen den Messtemperaturen liegen die
Viskositdatskurven bei allen Scherraten aufeinander. Fir die Auswertung wurden

gegendruckbehaftete Druckdifferenzen zur Ermittlung der Schubspannung herangezogen.
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Abbildung 62: SGMR Kurven des EPDM-Kautschuks bei 60 °C, 80 °C und 100 °C nach
Methode 1 ausgewertet.
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Mit Temperaturkorrektur

Abbildung 63 zeigt die ermittelten Viskositatskurvenverldufe samt Temperaturkorrektur und
Weissenberg-Rabinowitsch-Korrektur. Die zugehdrigen Messdaten sind aus dem Anhang
ersichtlich. Fir die Temperaturkorrektur wurde die kalkulierte Starttemperatur am
Schlitzanfang herangezogen. Sie verschiebt bei allen Temperaturen die Messwerte im hohen
Schergeschwindigkeitsbereich zu niedrigeren Scherraten und hebt die Kurvenniveaus an. Der
bei den HKR Versuchen beobachtete Unterschied in der FlieBfahigkeit infolge der
unterschiedlichen Messtemperaturen tritt trotz Temperaturkorrektur der Messwerte nicht auf.

Um verbesserte Ergebnisse zu erzielen, wurden dieselben Versuche deshalb nach Methode 2

ausgewertet.
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Abbildung 63: Temperaturkorrigierte SGMR Kurven des EPDM Kautschuks bei 60 °C, 80 °C
und 100 °C nach Methode 1 ausgewertet.
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Auswertemethode 2
Aus Abbildung 64 ist die Reproduzierbarkeitsiiberpriifung flir den EPDM Kautschuk nach
Methode 2 ersichtlich. Der Auswertezeitpunkt wird zu Beginn des wahrend der Messung
auftretenden Druckplateaus gewahlt. Damit sind die aufgetragenen Druckdifferenzen vom
Gegendruck am Ende der Einspritzzeit unabhangig. Die gemessenen Wandtemperaturen
werden nicht evaluiert, da sie sich zum Auswertezeitpunkt noch in einem steilen Anstieg
befinden. Die Messungen weisen bei den Kontrollvolumenstromen eine gute
Reproduzierbarkeit auf.
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Abbildung 64. Reproduzierbarkeit der ESGMR Versuche mit dem EPDM Kautschuk nach
Methode 2 ausgewertet.

Ohne Temperaturkorrektur

Abbildung 65 zeigt die Viskositatskurvenschar bei 60, 80 und 100 °C fir den EPDM-
Kautschuk ausgewertet nach Methode 2. Es wurde die Weissenberg-Rabinowitsch-Korrektur
durchgefiihrt. Im Anhang sind die gezeigten Messdaten zu finden. Erneut weisen die

Viskositatskurven trotz der Temperaturdifferenz dhnliche Verlaufe auf.
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Abbildung 65: SGMR Kurven des EPDM Kautschuks bei 60 °C, 80 °C und 100 °C nach
Methode 2 ausgewertet.

Mit Temperaturkorrektur

In Abbildung 66 sind die temperaturkorrigierten Viskositatskurven dargestellt. Die
zugehorigen Messdaten sind im Anhang aufgeftihrt. Fir die Temperaturkorrektur wurde die
gemessene Starttemperatur am Schlitzanfang herangezogen. Trotz der verbesserten
Messmethodik konnten nur minimal bessere Ergebnisse erzielt werden. Ahnlich wie bei der
Auswertung nach Methode 1 flihrt die Temperaturkorrektur zu einer Verschiebung der
Messwerte zu niedrigeren Scherraten und zu einer Anhebung des Viskositatskurvenniveaus.
Die aufgrund der Temperaturdifferenz erwarteten Viskositatsunterschiede konnten nicht
festgestellt werden. Daher wurden die Druckverlaufe naher betrachtet. Die in Abbildung 64
dargestellten Druckdifferenzen weisen fiir alle Messtemperaturen einen ahnlichen Verlauf auf
und erreichen bei hohen Volumenstrdmen dasselbe Plateau. Der Kurvenverlauf wird neben
dem beschriebenen Temperatureinfluss womdglich auch durch Wandgleiteffekte beeinflusst.
Die dem Kautschuk beigemengten Alterungsschutzwachse und Verarbeitungshilfen kénnten
an die Wand migrieren und dort eine Zone mit wesentlich geringerer Viskositat erzeugen.
Eine weitere mdgliche Ursache stellen thermische Abbauprodukte dar. Bei allen Messungen
wurden im Schlitz bei héheren Volumenstrémen Temperaturen von iber 200 °C erreicht. Bei
diesen Temperaturen koénnten niedermolekulare Spaltungsprodukten erzeugt werden, die
ebenfalls zur Bildung einer Schicht mit geringerer Viskositat fihren kénnte. Um Wandgleiten
nachzuweisen, misste nach Mooney vorgegangen werden [24]. Dazu mussten die Versuche

mit einem Werkzeugeinsatz mit unterschiedlicher Spalthdhe wiederholt werden. Aus diesen
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Messwerten kdnnte dann der reduzierte Volumenstrom flr konstante Schubspannungen
ermittelt werden. Dieser miusste im Mooney-Diagramm Uber der reziproken Spalthdhe
aufgetragen werden. Bei Wandhaften wirden die reduzierten Volumenstréome flr
verschiedene Disen zusammenfallen. Liegt Wandgleiten oder ScherflieBen mit (iberlagerten
Wandgleiten vor, wiirde das nicht auftreten.
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Abbildung 66: Temperaturkorrigierte SGMR Kurven des EPDM-Kautschuks bei 60 °C, 80 °C
und 100 °C nach Methode 2 ausgewertet.

Vergleich der Messmethoden

Die in Abbildung 67 dargestellten Viskositatskurven fir den EPDM-Kautschuk wurden bei drei
Temperaturen mit dem RPA, dem HKR und dem ESGMR ermittelt. Bei den HKR- und den
ESGMR-Messungen wurde die Temperaturkorrektur durchgefuhrt. Zwischen den mit den
unterschiedlichen Messgeraten ermittelten Viskositatskurven zeigt sich abermals der
Niveauunterschied infolge der verschiedenen Materialvorgeschichte. Die Cox-Merz-Regel hat
keine Gliltigkeit. Ebenso kommt es bei den HKR-Messungen zu einem Versatz in y—Richtung
bei annahernd gleichbleibender Viskositat. Das deutet auf den Beginn einer FlieBanomalie
wie z.B. Wandgleiten hin oder aber auch auf beginnende Vernetzung. Wandgleiten tritt nach
Friesenbichler [12] schubspannungsabhangig auf, wobei sehr hohe Schubspannungen das
Auftreten von Wandgleiten beglinstigen. Allerdings misste in diesem Fall die Viskositat
sinken. Warum am ESGMR im Vergleich zum HKR bei gleicher Schergeschwindigkeit keine
derart hohen Schubspannungen auftreten, ist entweder auf das vollkommene Aufbrechen
des Fillstoffnetzwerkes oder aber auf mdglichen Molmassenabbau in Wandndhe

zurtickzufiihren. Beide Effekte konnten im Rahmen dieser Arbeit nicht untersucht werden.
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Abbildung 67: Zusammenschau der Viskositatsmessungen des EPDM-Kautschuks bei 60 °C,
80 °C und 100 °C.

5.2.2 Versuche mit dem DESMA-ESGMR

Abbildung 68 zeigt die Reproduzierbarkeitsiiberpriifung fir den EPDM-Kautschuk mit dem
DESMA ESGMR. Es wurden fur alle Messpunkte zusatzlich zwei
Reproduzierbarkeitsmessungen durchgefiihrt. Die Werte ergeben sich als Mittelwert aus allen
Messungen. Die flr jeden Messpunkt dargestellten Fehlerbalken zeigen die Abweichung von
diesem Mittelwert. Die Reproduzierbarkeit ist generell gut. Eine Ausnahme stellen jedoch
zwei Messpunkte der 60 °C Kurve dar. Die einzelnen Druckwerte weichen deutlich vom

Mittelwert ab. Womdglich traten bei diesen Messpunkten Dosierprobleme auf.
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Abbildung 68: Reproduzierbarkeit der DESMA ESGMR Versuche mit dem EPDM Kautschuk
ausgewertet nach Methode 2.

Aus Abbildung 69 sind die gemessenen Temperaturen vor dem Messschlitz ersichtlich. Die
Starttemperatur wurde mit einem Einstichflihler wie in Kap. 4.4 beschrieben ermittelt. Daflir
wird das Werkzeug nach dem ersten Teil des Umwandlungselements vom Kreisquerschnitt
der Angussbuchse zum Rechteckquerschnitt des Messschlitzes getrennt. Der Messort stellt
die erste Einschrankung flir diese Art der Temperaturmessung dar. Im zweiten Teil dieses
Elements folgt ein sich auf die Schlitzgeometrie verjlingendes rechteckiges Element, das fir
eine zusatzliche Temperaturerh6hung sorgt. Eine Mdglichkeit diese zu erfassen und die
Messwerte damit zu verbessern ware die Berechnung der an dieser Stelle generierten
Dehnerwarmung. Die Einlauftemperaturen wurden mit einem kombinierten p-T Sensor
gemessen (Messort an der Wand). Dieser befindet sich auch im ersten Teil des
Umwandlungselements und es gelten dieselben Einschrankungen. Eine weitere Schwierigkeit
ergibt sich Uber die Auswertung nach Methode 2. Der Auswertezeitpunkt wird zu Beginn des
Druckplateaus gewéhlt. Ahnlich wie bei den Messungen der Wandtemperaturen im Schlitz
befinden sich die gemessenen Einlauftemperaturen an dieser Stelle noch im Anstieg.
Allerdings werden bei der direkten Bestimmung der Einlauftemperaturen an der Wand
mithilfe des p-T Sensors bessere Ergebnisse als bei der Wandtemperaturmessung im Schlitz
erzielt. Das liegt an der unterschiedlichen Sensorbauweise. Bei der Temperaturermittlung mit
dem p-T Sensor ist die Tragheit infolge von Wérmeleitung geringer. Die Messungen zeigen,
dass die Bestimmung der Startemperatur mit dem Einstichflihler bei niedrigen

Einspritzvolumenstromen zu hoheren Temperaturen fihrt. Bei hohen Volumenstrémen
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kommt es bei allen drei Temperaturen zu einer Plateaubildung. Diese ist bei den Messungen
mit dem p-T Sensor nicht zu beobachten. Héhere Einspritzvolumenstréme fiihren zu héheren
Temperaturen. Dieser zusatzliche Temperaturanstieg ist mit dem Einstichfiihler nicht
messbar. Aufgrund der Scherdissipation kommt es offensichtlich nur in der Randschicht zu

einer derartig hohen Temperaturentwicklung.
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Abbildung 69: Gegentiberstellung der Temperaturen vor dem Schlitz (Tsar Uber eine
Einstichfihlermessung, Temaur Uber den p-T-Sensor) bei den DESMA Versuchen
fir den EPDM-Kautschuk bei 60 °C, 80 °C und 100 °C.

