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Kurzfassung

Die Heizzeit nimmt beim SpritzgieBen von Kautschukmischungen einen wesent-
lichen Teil der Zykluszeit in Anspruch. Neben der bereits bekannten Scherer-
warmung kann die in konischen Dlsen auftretende Dehnerwdarmung gezielt
ausgenutzt werden, um die Massetemperatur bereits im Einspritzvorgang anzu-
heben. Zur Beschreibung dieses Phdnomens wurde ein analytisches Berech-
nungsmodell fir die Ermittlung der Massetemperatur unter Beriicksichtigung
der Dehnerwarmung entwickelt. Als Grundlage fir diese Berechnung dienen
neben thermodynamischen Daten der Mischungen auch am Hochdruckkapillarr-
heometer (HKR) gemessene Scherviskositatskurven sowie aus den dabei auf-
tretenden Einlaufdruckverlusten errechnete Dehnviskositdten bei hohen Defor-
mationsraten. Um eine exakte Materialcharakterisierung vorzunehmen, wurden
einerseits eine neue Methode zur Temperaturkorrektur der Scherviskositat und
andererseits eine weitere Methode zur Auswertung der Dehnviskositat entwi-
ckelt. Die Validierung des Berechnungsmodells erfolgte in praktischen Versu-
chen an einer GummispritzgieBmaschine mit einem speziell flir Massetempera-
turmessungen konstruierten Versuchswerkzeug. Untersucht wurde eine Reihe
von konischen Diisen mit unterschiedlichen Offnungswinkeln. Die Versuche be-
legen eine gute Vorhersagequalitat des Berechnungsmodells mit einem durch-
schnittlichen Fehler von weniger als 5%. Weiters wurden konische Disen zur
Heizzeitverklirzung unter Charakterisierung der so produzierten Formteile ein-
gesetzt. Die Einspritzarbeit wurde als HaupteinflussgroBe auf die erzielbare
Massetemperaturerh6hung und damit Heizzeitverkiirzung identifiziert. In dieser
Arbeit wurde ebenfalls der Einsatz von Kompressionserwarmung zur Heizzeit-
verklirzung experimentell untersucht. Dafiir wurde diese zunachst am Hoch-
druckkapillarrheometer (HKR) und in Folge auch an der SpritzgieBmaschine
gemessen. Die Kompressionserwarmung lag bei etwa 10°C pro 1800 bar Kom-
pressionsdruck flir die untersuchten Kautschukmischungen. Dieser Wert lieB
sich rechnerisch mittels analytischer Berechnung mit guter Genauigkeit bestati-
gen. AnschlieBend wurde eine Kompressionsphase in den SpritzgieBzyklus inte-
griert, wodurch jedoch keine Verkiirzung der Heizzeit oder Verbesserung der
Formteilqualitat erreicht werden konnte. Durch die Aufarbeitung der unter-
schiedlichen Mechanismen zur Einbringung von Warme in Kautschukmischun-
gen gibt diese Arbeit einen geschlossenen Uberblick hinsichtlich der Méglich-
keiten und Grenzen der Heizzeitverkirzung im Kautschukspritzguss.
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Abstract

Cure time represents the largest part of the cycle time in rubber injection
moulding. The superposed shear- and elongational heating in conical dies can
be used to raise the bulk temperature during the injection of the compound into
the mould. To describe this phenomenon an analytical model for the calculation
of bulk temperature with consideration of elongational heating was developed.
The material data used are the thermodynamic properties, the shear viscosity
from High Pressure Capillary Rheometer (HPCR) measurements as well as elon-
gational viscosity at high deformation rates calculated from inlet pressure
drops. To get an exact characterisation of the rheological properties of rubber
compounds, a new method for temperature correction of shear viscosity and for
the evaluation of elongational viscosity was developed. The validation of the
calculation model was made in industrial scale experiments on a rubber injec-
tion moulding machine using a self-designed test mould for bulk temperature
measurements. A series of conical dies with different die angles was character-
ised. The experiments showed a good correlation to the model predictions with
an average error lower than 5%. Conical dies were also used for cure time re-
duction at the rubber injection moulding machine and the material properties of
the produced parts were tested. The injection work was identified as the major
influencing parameter on the bulk temperature as well as the cure time reduc-
tion. Compression heating for cure time reduction was also investigated in this
work. To achieve this, measurements of compression heating at the High Pres-
sure Capillary Rheometer (HPCR) and a rubber injection moulding machine
were carried out. The measured temperature increase