Ohne Temperaturkorrektur

In Abbildung 70 sind die mit dem DESMA ESGMR ermittelten Viskositdtskurven fiir den
EPDM-Kautschuk bei 60, 80 und 100 °C dargestellt. Die Auswertung erfolgte nach Methode
2. Die scheinbare Schergeschwindigkeit wurde nach Weissenberg-Rabinowitsch korrigiert. Im
Anhang sind die zugehdrigen Messdaten ersichtlich. Ahnlich wie bei den Versuchen mit
ESGMR des Lehrstuhls fiir SpritzgieBen von Kunststoffen zeigt sich beim EPDM-Kautschuk

trotz der Temperaturdifferenz kein Viskositatsunterschied.
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Abbildung 70: DESMA SGMR Kurven des EPDM-Kautschuks bei 60 °C, 80 °C und 100 °C.

Mit Temperaturkorrektur

Abbildung 71 zeigt die zusatzlich temperaturkorrigierten Viskositatskurven fiir die Messungen
mit dem DESMA ESGMR. Aus dem Anhang sind die dazugehdrenden Messdaten ersichtlich.
Um die Vergleichbarkeit mit den Versuchen am ESGMR des Lehrstuhls fiir SpritzgieBen von
Kunststoffen zu gewahrleisten, wurden die mit dem Einstichfihler ermittelten
Starttemperaturen zur Durchfiihrung der Temperaturkorrektur herangezogen. Generell
erfolgte die Bestimmung der Auswertezeit nach Methode 2. Durch die Temperaturkorrektur
werden die Viskositatspunkte zu niedrigeren Scherraten verschoben. AuBerdem kommt es
bei hohen Scherraten zu einer Steigungsanderung. Das Kurvenniveau hebt sich leicht an.
Dennoch unterscheiden sich die Kurvenniveaus kaum voneinander. Das legt, wie bei den
Versuchen mit dem ESGMR des Lehrstuhls flir SpritzgieBen von Kunststoffen, das Auftreten
von Wandgleiteffekten nahe. Bei der Betrachtung des ausgespritzten Streifens fiel bei

hoheren Scherraten zudem ein 6rtliches Voreilen des Kautschuks im Randbereich auf.
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Abbildung 71: DESMA SGMR Kurven des EPDM-Kautschuks bei 60 °C, 80 °C und 100 °C

samt Temperaturkorrektur.
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Vergleich der Messmethoden

In Abbildung 72 sind fur den EPDM-Kautschuk die HKR und RPA Viskositatskurven mit den
DESMA ESGMR Viskositatskurven gegenibergestellt. Bei den HKR und den ESGMR
Messungen wurde die Temperaturkorrektur durchgefiihrt. Es zeigt sich erneut der
Niveausprung zwischen den einzelnen Messmitteln infolge der unterschiedlichen
Materialvorgeschichte. Die Cox-Merz-Regel besitzt keine Giltigkeit. Erneut sind beim HKR die
Spriinge zu héheren y bei anndhernd gleichbleibender Viskositat zu beobachten, wobei diese
am ESGMR nicht auftreten.
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Abbildung 72: Zusammenschau der Viskositatsmessungen bei den DESMA Versuchen fir den
EPDM-Kautschuk bei 60 °C, 80 °C und 100 °C.
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Vergleich der Messungen mit dem DESMA ESGMR und dem ESGMR des Lehrstuhls
fiir SpritzgieBen von Kunststoffen

In Abbildung 73 sind die mit beiden ESGMR ermittelten Viskositdtskurven bei den drei
Messtemperaturen separat dargestellt. Sie wurden nach Methode 2 ausgewertet.
AnschlieBend wurden die Temperaturkorrektur und die Weissenberg-Rabinowitsch-Korrektur
durchgeflihrt. Trotz der unterschiedlichen Geometrien des Einlaufs und des Messschlitzes
zeigt sich eine gute Ubereinstimmung der Viskosititskurven bei allen Temperaturen. Die
Aussagekraft in Hinblick auf die Vergleichbarkeit der beiden Messmittel wird dadurch

verringert, dass vermutlich bei beiden Messmitteln Wandgleiteffekte auftraten.
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Abbildung 73: Gegenliberstellung der Viskositatsmessungen mit dem DESMA ESGMR und
dem SGK ESGMR flir den EPDM-Kautschuk bei 60 °C, 80 °C und 100 °C.
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6 Zusammenfassung und Ausblick

Die Bestimmung der Viskositat vom Vielstoffsystem Kautschuk ist wegen der zahlreichen
Einflussfaktoren komplex. Die Ermittlung der Viskositat mit einem
SpritzgieBmaschinenrheometer mit Rechteckspalt stellt eine Verbesserung der gangigen
Messpraxis dar. Im Rahmen des Projektes DESMA Online-Rheometrie wurde versucht, das
bestehende ElastomerspritzgieBmaschinenrheometer des Lehrstuhls fiir SpritzgieBen von
Kunststoffen zu vereinfachen und industriell umzusetzen. Als Resultat wurde das DESMA
ElastomerspritzgieBmaschinenrheometer gebaut. Bei den Messungen mit dem
SpritzgieBmaschinenrheometern wird versucht, praxisnahe Bedingungen herzustellen. Diese
haben einen signifikanten Einfluss auf das Viskositatsniveau. Beim Aufdosieren wird der
Kautschuk durch die Zylinderheizung temperiert. AuBerdem kommt es durch die
Schneckenrotation zu einem zusatzlichen Warmeintrag infolge von Scherung und zum
Aufbrechen des Flillstoffnetzwerks. Das flihrt dazu, dass sich die Temperatur im
Schneckenvorraum von der eingestellten Temperatur unterscheidet. Beim Einspritzen kommt
es zu erneuten Temperaturerhdhungen durch die Querschnittsveranderungen im Bereich der
Maschinendise und des Umwandlungselements auf die Messschlitzgeometrie. Im
Rechteckspalt nimmt die Temperatur infolge von Scherung weiter zu. Bei hohen
Einspritzvolumenstromen wurden dort resultierende Wandtemperaturen von lber 200 °C
gemessen. Um diese zu bericksichtigen, ist die Durchfihrung einer Temperaturkorrektur
notwendig. Dabei werden die ermittelten Messpunkte von der im Rheometerspalt
herrschenden Temperatur auf die urspriingliche Massetemperatur zurlickgefiuhrt. Hierfiir sind
zusatzliche Messungen von rheologischen und thermischen Stoffdaten erforderlich. Dazu
wurde die Viskositat mit dem Hochdruckkapillarrheometer und dem Rubber Process Analyser
bestimmt. AuBerdem wurden die Warmeleitfahigkeit, die spezifische Warmekapazitdt und die
Dichte gemessen. Durch eine praxisnahe Temperaturermittiung zu Beginn des
Rheometerspalts konnte die bisherige Vorgehensweise bei der Temperaturkorrektur
verbessert werden. Fiir beide Rheometer wurden Validierungsversuche anhand eines
Materials bei drei Temperaturen durchgefiihrt. Beide
ElastomerspritzgieBmaschinenrheometer lieferten  Ubereinstimmende  Viskositatswerte.
Jedoch konnten die erwarteten FlieBfahigkeitsunterschiede infolge der unterschiedlichen
Messtemperaturen nicht nachgewiesen werden. Bei den Messungen kam es vermutlich zu
Wandgleiten. Fir weitere Versuche mit ElastomerspritzgieBmaschinenrheometern empfiehlt
sich daher die Uberpriifung auf Wandgleiteffekte. Eine Moglichkeit dafiir stellt die Mooney-

Methode dar. Bei der Gegeniiberstellung der Viskositatskurven des
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Hochdruckkapillarrheometers und der ElastomerspritzgieBmaschinenrheometer wird der
Einfluss der Materialvorgeschichte deutlich. Die Messungen mit den

ElastomerspritzgieBmaschinenrheometern flihrten zu geringeren Viskositatsniveaus.

Masterarbeit Maximilian Sommer BSc Kunststofftechnik Leoben 99



7. Literaturverzeichnis

7 Literaturverzeichnis

[1] Agassant, J.-F.: Polymer Processing, Hanser, Munich, 1991.

[2] Aho, J., Syrjala, S.: Shear viscosity measurements of polymer melts using injection
molding machine with adjustable slit die, Polymer Testing 30, 2011, 595-601.

[3] anonym: Application Manual D-MDR 3000, MonTech Werkstoffpriifmaschinen GmbH,
Buchen, Deutschland, 2008.

[4] anonym: product sheet DTC - 300, TA Instruments Inc., New Castle, United States of
America, 2015.

[5] ASTM D6204: Test Method for Rubber-Measurement of Unvulcanized Rheological
Properties Using Rotorless Shear Rheometers, ASTM International, West
Conshohocken, PA, 2015.

[6] Bariani, P. F., Salvador, M., Lucchetta, G.: Development of a test method for the
rheological characterization of polymers under the injection molding process
conditions, Journal of Materials Processing Technology 191, 2007, 119-122.

[7] Bersted, B. H.: Refinement of the converging flow method of measuring extensional
viscosity in polymers, Polymer Engineering and Science 16, 1993, 1079-1083.

[8] Binding, D. M.: An approximate analysis for contraction and converging flows, Journal
of Non-Newtonian Fluid Mechanics 27, 1988, 173—-189.

[9] Cogswell, F. N.: Converging flow of polymer melts in extrusion dies, Polymer
Engineering and Science 12, 1972, 64-73.

[10] DIN 53529-3: Priifung von Kautschuk und Elastomeren Vulkametrie Bestimmung des
Vernetzungsverhaltens mit rotorlosen Vulkameter, Beuth, Berlin, 1983.

[11] Ehrenstein, G. W., Riedel, G., Trawiel, P.: Praxis der thermischen Analyse von
Kunststoffen, 2. Aufl., Hanser, Miinchen, 2003.

[12] Friesenbichler, W.: Ermittlung von rheologischen Kenndaten fiir wandgleitende PVC-U
Mischungen und ihre Anwendung fiir Dlisenberechnungen beim Extrudieren,
Dissertation, Montanuniversitat Leoben, 1992.

[13] Friesenbichler, W., Duretek, I., Rajaganesch, J., Kumar, S. R.: Measuring the pressure
dependent viscosity at high shear rates using a new rheological injection mould,
Polimery 56, 2011, 58-62.

[14] Friesenbichler, W., Neunhduserer, A., Duretek, I.: Rheometry of polymer melts using

processing machines, Korea-Australia Rheology Journal 28 (3), 2016, 167-174.

Masterarbeit Maximilian Sommer BSc Kunststofftechnik Leoben 100



7. Literaturverzeichnis

[15]

[16]

[17]

[18]

[19]

[20]

[21]

[22]

[23]
[24]

[25]

[26]

[27]

[28]

[29]

[30]

[31]

Frohlich, J., Niedermeier, W., Luginsland, H.-D.: The effect of filler-filler and filler-
elastomer interaction on rubber reinforcement, Composites Part A:-Applied Science and
Manufacturing 36, 2005, 449-460.

Héhne, G. W. H., Hemminger, W. F., Flammersheim, H.-].: Differential Scanning
Calorimetry, 2. Aufl., 2003.

Holzer, C.: Ein Messverfahren zur praxisnahen rheologischen Charakterisierung von
Kautschuken, Dissertation, Montanuniversitat Leoben, 1996.

International Symposium on Plastics Testing and Standardization, American Society for
Testing Materials, Philadelphia, 1958.

ISO 11443: Kunststoffe - Bestimmung der FlieBfahigkeit von Kunststoffen unter
Verwendung von Kapillar- und Schlitzdiisen-Rheometern, Beuth, Berlin, 2014.
Krumbdck, E.: Zum Wandgleiten von PVC-Hart Mischungen im fliessfahigen Zustand,
Dissertation, Montanuniversitat Leoben, 1984.

Leblanc J.: Rubberfiller interactions and rheological properties in filled compounds,
Progress in Polymer Science 27, 2002, 627-687.

Mager, C.: Nachweis relevanter Verarbeitungseigenschaften fiir Kautschukmischungen
mittels RPA und DSC, Bachelorarbeit, Montanuniversitat Leoben, 2016.

Menges, G.: Werkstoffkunde Kunststoffe, 5. Aufl., Hanser, Mlinchen, Wien, 2002.
Mooney, M.: Explicit Formulas for Slip and Fluidity, Journal of Rheology 2, 1931, 210-
222.

Morrison, N. J., Porter, M.: Temperature Effects on the Stability of Intermediates and
Crosslinks in Sulfur Vulcanization, Rubber Chemistry and Technology 1, 57, 63—85.
Obendrauf, W.: Neue Methoden zur Temperatur- und Dehnviskositdtsmessung flir die
Simulation von Kunststoffverarbeitungsprozessen, Dissertation, Montanuniversitat
Leoben, 1996.

Pahl, M., GleiBle, W., Laun, H.-M.: Praktische Rheologie der Kunststoffe und
Elastomere, VDI-Verlag, Dusseldorf, op. 1991.

Perko, L.: Heizzeitverkiirzung im Kautschukspritzguss unter Ausnutzung der Scher-,
Dehn- und Kompressionserwarmung, Dissertation, Montanuniversitat Leoben, 2014.
Roéthemeyer, F., Sommer, F.: Kautschuk-Technologie, 2. Aufl., Hanser, Miinchen, 2006.
Schuschnigg, S.: Rheologische Untersuchungen bei hohen Schergeschwindigkeiten mit
Hilfe eines Mikrorheologie - Schlitzdiisen Messsystems, Diplomarbeit, Montanuniversitat
Leoben, 2004.

Szics, A., Belina, K.: Rheological and thermal analysis of the filling stage of injection
moulding, eXPRESS Polymer Letters 6, 2012, 672—-679.

Masterarbeit Maximilian Sommer BSc Kunststofftechnik Leoben 101



7. Literaturverzeichnis

[32] Tadmor, Z., Klein, I.: Engineering principles of plasticating extrusion, Van Nostrand
Reinhold Company, New York, 1970.

[33] Tremblay, B.: Estimation of the elongational viscosity of polyethylene blends at high
deformation rates, Journal of Non-Newtonian Fluid Mechanics 33, 137-164.

[34] Wegenberger, A.: Vergleich verschiedener Auswertemethoden zur Bestimmung der
uniaxialen Dehnviskositat aus Einlaufdruckverlusten im Kapillarrheometer,
Diplomarbeit, Montanuniversitat Leoben, 1995.

Masterarbeit Maximilian Sommer BSc Kunststofftechnik Leoben 102



8. Anhang

8 Anhang

Rubber Process Analyser

SBR

Tabelle 27 zeigt nur die Messwerte bei definierten Vernetzungsgraden. Diese werden in der

Praxis zur Modellbildung verwendet.

Tabelle 27: Vernetzungsisothermen fiir SBR

Vernetzungs | Vernetzungs | Vernetzungs | Vernetzungs | Vernetzungs | Vernetzungs | Vernetzungs
grad zeit 140 °C | zeit 150 °C | zeit 160 °C | zeit 170 °C | zeit 180 °C | zeit 190 °C
() () (s) (s) (s) (s) (s)
0,1 351 219,6 126,6 78 51 39
0,2 381 238,2 138 85,8 56,4 42,6
0,3 403,8 251,4 146,4 90,6 60 45,6
0,5 463,2 281,4 163,2 100,8 67,2 51
0,9 1073,4 570 3144 176,4 70,2 70,5
1 25944 1297,8 682,8 322,8 201,6 138,6
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Tabelle 28: Amplitudensweep flir SBR

Auslenkung ¢ ¢ ¢
80 °C 100 °C 120 °C
(®) (Pa) (Pa) (Pa)
0,01 370665,23 222170,38 191831,52
0,03 457988,87 292442,69 184223,27
0,06 409130,53 308473,69 247610,35
0,09 437591,08 298110,39 236629,51
0,11 425862,10 296106,61 247108,18
0,22 402720,86 284771,37 229755,87
0,34 377541,75 268847,22 217897,92
0,46 356875,38 256044,70 208012,02
0,59 343085,04 243158,91 197195,70
0,72 327275,93 233018,53 188948,41
0,87 312917,25 223715,20 181535,84
1,03 299237,16 213903,59 171202,63
1,21 285548,26 204941,88 163023,21
1,40 271116,29 193354,28 154585,73
1,61 257300,27 184485,90 145807,46
1,84 243234,47 174664,35 137634,04
2,11 228660,62 164485,68 129553,97
2,42 214590,30 154131,09 121538,80
2,78 199889,29 144103,18 112986,73
3,23 184017,44 133043,61 103867,49
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Tabelle 29: Frequenzsweep fiir SBR bei 80 °C

Messung 1 Messung 2 Messung 3
® n* (O] n* Q) n*
(s (Pas) (sh) (Pas) (s (Pas)
282,74 4113,99 282,74 4019,55 25255,56 3728,14
217,34 4908,61 217,34 4958,57 31155,59 4600,48
179,07 5823,39 179,07 5817,09 36549,88 5374,69
151,93 6523,81 151,93 6537,02 41073,33 6105,57
130,88 7348,13 130,88 7371,98 46319,53 6813,09
113,66 8270,49 113,66 8180,43 51399,18 7453,19
99,15 9151,69 99,15 9002,32 56563,25 8384,34
86,52 10065,82 86,52 10050,38 63148,40 9380,68
75,40 11082,89 75,40 11014,02 69203,13 10491,36
65,47 12279,00 65,47 12531,15 78735,52 11732,03
56,49 13679,64 56,49 13757,52 86441,08 12793,45
48,25 15493,10 48,25 15450,70 97079,64 14203,28
40,72 17719,26 40,72 17644,72 110865,02 16412,86
33,74 20083,34 33,74 20014,38 125754,08 18733,20
27,21 23470,89 27,21 23649,84 148596,30 22178,20
21,11 28221,19 21,11 27942,98 175570,90 25231,49
15,39 36020,56 15,39 36096,26 226799,47 32223,12
9,99 47133,79 9,99 46353,50 291247,64 43259,89
4,90 77241,31 4,90 78553,05 493563,35 72402,71
0,06 1921361,42 0,06 1860046,54 | 11687017,11 | 1656025,90
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Tabelle 30: Frequenzsweep filir SBR bei 100 °C

Messung 1 Messung 2 Messung 3
Q) n* Q) n* (O] n*
(s (Pas) (sh) (Pas) (s (Pas)
282,74 3162,48 282,74 3108,60 282,74 3187,00
217,34 3867,06 217,34 3887,09 217,34 3829,10
179,07 4311,14 179,07 4389,16 179,07 4402,66
151,93 4814,50 151,93 4955,98 151,93 4915,82
130,88 5393,56 130,88 5534,52 130,88 5515,25
113,66 6010,48 113,66 6158,70 113,66 6091,60
99,15 6701,77 99,15 6751,39 99,15 6753,73
86,52 7468,91 86,52 7496,26 86,52 7419,21
75,40 8177,20 75,40 8381,71 75,40 8395,87
65,47 9045,83 65,47 9291,65 65,47 9140,03
56,49 9998,62 56,49 10239,19 56,49 10159,92
48,25 11503,56 48,25 11452,71 48,25 11421,83
40,72 12654,77 40,72 13146,54 40,72 12848,97
33,74 14332,47 33,74 14482,72 33,74 14494,90
27,21 16781,79 27,21 17001,58 27,21 16705,74
21,11 19944,54 21,11 20188,73 21,11 19746,00
15,39 24552,05 15,39 24661,16 15,39 24617,90
9,99 31906,01 9,99 32298,51 9,99 32812,25
4,90 53398,87 4,90 51323,12 4,90 53258,59
0,06 1435087,01 0,06 1253684,41 0,06 1164135,80
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Tabelle 31: Frequenzsweep filir SBR bei 120 °C

Messung 1 Messung 2 Messung 3
Q) n* Q) n* (O] n*
(s (Pas) (sh) (Pas) (s (Pas)
282,74 2825,69 282,74 2861,67 (rad) 2929,63
217,34 3540,90 217,34 3520,46 217,34 3555,38
179,07 3974,28 179,07 4023,28 179,07 3967,24
151,93 4521,60 151,93 4476,63 151,93 4417,73
130,88 4986,76 130,88 5016,88 130,88 4914,65
113,66 5548,04 113,66 5510,60 113,66 5452,04
99,15 6041,02 99,15 6072,06 99,15 6073,31
86,52 6571,06 86,52 6708,31 86,52 6665,93
75,40 7519,71 75,40 7410,19 75,40 7277,94
65,47 8148,76 65,47 8011,58 65,47 8166,68
56,49 8840,15 56,49 8821,18 56,49 8950,50
48,25 9674,10 48,25 10065,34 48,25 9701,97
40,72 11286,00 40,72 11218,27 40,72 11127,34
33,74 12128,22 33,74 12515,90 33,74 12397,52
27,21 14367,48 27,21 14374,66 27,21 14309,79
21,11 16529,80 21,11 17176,78 21,11 17648,51
15,39 20451,55 15,39 20776,72 15,39 20859,40
9,99 26925,96 9,99 28261,69 9,99 26482,86
4,90 43328,24 4,90 43093,41 4,90 45854,46
0,06 9292005,33 0,06 9251091,83 0,06 8999574,34
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Tabelle 32: Frequenzsweep flir SBR mit Vorscherung bei 80 °C

Messung 1 Messung 2 Messung 3
(O] n* (O] n* () n*

(s (Pas) (s (Pas) (s (Pas)
282,74 2898,35 282,74 2904,92 282,74 2989,62
217,46 3665,72 217,46 3650,48 217,46 3634,85
179,26 4210,05 179,26 4305,95 179,26 4282,33
152,18 4846,53 152,18 4876,22 152,18 4900,88
131,19 5557,48 131,19 5449,19 131,19 5618,22
114,04 6035,73 114,04 6113,64 114,04 6157,09
99,53 6681,15 99,53 6716,44 99,53 6895,56
86,90 7470,29 86,90 7478,40 86,90 7599,09
75,84 8439,45 75,84 8447,24 75,84 8374,61
65,91 9279,39 65,91 9385,90 65,91 9316,62
56,93 10357,91 56,93 10534,53 56,93 10301,56
48,76 11945,52 48,76 11622,60 48,76 11820,92
41,22 13044,47 41,22 13237,10 41,22 13288,41
34,24 15082,41 34,24 14862,55 34,24 15050,23
27,71 17822,97 27,71 17337,16 27,71 17958,98
21,61 20653,32 21,61 20684,62 21,61 21357,31
15,96 25098,43 15,96 26243,98 15,96 25816,53
10,56 33527,74 10,56 33743,31 10,56 34631,03
547 51601,33 5,47 52513,90 5,47 52354,88
0,63 206730,87 0,63 219224,58 0,63 204665,09
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Tabelle 33: Frequenzsweep flir SBR mit Vorscherung bei 100 °C

Messung 1 Messung 2 Messung 3
® n* Q) n* (O] n*

(s%) (Pas) (s (Pas) (s (Pas)
282,74 2418,37 282,74 2354,87 282,74 2389,65
217,46 3007,41 217,46 3073,81 217,46 3058,51
179,26 3563,06 179,26 3537,65 179,26 3525,30
152,18 3998,14 152,18 3904,12 152,18 3984,51
131,19 4538,81 131,19 4457,58 131,19 4598,24
114,04 4941,19 114,04 4977,27 114,04 4974,59
99,53 5483,78 99,53 5560,52 99,53 5535,54
86,90 6005,18 86,90 5961,91 86,90 6001,47
75,84 6413,57 75,84 6677,60 75,84 6538,64
65,91 7264,94 65,91 7404,38 65,91 7270,11
56,93 8252,17 56,93 8122,60 56,93 7956,07
48,76 9025,69 48,76 9295,22 48,76 9150,56
41,22 10125,02 41,22 9960,87 41,22 10151,63
34,24 11574,60 34,24 11575,09 34,24 11466,55
27,71 13543,49 27,71 13016,94 27,71 13487,82
21,61 15364,95 21,61 15471,58 21,61 15499,87
15,96 19570,03 15,96 17878,39 15,96 19828,90
10,56 23541,53 10,56 24445,14 10,56 24477,56
547 36809,29 5,47 38300,89 5,47 35626,48
0,63 122309,29 0,63 146570,05 0,63 151398,97
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Tabelle 34: Frequenzsweep flir SBR mit Vorscherung bei 120 °C

Messung 1 Messung 2 Messung 3
(O] n* ® n* (O] n*

(s%) (Pas) (sh) (Pas) (s (Pas)
282,74 2167,50 282,74 2121,04 282,74 2136,40
217,46 2699,96 217,46 2638,64 217,46 2708,68
179,26 3106,28 179,26 3054,26 179,26 3101,91
152,18 3534,46 152,18 3505,25 152,18 3513,46
131,19 3861,22 131,19 3845,51 131,19 3955,76
114,04 4241,45 114,04 4402,42 114,04 4284,90
99,53 4802,66 99,53 4723,23 99,53 4762,68
86,90 5073,22 86,90 5129,26 86,90 5118,29
75,84 5691,78 75,84 5616,05 75,84 5681,78
65,91 6246,62 65,91 6085,83 65,91 6200,67
56,93 7103,59 56,93 6840,46 56,93 6831,71
48,76 7792,11 48,76 7677,00 48,76 7561,58
41,22 8604,50 41,22 8843,80 41,22 8619,45
34,24 9377,96 34,24 9577,28 34,24 9848,99
27,71 11149,38 27,71 10952,97 27,71 11224,10
21,61 12391,24 21,61 12877,55 21,61 13164,69
15,96 14659,17 15,96 15606,51 15,96 14256,89
10,56 19998,96 10,56 19789,47 10,56 19962,51
5,47 32279,98 5,47 30033,35 5,47 28950,16
0,63 98390,74 0,63 122388,10 0,63 125390,34
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EPDM
In Tabelle 35 sind die Messwerte bei definierten Vernetzungsgraden der
Vernetzungsisothermen dargestellt.
Tabelle 35: Vernetzungsisothermen flir EPDM
Vernetzungs | Vernetzungs | Vernetzungs | Vernetzungs | Vernetzungs | Vernetzungs | Vernetzungs
grad zeit 140 °C | zeit 150 °C | zeit 160 °C | zeit 170 °C | zeit 180 °C | zeit 190 °C
) (s) (s) (s) (s) (s) (s)
0,1 339,6 294,6 167,4 97,2 60 43,8
0,2 550,8 372 210 120,6 72,6 51
0,3 657 427,2 240,6 136,8 81 57
0,5 837,6 532,8 298,8 168,6 102 68,4
0,9 3730,2 1764 835,2 408 283,8 156,6
1 6949,8 5523 2249,4 1284 798,6 342
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Tabelle 36: Amplitudensweep flir EPDM

Auslenkung ¢ ¢ ¢
60 °C 80 °C 100 °C
(®) (Pa) (Pa) (Pa)
0,01 901137,42 476755,46 238082,97
0,03 944148,92 510318,72 338349,41
0,06 914220,65 477425,93 352889,58
0,09 910030,59 442992,89 344621,18
0,11 880605,40 412776,24 331101,21
0,22 807970,39 383822,26 308694,53
0,34 739672,06 361538,14 288776,85
0,46 689899,80 341975,67 265079,28
0,59 644830,80 322189,32 243294,59
0,72 608539,27 304528,26 226241,61
0,87 572038,82 285452,31 212363,47
1,03 542889,31 270096,35 198988,45
1,21 511016,48 254449,60 187318,22
1,40 482681,66 240119,40 175833,50
1,61 454747,74 225519,31 166431,29
1,84 427987,01 210386,04 157648,27
2,11 401022,24 195343,86 148295,21
2,42 376225,08 180576,38 139691,00
2,78 349418,47 163083,93 131454,12
3,23 322567,91 141755,81 123160,60
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Tabelle 37: Frequenzsweep filir EPDM bei 60 °C

Messung 1 Messung 2 Messung 3
(O] n* Q) n* (O] n*
(s%) (Pas) (s (Pas) (s (Pas)
282,74 7018,13 282,74 8518,96 282,74 8677,71
217,34 9111,20 217,34 10807,98 217,34 11196,98
179,07 10724,01 179,07 12791,36 179,07 13067,44
151,93 12361,04 151,93 14525,20 151,93 14786,78
130,88 13967,34 130,88 16429,70 130,88 16509,82
113,66 15923,92 113,66 18739,93 113,66 19222,76
99,15 17981,84 99,15 21181,97 99,15 21787,78
86,52 19570,70 86,52 23652,98 86,52 24245,75
75,40 22038,65 75,40 26828,65 75,40 27660,02
65,47 25181,95 65,47 29438,45 65,47 30680,33
56,49 27001,72 56,49 33290,67 56,49 34794,46
48,25 31102,37 48,25 37076,67 48,25 38456,39
40,72 35812,45 40,72 44461,34 40,72 44776,24
33,74 40157,25 33,74 50018,24 33,74 50104,24
27,21 48871,53 27,21 59577,26 27,21 61106,24
21,11 62060,54 21,11 69607,06 21,11 71599,97
15,39 78640,10 15,39 89806,70 15,39 89957,19
9,99 101826,21 9,99 120291,27 9,99 132830,34
4,90 181208,87 4,90 190655,06 4,90 216260,96
0,06 4791767,35 0,06 7074401,00 0,06 6484392,19
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Tabelle 38: Frequenzsweep filir EPDM bei 80 °C

Messung 1 Messung 2 Messung 3
Q) n* Q) n* (O] n*
(s (Pas) (sh) (Pas) (s (Pas)
282,74 5382,54 282,74 5095,95 282,74 5410,87
217,34 6518,42 217,34 6713,42 217,34 6518,97
179,07 7628,95 179,07 7449,06 179,07 7795,61
151,93 8358,46 151,93 8619,27 151,93 8395,47
130,88 9637,48 130,88 9737,23 130,88 9679,18
113,66 10519,95 113,66 10849,27 113,66 10929,95
99,15 12043,34 99,15 11700,04 99,15 11643,49
86,52 13689,80 86,52 13890,02 86,52 13032,40
75,40 15048,47 75,40 14884,19 75,40 15265,13
65,47 15452,90 65,47 17147,51 65,47 16111,52
56,49 18487,76 56,49 18919,24 56,49 17181,36
48,25 20039,25 48,25 20705,51 48,25 21438,08
40,72 23424,54 40,72 23982,31 40,72 22170,93
33,74 25776,36 33,74 25491,74 33,74 25624,69
27,21 30414,58 27,21 29029,09 27,21 30337,22
21,11 35658,03 21,11 34667,28 21,11 37382,00
15,39 36203,54 15,39 44488,11 15,39 45249,44
4,90 93897,76 4,90 79310,08 4,90 78621,38
0,06 3902708,09 0,06 2920204,06 0,06 3452967,91
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Tabelle 39: Frequenzsweep fiir EPDM bei 100 °C

Messung 1 Messung 2 Messung 3
(O] n* Q) n* (O] n*
(s (Pas) (sh) (Pas) (s (Pas)
282,74 4406,57 282,74 4478,88 282,74 4308,21
217,34 5404,58 217,34 5681,22 217,34 5523,07
179,07 6121,71 179,07 6266,35 179,07 6159,25
151,93 6869,99 151,93 7162,73 151,93 6975,73
130,88 7875,92 130,88 8042,04 130,88 8283,49
113,66 8847,92 113,66 9043,65 113,66 8852,34
99,15 10410,17 99,15 9992,79 99,15 9493,82
86,52 10818,86 86,52 10701,75 86,52 10973,05
75,40 11906,10 75,40 11782,80 75,40 11928,50
65,47 12560,38 65,47 12554,66 65,47 14353,57
56,49 14177,69 56,49 15111,41 56,49 14960,35
48,25 15738,91 48,25 16140,86 48,25 15531,99
40,72 16709,58 40,72 18397,57 40,72 18924,00
33,74 20392,64 33,74 20514,93 33,74 21651,31
27,21 22027,28 27,21 24323,80 27,21 24626,94
21,11 27152,29 21,11 28863,69 21,11 27260,00
15,39 31289,13 15,39 37534,30 15,39 33102,43
9,99 36415,53 9,99 48009,93 9,99 39406,65
4,90 46864,13 4,90 73073,83 4,90 72832,73
0,06 3936777,66 0,06 2898860,02 0,06 3918192,48
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Tabelle 40: Frequenzsweep flir EPDM mit Vorscherung bei 60 °C

Messung 1 Messung 2 Messung 3
(O] n* Q) n* (O] n*
(s%) (Pas) (s (Pas) (s (Pas)
282,74 4475,75 282,74 4818,49 282,74 4792,98
217,34 6317,79 217,34 5905,59 217,34 6327,67
179,07 7251,21 179,07 6943,31 179,07 6945,66
151,93 8602,90 151,93 8209,42 151,93 8044,65
130,88 9530,94 130,88 9485,82 130,88 9182,11
113,66 10374,13 113,66 11225,36 113,66 10110,31
99,15 11790,28 99,15 12146,20 99,15 11994,51
86,52 14123,42 86,52 13558,11 86,52 13520,90
75,40 15387,20 75,40 14991,55 75,40 14228,41
65,47 16769,67 65,47 17334,90 65,47 17423,29
56,49 18933,77 56,49 19957,24 56,49 18431,10
48,25 22318,03 48,25 21900,71 48,25 20659,30
40,72 25378,98 40,72 24895,93 40,72 24393,22
33,74 29083,85 33,74 28023,02 33,74 29405,82
27,21 35933,36 27,21 34589,16 27,21 34734,76
21,11 41889,37 21,11 42799,61 21,11 39284,24
15,39 49273,92 15,39 56862,67 15,39 50839,90
9,99 67735,54 9,99 72300,13 9,99 72385,56
4,90 118569,01 4,90 113209,09 4,90 102519,66
0,06 2887609,72 0,06 4303530,07 0,06 3620322,79

Masterarbeit Maximilian Sommer BSc

Kunststofftechnik Leoben

116




8. Anhang

Tabelle 41: Frequenzsweep flir EPDM mit Vorscherung bei 80 °C

Messung 1 Messung 2 Messung 3
Q) n* Q) n* (O] n*
(s (Pas) (sh) (Pas) (s (Pas)
282,74 3395,92 282,74 3596,66 282,74 3621,75
217,34 4566,38 217,34 4641,50 217,34 4325,59
179,07 5265,72 179,07 5106,64 179,07 5160,36
151,93 5929,18 151,93 5694,40 151,93 5825,61
130,88 6821,74 130,88 6637,24 130,88 6572,11
113,66 7815,79 113,66 7719,06 113,66 7192,41
99,15 8460,74 99,15 9192,15 99,15 8389,06
86,52 8934,29 86,52 9279,15 86,52 8711,62
75,40 10996,27 75,40 9506,31 75,40 9939,39
65,47 11438,86 65,47 11120,91 65,47 11178,39
56,49 13277,79 56,49 12462,59 56,49 12283,63
48,25 13983,69 48,25 13298,71 48,25 14140,74
40,72 14948,45 40,72 15922,10 40,72 15654,24
33,74 18897,75 33,74 18159,71 33,74 18250,85
27,21 21275,16 27,21 20936,23 27,21 20744,91
21,11 24367,25 21,11 26191,53 21,11 28767,38
9,99 44566,10 9,99 36109,91 9,99 35870,80
4,90 65761,29 4,90 79858,71 4,90 52239,72
0,06 2661919,54 0,06 2892338,99 0,06 3194093,27
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Tabelle 42: Frequenzsweep flir EPDM mit Vorscherung bei 100 °C

Messung 1 Messung 2 Messung 3
Q) n* Q) n* (O] n*
(s (Pas) (sh) (Pas) (s (Pas)
282,74 2908,44 282,74 2968,62 282,74 3092,25
217,34 3320,90 217,34 3625,36 217,34 3404,20
179,07 4217,46 179,07 4277,79 179,07 4241,72
151,93 4840,94 151,93 4713,63 151,93 4631,95
130,88 5123,75 130,88 5835,37 130,88 5335,06
113,66 6085,27 113,66 6086,95 113,66 6821,42
99,15 6479,00 99,15 6469,35 99,15 7314,31
86,52 7439,51 86,52 7326,78 86,52 7531,92
75,40 8601,01 75,40 7717,51 75,40 8151,51
65,47 9046,76 65,47 8717,76 65,47 9143,14
56,49 9877,08 56,49 9308,85 56,49 9716,42
48,25 11977,68 48,25 9889,20 48,25 12001,26
40,72 12800,99 40,72 10944,83 40,72 11242,92
33,74 13557,59 33,74 11626,94 33,74 13567,19
27,21 13357,50 27,21 14880,17 27,21 15397,10
21,11 14824,79 21,11 18680,48 21,11 18248,26
15,39 22582,33 15,39 21445,34 15,39 25241,61
9,99 25569,77 9,99 34181,39 9,99 24650,93
4,90 44573,66 4,90 42961,18 4,90 45965,11
0,06 3061176,58 0,06 3147150,37 0,06 3418042,60

pvT Messung
SBR
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Tabelle 43: pvT Isobaren fir SBR

P 200 bar | 400 bar | 600 bar | 800 bar | 1000 bar | 1200 bar | 1400 bar | 1600 bar
T Vv v v Vv v Vv Vv Vv
(°C) | (em*g™) [(em’g™) | (em*g™) | (em’g™) | (em*g™) | (cm®g™) | (em*g™) | (cm® g™)
50 0,740 0,730 0,721 0,713 0,705 0,697 0,690 0,682
52 0,741 0,731 0,722 0,714 0,706 0,698 0,690 0,683
54 0,742 0,732 0,723 0,714 0,706 0,699 0,691 0,684
56 0,743 0,733 0,724 0,715 0,707 0,699 0,691 0,684
58 0,744 0,733 0,724 0,715 0,707 0,700 0,692 0,685
60 0,744 0,734 0,725 0,716 0,708 0,700 0,693 0,685
62 0,745 0,735 0,725 0,716 0,709 0,701 0,693 0,686
64 0,746 0,735 0,726 0,717 0,709 0,701 0,694 0,686
66 0,746 0,736 0,727 0,718 0,710 0,702 0,694 0,687
68 0,747 0,737 0,727 0,719 0,710 0,702 0,695 0,687
70 0,748 0,738 0,728 0,719 0,711 0,703 0,695 0,688
72 0,749 0,738 0,728 0,720 0,712 0,704 0,696 0,688
74 0,749 0,739 0,729 0,720 0,712 0,704 0,696 0,689
76 0,750 0,740 0,730 0,721 0,713 0,705 0,697 0,690
78 0,751 0,740 0,731 0,722 0,713 0,705 0,698 0,690
80 0,751 0,741 0,732 0,722 0,714 0,706 0,698 0,691
82 0,752 0,742 0,733 0,723 0,715 0,707 0,699 0,691
84 0,753 0,743 0,733 0,724 0,715 0,707 0,699 0,692
86 0,754 0,743 0,734 0,724 0,716 0,708 0,700 0,692
88 0,755 0,744 0,734 0,725 0,716 0,708 0,701 0,693
90 0,755 0,745 0,735 0,726 0,717 0,709 0,701 0,693
92 0,756 0,746 0,736 0,726 0,718 0,710 0,702 0,694
94 0,757 0,746 0,736 0,727 0,718 0,710 0,702 0,694
96 0,758 0,747 0,737 0,728 0,719 0,711 0,703 0,695
98 0,759 0,748 0,738 0,728 0,720 0,711 0,703 0,696
100 0,760 0,749 0,739 0,729 0,720 0,712 0,704 0,696
102 0,760 0,749 0,739 0,730 0,721 0,713 0,705 0,697
104 0,761 0,749 0,740 0,731 0,721 0,713 0,705 0,697
106 0,762 0,751 0,741 0,731 0,722 0,714 0,706 0,698
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108 0,763 0,752 0,742 0,732 0,723 0,714 0,706 0,698
110 0,764 0,752 0,742 0,732 0,723 0,715 0,707 0,699
112 0,765 0,753 0,743 0,733 0,724 0,716 0,707 0,700
114 0,766 0,754 0,744 0,734 0,725 0,716 0,708 0,700
116 0,766 0,755 0,744 0,734 0,725 0,717 0,709 0,701
118 0,767 0,755 0,745 0,736 0,726 0,717 0,709 0,701
120 0,768 0,756 0,746 0,737 0,727 0,718 0,710 0,702
122 0,769 0,757 0,746 0,737 0,727 0,719 0,710 0,703
124 0,770 0,758 0,747 0,737 0,728 0,719 0,711 0,703
126 0,770 0,759 0,748 0,738 0,728 0,720 0,712 0,704
128 0,771 0,759 0,749 0,739 0,729 0,720 0,712 0,704
130 0,772 0,760 0,749 0,739 0,730 0,721 0,713 0,705
132 0,773 0,761 0,750 0,740 0,731 0,722 0,713 0,705
134 0,774 0,762 0,751 0,741 0,731 0,722 0,714 0,706
136 0,775 0,762 0,752 0,741 0,732 0,723 0,715 0,706
138 0,775 0,764 0,752 0,742 0,733 0,723 0,715 0,707
140 0,776 0,764 0,753 0,743 0,733 0,724 0,716 0,708
142 0,777 0,765 0,754 0,743 0,734 0,725 0,716 0,708
144 0,778 0,765 0,754 0,744 0,735 0,725 0,717 0,709
146 0,779 0,767 0,755 0,745 0,735 0,726 0,717 0,709
148 0,780 0,767 0,756 0,746 0,736 0,727 0,718 0,710
150 0,781 0,768 0,757 0,746 0,736 0,727 0,719 0,710
152 0,782 0,769 0,757 0,747 0,737 0,728 0,719 0,711
154 0,783 0,770 0,758 0,748 0,738 0,728 0,720 0,711
156 0,784 0,771 0,759 0,748 0,738 0,729 0,720 0,712
158 0,785 0,772 0,759 0,749 0,739 0,730 0,721 0,713
160 0,785 0,772 0,760 0,749 0,740 0,730 0,722 0,713
162 0,786 0,773 0,761 0,750 0,740 0,731 0,722 0,714
164 0,787 0,774 0,762 0,751 0,741 0,732 0,723 0,714
166 0,788 0,775 0,763 0,752 0,742 0,732 0,723 0,715
168 0,789 0,775 0,764 0,752 0,742 0,733 0,724 0,715
170 0,790 0,776 0,764 0,753 0,743 0,734 0,725 0,716
172 0,791 0,777 0,765 0,753 0,744 0,734 0,725 0,717
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174 0,792 0,778 0,766 0,755 0,744 0,735 0,726 0,717
176 0,793 0,778 0,767 0,756 0,745 0,735 0,726 0,718
178 0,794 0,779 0,767 0,756 0,746 0,736 0,727 0,718
180 0,795 0,780 0,768 0,757 0,746 0,737 0,727 0,719
182 0,796 0,781 0,769 0,757 0,747 0,737 0,728 0,719
184 0,797 0,782 0,770 0,757 0,748 0,738 0,729 0,720
186 0,798 0,783 0,770 0,758 0,748 0,739 0,729 0,721
188 0,798 0,784 0,771 0,760 0,749 0,739 0,730 0,721
190 0,799 0,785 0,772 0,761 0,750 0,740 0,731 0,722
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EPDM

Tabelle 44: pvT Isobaren flir EPDM

P | 200 bar | 400 bar | 600 bar | 800 bar | 1000 bar | 1200 bar | 1400 bar | 1600 bar
T v v v v v Vv v v
(°C) | (em® g™) | (em® @) | (ecm* g) | (em® g) | (em® g?) | (em® @) | (em® g*) | (cm® g?)
50 0,809 0,797 0,786 0,777 0,767 0,758 0,750 0,741
52 0,810 0,798 0,787 0,777 0,768 0,759 0,751 0,742
54 0,811 0,799 0,788 0,778 0,769 0,760 0,751 0,743
56 0,812 0,800 0,789 0,779 0,770 0,761 0,752 0,744
58 0,813 0,801 0,790 0,780 0,770 0,761 0,753 0,745
60 0,814 0,802 0,791 0,781 0,771 0,762 0,754 0,745
62 0,815 0,803 0,792 0,781 0,772 0,763 0,754 0,746
64 0,816 0,803 0,792 0,782 0,773 0,764 0,755 0,747
66 0,817 0,804 0,793 0,783 0,774 0,764 0,756 0,747
68 0,817 0,805 0,794 0,784 0,774 0,765 0,756 0,748
70 0,818 0,806 0,795 0,784 0,775 0,766 0,757 0,749
72 0,819 0,807 0,795 0,785 0,776 0,766 0,757 0,749
74 0,820 0,808 0,796 0,786 0,776 0,767 0,758 0,750
76 0,821 0,808 0,797 0,787 0,777 0,767 0,759 0,750
78 0,822 0,809 0,798 0,787 0,778 0,768 0,759 0,751
80 0,823 0,810 0,799 0,788 0,778 0,769 0,760 0,752
82 0,824 0,811 0,799 0,789 0,779 0,770 0,761 0,752
84 0,825 0,812 0,800 0,789 0,780 0,770 0,761 0,753
86 0,826 0,813 0,801 0,790 0,780 0,771 0,762 0,753
88 0,827 0,814 0,802 0,791 0,781 0,772 0,763 0,754
90 0,828 0,814 0,803 0,792 0,782 0,773 0,763 0,755
92 0,828 0,815 0,803 0,792 0,783 0,773 0,764 0,755
94 0,829 0,816 0,804 0,793 0,783 0,774 0,765 0,756
96 0,831 0,817 0,805 0,794 0,784 0,775 0,765 0,757
98 0,832 0,818 0,806 0,795 0,785 0,775 0,766 0,757
100 | 0,833 0,818 0,807 0,796 0,786 0,776 0,767 0,758
102 | 0,834 0,820 0,808 0,796 0,786 0,777 0,767 0,759
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104 | 0,835 0,821 0,808 0,797 0,787 0,777 0,768 0,759

106 | 0,835 0,822 0,809 0,798 0,788 0,778 0,769 0,760

108 | 0,836 0,822 0,810 0,799 0,789 0,779 0,769 0,760

110 | 0,837 0,823 0,811 0,800 0,789 0,779 0,770 0,761

112 | 0,838 0,824 0,812 0,801 0,790 0,780 0,771 0,762

114 | 0,839 0,825 0,813 0,801 0,791 0,781 0,772 0,762

116 | 0,840 0,826 0,813 0,802 0,792 0,782 0,772 0,763

118 | 0,841 0,827 0,814 0,803 0,792 0,782 0,773 0,764

120 | 0,842 0,828 0,815 0,804 0,793 0,783 0,774 0,764

122 | 0,843 0,829 0,816 0,805 0,794 0,784 0,774 0,765

124 | 0,844 0,830 0,817 0,805 0,795 0,785 0,775 0,766

126 | 0,845 0,831 0,818 0,806 0,795 0,785 0,776 0,766

128 | 0,846 0,832 0,818 0,807 0,796 0,786 0,776 0,767

130 | 0,847 0,832 0,819 0,808 0,797 0,787 0,777 0,768

132 | 0,848 0,833 0,820 0,808 0,797 0,787 0,778 0,768

134 | 0,849 0,834 0,821 0,809 0,798 0,788 0,778 0,769

136 | 0,850 0,834 0,822 0,810 0,799 0,789 0,779 0,770

138 | 0,851 0,836 0,823 0,811 0,800 0,790 0,780 0,770

140 | 0,852 0,837 0,823 0,812 0,801 0,790 0,780 0,771

142 | 0,853 0,838 0,824 0,812 0,801 0,791 0,781 0,772

144 | 0,854 0,839 0,825 0,813 0,802 0,792 0,782 0,773

146 | 0,855 0,839 0,826 0,814 0,803 0,792 0,782 0,773

148 | 0,856 0,840 0,827 0,815 0,804 0,793 0,783 0,774

150 | 0,857 0,841 0,828 0,815 0,804 0,794 0,784 0,774

152 | 0,858 0,842 0,829 0,816 0,805 0,794 0,784 0,775

154 | 0,859 0,843 0,829 0,817 0,806 0,795 0,785 0,776

156 | 0,860 0,844 0,830 0,818 0,806 0,796 0,786 0,776

158 | 0,861 0,845 0,831 0,819 0,807 0,796 0,786 0,777

160 | 0,862 0,846 0,832 0,819 0,808 0,797 0,787 0,778

162 | 0,863 0,847 0,833 0,820 0,809 0,798 0,788 0,778

164 | 0,864 0,848 0,834 0,821 0,809 0,799 0,788 0,779

166 | 0,865 0,849 0,835 0,822 0,810 0,799 0,789 0,780

168 | 0,866 0,850 0,836 0,823 0,811 0,800 0,790 0,780
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170 | 0,867 0,851 0,836 0,823 0,812 0,801 0,790 0,781
172 | 0,869 0,852 0,837 0,824 0,812 0,802 0,791 0,782
174 | 0,870 0,853 0,838 0,825 0,813 0,802 0,792 0,782
176 | 0,871 0,854 0,839 0,826 0,814 0,803 0,792 0,783
178 | 0,872 0,855 0,840 0,827 0,815 0,804 0,793 0,783
180 | 0,873 0,856 0,841 0,828 0,816 0,804 0,794 0,784
182 | 0,874 0,857 0,842 0,828 0,816 0,805 0,794 0,785
184 | 0,875 0,857 0,843 0,829 0,817 0,806 0,795 0,785
186 | 0,876 0,859 0,843 0,830 0,818 0,806 0,796 0,786
188 | 0,877 0,860 0,844 0,831 0,819 0,807 0,796 0,787
190 | 0,878 0,861 0,845 0,832 0,819 0,808 0,797 0,787
Hochdruckkapillarrheometrie
SBR
Tabelle 45: HKR Viskositatsdaten flir SBR bei 80 °C, 100 °C und 120 °C, unkorrigiert
80 °C 100 °C T 120 °C
n n Y n
(sh) (Pa s) (Pa's) (sh) (Pa's)
146,40 3039,77 109,50 3321,31 109,50 3321,31
239,01 2088,35 225,72 1902,76 225,72 1902,76
921,20 706,72 1099,81 490,69 1099,81 490,69
1427,23 509,96 1613,20 357,25 1613,20 357,25
2083,68 383,14 2097,70 290,74 2097,70 290,74
14647,63 67,21 6687,59 140,54 6687,59 140,54
24162,38 42,84 5710,02 201,97
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Tabelle 46: HKR Viskositatsdaten flir SBR bei 80 °C, 100 °C und 120 °C, temperaturkorrigiert

T 80 °C T 100 °C T 120 °C
Y n Y n Y n
(sh (Pas) (sh) (Pas) (sh) (Pas)
104,03 4278,08 168,37 2160,01 121,41 3000,178
206,09 2421,95 293,44 1463,64 240,71 1770,97
990,44 657,31 1167,13 462,39 1176,61 473,33
1454,32 500,46 1622,32 355,24 1755,50 330,94
1899,27 420,35 2018,01 302,22 2330,76 258,97
7624,68 129,11 4763,75 197,30 11111,31 71,23
10711,43 96,63 16296,92 53,30
EPDM

Tabelle 47: HKR Viskositatsdaten flir EPDM bei 60 °C, 80 °C und 100 °C, unkorrigiert

T 60 °C T 80 °C T 100 °C
Y n Y n ¥ n
(sh) (Pas) (sh) (Pas) (sh) (Pas)
60,69 6188,24 129,24 2505,36 343,08 953,70
98,13 4196,44 258,40 1429,58 595,49 608,04
210,76 2887,16 471,03 827,36 2473,57 166,63
508,45 1702,98 1402,01 381,57 4158,02 111,92
2608,16 451,56 9865,08 112,42 8313,70 70,68
5204,15 226,08 15882,91 72,79 13892,82 51,73
12671,04 100,03 22627,89 53,09 19999,83 42,77
15312,02 79,54
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Tabelle 48: HKR  Viskositatsdaten fiir EPDM bei 60 °C, 80 °C wund 100 °C,
temperaturkorrigiert
T 60 °C T 80 °C T 100 °C
Y n Y n Y n
(sh) (Pa's) (sh) (Pa's) (sh) (Pas)
41,95 10145,32 117,71 3095,30 337,28 1085,64
74,48 6317,69 245,74 1715,71 585,92 699,61
232,56 3048,70 447,70 1012,64 2349,95 206,08
351,34 2839,14 1450,45 436,35 3932,60 140,23
794,98 1826,56 4333,83 320,17 7471,82 95,15
1570,55 1125,18 6572,67 238,84 10845,64 83,54
3332,10 639,17 9126,84 197,60 13217,88 84,57
4412,25 532,93
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Dynamische Warmestrom Differenzkalorimetrie

SBR

Tabelle 49: spezifische Warmekapazitat fiir SBR, erstes Aufheizen

Messung 1 Messung 2 Messung 3
T cp T cp T cp
(<C) o (°C) i~ C) o
K1) K1) K1)
25 1400 25 1360 25 1390
30 1400 30 1360 30 1390
35 1410 35 1360 35 1390
40 1430 40 1380 40 1410
45 1460 45 1410 45 1440
50 1480 50 1430 50 1460
55 1510 55 1450 55 1480
60 1540 60 1480 60 1510
65 1580 65 1520 65 1550
70 1610 70 1550 70 1580
75 1650 75 1590 75 1620
80 1690 80 1620 80 1650
85 1710 85 1640 85 1670
90 1700 90 1620 90 1660
95 1680 95 1610 95 1640
100 1690 100 1620 100 1650
105 1700 105 1630 105 1670
110 1710 110 1640 110 1680
115 1720 115 1650 115 1700
120 1730 120 1660 120 1710
125 1740 125 1660 125 1720
130 1750 130 1670 130 1730
135 1750 135 1670 135 1720
140 1750 140 1670 140 1730
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145 1750 145 1670 145 1730
150 1740 150 1660 150 1730
155 1730 155 1650 155 1710
160 1700 160 1590 160 1680
165 1600 165 1440 165 1570
170 1560 170 1450 170 1540
175 1620 175 1540 175 1610
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Tabelle 50: spezifische Warmekapazitat flir SBR, zweites Aufheizen

Messung Messung Messung
) . : Mittelwerte
T cp T cp T cp Thittel Cp mittel
x) 1 1 -1
°0) (JKEG)’ 0) (JKEQ; 0) (JK'_(lg) 0) (JK'_jg)

25,00 1347,26 25,00 1304,34 25,00 1341,57 25,00 1331,06
30,21 1353,98 30,21 1312,81 30,20 1349,43 30,21 1338,74
34,87 1362,61 34,87 1322,36 34,86 1358,84 34,87 1347,94
40,19 1381,57 40,20 1338,70 40,19 1377,55 40,19 1365,94
44,85 1394,48 44,87 1350,27 44,85 1390,78 44,86 1378,51
50,18 1409,67 50,19 1365,46 50,18 1407,14 50,18 1394,09
54,84 1427,28 54,86 1382,35 54,84 1425,52 54,85 1411,72
60,17 1451,39 60,18 1404,57 60,17 1450,25 60,17 1435,40
64,83 1468,79 64,85 1421,05 64,83 1467,48 64,84 1452,44
70,16 1477,00 70,17 1428,19 70,16 1475,46 70,16 1460,22
74,82 1484,65 74,84 1437,17 74,82 1483,80 74,83 1468,54
80,15 1494,50 80,17 1449,36 80,15 1494,31 80,15 1479,39
84,81 1506,64 84,83 1461,62 84,81 1506,35 84,82 1491,54
90,14 1519,92 90,16 1474,74 90,13 1519,80 90,14 1504,82
94,80 1532,49 94,82 1486,94 94,80 1532,32 94,81 1517,25
100,13 | 1547,79 | 100,15 | 1501,43 100,12 1547,23 100,13 1532,15
105,46 | 1561,30 | 104,81 1514,52 104,78 1560,38 104,79 1545,40
110,12 | 1572,22 | 109,47 | 1523,80 109,45 1570,76 109,46 1555,59
114,78 | 1581,58 | 114,80 | 1533,41 114,77 1579,47 114,78 1564,82
120,11 | 1594,69 | 120,12 | 1546,51 120,10 1591,77 120,11 1577,66
124,77 | 1606,08 | 124,79 | 1557,49 124,76 1602,63 124,77 1588,73
130,09 | 1619,61 | 130,11 1570,50 130,09 1615,42 130,10 1601,84
134,76 | 1631,25 | 134,78 | 158141 134,75 1626,31 134,76 1612,99
140,08 | 1643,80 | 140,10 | 1593,74 140,08 1638,11 140,09 1625,22
144,74 | 1653,84 | 144,76 | 1603,59 144,74 1647,71 144,75 1635,05
150,07 | 1662,36 | 150,09 | 1612,10 150,06 1656,33 150,07 1643,60
154,73 | 1669,73 | 154,75 | 1618,71 154,72 1664,05 154,74 1650,83
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160,06 | 1677,68 | 160,08 1625,26 160,05 1671,51 160,06 1658,15
164,72 | 1685,63 | 164,74 | 1632,24 164,71 1679,42 164,72 1665,76
170,05 | 1695,38 | 170,07 1640,64 170,04 1689,29 170,05 1675,10
174,71 | 1702,44 | 174,73 1647,00 174,70 1696,60 174,71 1682,01
179,37 | 1706,82 | 179,39 1651,16 179,36 1701,52 179,37 1686,50
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EPDM

Tabelle 51: spezifische Warmekapazitat fiir EPDM, erstes Aufheizen

Messung 1 Messung 2 Messung 3
T cp T cp T cp
(°O) (3 kgt K*) (°C) (I kg™ K*) (°C) (I kg™ K*)
25 1423,4 25 1408,70 25 1472,20
30 1423,4 30 1408,70 30 1472,20
35 1425,4 35 1409,50 35 1473,30
40 1458,3 40 1432,10 40 1498,00
45 1524,7 45 1491,30 45 1563,60
50 1506,1 50 1464,10 50 1539,40
55 1512,6 55 1459,30 55 1537,00
60 1532,6 60 1469,10 60 1548,50
65 1554,8 65 1481,30 65 1565,20
70 1576,1 70 1493,00 70 1581,80
75 1606,0 75 1513,80 75 1607,40
80 1638,4 80 1536,60 80 1634,10
85 1667,1 85 1553,90 85 1653,70
90 1672,8 90 1546,10 90 1645,60
95 1654,6 95 1517,00 95 1621,00
100 1658,2 100 1514,10 100 1623,20
105 1673,1 105 1522,30 105 1634,50
110 1684,8 110 1528,50 110 1645,20
115 1691,2 115 1533,80 115 1650,50
120 1709,8 120 1554,60 120 1667,90
125 1744,5 125 1597,20 125 1701,60
130 1787,5 130 1664,30 130 1752,10
135 1818,1 135 1709,40 135 1923,50
140 1811,0 140 1711,40 140 1909,10
145 1824,2 145 2043,30 145 1780,20
150 1831,5 150 1817,20 150 1815,10
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155 1835,6 155 1796,00 155 2373,80
160 1829,9 160 1785,70 160 1921,60
165 1816,7 165 1749,40 165 1888,50
170 1799,5 170 1697,20 170 1870,90
175 1776,7 175 1693,70 175 1854,70
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Tabelle 52: spezifische Warmekapazitat flir EPDM, zweites Aufheizen

Messung Messung Messung Mittelwert
1 2 3 e
T cp T cp T cp Thittel Cp mittel
1 1 1 -1
0 | % |9 |0 | O

25,00 1361,38 25,00 1343,55 25,00 1409,61 25,00 1371,51
30,18 1371,68 30,18 1348,85 30,17 1415,04 30,18 1378,52
34,84 1381,17 34,84 1354,61 34,83 1420,69 34,84 1385,49
40,17 1393,40 40,17 1367,33 40,16 1431,95 40,16 1397,56
44,83 1407,24 44,83 1380,07 44,82 1445,20 44,83 1410,84
50,16 1426,30 50,16 1396,36 50,15 1462,15 50,15 1428,27
54,82 1443,77 54,82 1411,39 54,81 1476,42 54,81 1443,86
60,14 1465,66 60,14 1429,97 60,13 1495,17 60,14 1463,60
64,80 1485,24 64,80 1448,29 64,79 1513,63 64,80 1482,39
70,13 1508,10 70,13 1470,11 70,12 1534,91 70,13 1504,37
74,79 1526,82 74,79 1488,54 74,78 1552,88 74,79 1522,75
80,12 1538,76 80,12 1500,47 80,11 1564,32 80,11 1534,52
84,78 1540,25 84,78 1502,62 84,77 1565,76 84,77 1536,21
90,11 1534,11 90,11 1502,09 90,09 1563,93 90,10 1533,38
94,77 1534,93 94,77 1506,99 94,76 1568,00 94,76 1536,64
100,10 1544,02 100,09 1519,27 100,08 1579,10 100,09 1547,46
104,76 1554,48 104,75 1531,77 104,74 1591,02 104,75 1559,09
110,09 1566,32 110,08 1545,79 110,07 1604,71 110,08 1572,27
114,75 1575,36 114,74 1557,91 114,73 1616,27 114,74 1583,18
120,07 1584,83 120,06 1572,44 120,05 1630,20 120,06 1595,82
124,73 1594,68 124,72 1586,08 124,71 1641,81 124,72 1607,52
130,06 1606,21 130,05 1600,90 130,04 1655,64 130,05 1620,92
134,72 1616,56 134,71 1616,57 134,70 1669,56 134,71 1634,23
140,05 1629,24 140,03 1633,82 140,02 1685,42 140,03 1649,49
144,71 1641,10 144,69 1648,37 144,68 1700,28 144,69 1663,25
150,03 1653,88 150,02 1661,84 150,00 1715,11 150,02 1676,94
154,69 1664,79 154,67 1676,64 154,66 1729,41 154,68 1690,28
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160,02 1676,50 160,00 1691,13 159,99 1743,83 160,00 1703,82
165,34 | 1688,00 165,32 1704,20 | 165,31 1758,34 165,33 1716,85
170,00 1697,87 169,98 1715,78 | 169,97 | 1770,85 169,98 1728,17
174,66 1707,95 174,64 1725,83 174,63 1781,47 174,64 1738,42
179,32 | 1711,49 | 179,30 | 1728,45 | 179,28 | 1788,78 | 179,30 | 1742,91
Stationdre Warmeleitfahigkeitsmessung
SBR
Tabelle 53: Warmeleitfahigkeit fiir SBR
Messung 1 Messung 2
T A T A
(°C) (Wm™K?) (°C) (Wm™K?)
64,27 0,353 35,34 0,378
93,98 0,371 49,63 0,363
123,74 0,337 64,43 0,343
153,51 0,335 74,11 0,348
183,32 0,335 83,95 0,345
93,81 0,357
104,02 0,348
113,88 0,338
123,65 0,339
153,33 0,332
183,2 0,33
Masterarbeit Maximilian Sommer BSc Kunststofftechnik Leoben 134




8. Anhang

EPDM

Tabelle 54: Warmeleitfahigkeit flir EPDM

Messung 1 Messung 2
T A T A
(°C) (Wm™K?) (°C) (Wm™K?)
64,39 0,301 64,44 0,296
93,99 0,314 93,97 0,308
114,01 0,294 113,96 0,295
143,6 0,294 143,59 0,301
163,35 0,274 173,31 0,295
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SGMR-Versuche mit dem ESGMR des Lehrstuhls fiir SpritzgieBen von
Kunststoffen

SBR

Tabelle 55: Temperaturermittiung fiir SBR bei 80 °C, 100 °C und 120 °C

T 80°C T 100°C T 120°C
v Tstart ber. Twand gem. Tstart ber. Twand gem. Tstart ber. Twand gem.
(cm’s) (°C0) (°O) (°C) (°O) (°C) (°O)
2,7 109,57 97,98 124,92 115,11 141,19 134,7
5 115,17 106,52 127,81 120,73
10 119,98 119,65 131,55 134,02 148,14 152,3
15 122,52 130,45 134,32 145,90
20 124,60 138,92 134,34 145,82 151,34 166,2
30 129,18 152,95 138,84 160,42 153,61 174,6
40 133,53 163,26 140,57 165,42 155,68 182
50 136,57 173,04 145,34 176,65 157,61 187
60 137,69 180,21 145,20 177,90 159,88 194
70 140,75 186,89 147,03 180,90 161,70 195
80 142,90 192,34 152,67 187,01 162,23 211
90 145,70 197,34 151,77 198,84 163,80 215
100 149,60 202,59 150,41 194,42 165,33 216
110 154,91 205,15 152,83 190,54 172,89 226
120 161,07 211,45 154,54 197,88 169,45 229
130 160,03 216,75 157,24 202,34
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Tabelle 56: SGMR Viskositatsdaten fiir SBR bei 80 °C, 100 °C und 120 °C

T 80 °C T 100 °C T 120 °C
¥ n ¥ n ¥ n
(s (Pas) (s (Pa's) (s (Pas)
431,84 899,63 249,64 1384,05 160,98 1839,71
1040,61 394,76 606,61 614,20 1250,73 301,71
2632,24 166,34 1571,95 260,31 2959,99 138,78
4089,02 108,25 2512,17 167,32 4687,40 90,35
5698,88 78,79 3661,90 119,57 6411,19 67,05
8639,98 52,15 5699,74 78,22 8359,65 52,76
12004,51 38,07 7977,59 57,28 10435,79 43,33
15156,36 30,26 9905,25 45,97 12635,72 36,67
18901,91 24,60 12597,87 37,28 13990,60 32,43
22052,23 21,08 14697,14 31,96 16078,38 28,62
25202,55 18,45 17311,35 27,59 18419,56 25,50
29147,94 16,11 19245,04 24,65
34124,40 14,04 21511,50 22,13
38791,47 12,52 24773,94 19,73
26574,85 18,21
30082,11 16,51
Masterarbeit Maximilian Sommer BSc Kunststofftechnik Leoben 137




8. Anhang

Tabelle 57: SGMR Viskositatsdaten fir

temperaturkorrigiert

SBR bei 80

100 °C und 120 °C,

T 80 °C T 100 °C T 120 °C
¥ n ¥ n ¥ n
(s (Pas) (s (Pa's) (s (Pas)
270,65 1435,45 178,47 1935,94 124,95 2370,10
557,77 736,49 386,07 965,05 787,14 479,41
1223,76 357,80 888,28 460,66 1717,58 239,17
1785,72 247,88 1336,71 314,46 2593,16 163,33
2368,29 189,59 1880,13 232,89 3420,30 125,69
3336,37 135,06 2732,71 163,14 4321,05 102,07
4347,25 105,12 3665,21 124,68 5235,68 86,37
5250,65 87,33 4335,77 105,03 6182,97 74,94
6339,27 73,34 5386,81 87,20 6755,70 67,17
7137,71 65,14 6123,45 76,71 7611,43 60,46
7933,85 58,60 6881,10 69,42 8555,69 54,90
8874,55 52,93 7599,53 62,44
9973,44 48,05 8452,66 56,32
10850,05 44,76 9471,46 51,61
9990,83 48,45
11012,38 45,11
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EPDM

Tabelle 58: Temperaturermittlung flir EPDM bei 60 °C, 80 °C und 100 °C

T 60 °C T 80 °C T 100 °C
V | Towena T start Twand Teorcon T tart Twand Temrcon T start Twand
gem. gem. gem. gem. gem. gem.
(cm3

&) (°O) (°0) (°O) (°O) (°0) (°0) (°O) (°0) (°O)

1 83,28 67,67 | 70,04 99,73 88,18 | 89,73 | 117,77 | 109,26 | 108,99

3 89,32 76,14 | 77,45 | 102,99 | 95,12 | 96,08 | 121,46 | 114,61 | 113,96

5 94,14 81,39 85,09 | 103,45 | 99,43 | 104,18 | 123,32 | 117,93 | 121,49
10 | 100,30 | 87,30 98,15 | 108,12 | 104,27 | 115,63 | 126,03 | 121,67 | 133,28
15 | 104,95 | 90,76 | 108,97 | 110,35 | 107,11 | 125,98 | 127,81 | 123,85 | 143,06
20 | 118,34 | 93,21 | 117,98 | 112,21 | 109,12 | 132,59 | 129,61 | 125,40 | 150,73
30 | 118,09 | 96,67 | 132,83 | 116,29 | 111,95 | 148,82 | 131,55 | 127,59 | 164,49
40 | 119,88 | 99,13 | 145,36 | 119,07 | 113,96 | 159,08 | 133,45 | 129,14 | 174,72
50 | 121,50 | 101,03 | 155,70 | 121,57 | 115,52 | 168,21 | 134,92 | 130,34 | 183,15
60 | 122,99 | 102,58 | 163,36 | 122,93 | 116,80 | 176,64 | 136,46 | 131,33 | 191,21
70 | 125,64 | 103,90 | 170,26 | 125,45 | 117,87 | 175,46 | 137,84 | 132,16 | 196,76
80 | 129,36 | 105,04 177 126,13 | 118,81 | 187,96 | 140,27 | 132,88 | 200,72
9 | 131,61 | 106,04 | 181,96 | 127,54 | 119,63 | 190,51 | 140,82 | 133,51 | 206,81
100 | 133,45 | 106,94 | 185,67 | 128,51 | 120,37 | 199,23 | 142,70 | 134,08 | 208,75
110 | 134,11 | 107,75 | 190,86 | 130,92 | 121,03 | 198,69 | 141,71 | 134,59 | 214,11
120 | 134,00 | 108,50 | 195,58 | 132,02 | 121,64 | 206,50 | 141,92 | 135,06 | 217,21
130 | 136,12 | 109,18 | 198,61 | 129,81 | 122,20 | 198,90 | 143,49 | 135,49 | 220,76
170 131,73 | 124,08 | 218,97
190 141,45 | 124,85 | 227,14
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Tabelle 59: SGMR Viskositdatsdaten flir EPDM bei 60 °C, 80 °C und 100 °C, nach Methode 1

ausgewertet

T 60 °C T 80 °C T 100 °C

Y n Y n Y n
(sh) (Pas) (sh) (Pas) (sh) (Pas)
579,90 546,39 690,70 474,88 543,37 591,92
1072,44 302,87 1270,63 261,89 1034,16 320,24
2139,81 158,49 2492,04 139,28 2140,38 160,68
3204,04 109,33 3698,31 96,01 3276,13 107,41
4264,71 84,75 4899,89 73,44 4520,66 81,01
6393,99 57,03 7228,00 51,55 6904,10 54,20
8507,26 44,54 11874,60 32,31 9334,43 40,77
10631,61 35,79 14162,91 27,43 11865,59 32,74
12746,27 30,35 18883,88 20,57 14191,88 27,26
14863,93 26,24 20989,07 18,96 16775,29 23,44
16979,72 23,16 23274,61 17,17 19294,87 20,55
19093,69 20,76 25550,83 15,70 21567,94 18,23
21224,65 18,53 27873,63 14,40 24195,38 16,45
23352,34 16,77 30017,16 13,53 26614,58 14,96
39487,96 10,16 29307,61 13,75
43784,10 9,31 31749,91 12,69
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Tabelle 60: SGMR Viskositatsdaten flir EPDM bei
temperaturkorrigiert nach Methode 1 ausgewertet

60 °C, 80

°C und 100 °C,

T 60 °C T 80 °C T 100 °C
Y n Y n Y n

(sh) (Pas) (sh) (Pas) (sh) (Pas)
260,25 1217,47 401,11 817,73 351,73 914,44
421,19 771,17 676,63 491,80 612,44 540,76
723,57 468,71 1156,65 300,09 1138,48 302,08
989,06 354,16 1592,29 222,99 1636,20 215,06
1153,14 313,44 1998,48 180,06 2135,78 171,47
1635,87 222,89 2691,75 138,42 3059,07 122,32
2074,86 182,64 3959,81 96,91 3948,50 96,38
2483,76 153,21 4550,07 85,38 4805,95 80,84
2877,53 134,46 5726,01 67,85 5589,07 69,23
3229,70 120,78 6155,18 64,67 6393,46 61,51
3541,72 111,04 6678,48 59,84 7131,17 55,60
3866,07 102,55 7131,20 56,27 7795,37 50,45
4179,17 94,10 7639,09 52,53 8573,50 46,43
4510,12 86,85 8182,82 49,62 9325,09 42,69
10287,51 39,00 10064,94 40,02

10649,45 38,28 10759,85 37,44
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Tabelle 61: SGMR Viskositatsdaten flir EPDM bei 60 °C, 80 °C und 100 °C, nach Methode 2

ausgewertet
T 60 °C T 80 °C T 100 °C
¥ n ¥ n ¥ n

(s (Pas) (s (Pas) (s (Pa's)
448,41 735,02 401,21 809,57 412,19 788,01
824,29 409,51 745,90 441,87 766,55 429,97
1896,62 193,09 1646,14 213,76 1676,87 210,79
2855,85 129,35 2602,76 140,09 2618,67 140,46
3990,68 95,76 3594,48 104,10 3619,89 105,13
6170,26 63,22 5661,22 68,62 5584,67 70,14
10990,86 37,38 7972,37 50,93 7662,76 52,57
13222,13 31,19 10175,43 40,68 9651,54 42,07
15677,56 26,61 12182,36 33,85 11702,78 35,10
17988,09 23,28 14462,34 28,95 14059,59 30,12
20338,85 20,67 16242,38 25,39 16046,13 26,39
22557,61 18,56 18675,16 22,51 18061,31 23,45
25031,45 16,92 21037,99 20,21 20005,00 21,09
27931,21 15,33 23228,30 18,37 22230,08 19,20
30167,52 14,25 25473,00 16,81 24249,53 17,60
27817,45 15,51 26543,89 16,26

36401,61 11,85

41117,82 10,61
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Tabelle 62: SGMR Viskositatsdaten flir EPDM bei
temperaturkorrigiert nach Methode 2 ausgewertet

60 °C, 80

°C und 100 °C,

T 60 °C T 80 °C T 100 °C
Y n Y n Y n
(sh) (Pas) (sh) (Pas) (sh) (Pas)
231,48 1423,84 243,41 1334,39 272,42 1192,35
370,74 910,48 403,61 816,62 461,58 714,06
724,81 505,26 781,17 450,45 903,58 391,19
996,86 370,56 1145,85 318,21 1325,60 277,46
1307,85 292,19 1501,52 249,20 1752,17 217,18
1847,67 211,13 2196,77 176,85 2540,80 154,16
2943,72 139,55 2933,75 138,40 3332,85 120,87
3402,15 121,21 3595,73 115,13 4055,57 100,11
3896,85 107,05 4163,95 99,04 4778,86 85,96
4340,06 96,49 4803,97 87,17 5596,52 75,68
4778,59 87,96 5266,36 78,31 6255,57 67,71
5170,75 80,99 5921,50 70,99 6909,95 61,29
5623,55 75,31 6538,07 65,02 7526,19 56,06
6141,25 69,74 7090,81 60,18 8231,87 51,84
6524,46 65,89 7647,68 56,01 8853,60 48,20
8224,72 52,46 9560,36 45,13
10223,66 42,21
11302,09 38,60
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Versuche mit dem DESMA ESGMR

Tabelle 63: DESMA SGMR Viskositatsdaten fiir EPDM bei 60 °C, 80 °C und 100 °C, nach

Methode 2 ausgewertet

T 60 °C T 80 °C T 100 °C

Y n Y n Y n

(sh) (Pas) (sh) (Pas) (sh) (Pas)
319,93 991,72 169,24 1796,98 2944,75 127,47
2309,72 155,90 1855,09 199,39 5307,44 73,61
4520,92 81,28 4174,27 90,32 13967,11 29,56
11300,69 35,24 14270,39 29,04 23491,36 18,57
17034,43 25,35 30028,97 14,32

Tabelle 64: DESMA SGMR Viskositatsdaten fiir EPDM bei 60 °C, 80 °C und 100 °C,

temperaturkorrigiert nach Methode 2 ausgewertet

T 60 °C T 80 °C T 100 °C

Y n Y n Y n

(sh (Pa's) (sh) (Pas) (sh) (Pas)
219,96 1442,43 126,43 2405,46 1583,14 237,10
944,10 381,41 937,92 394,36 2505,22 155,96
1564,26 234,91 1803,00 209,10 5992,40 68,89
3131,75 127,17 5355,68 77,37 10180,01 42,84
4331,34 99,72 10124,87 42,48
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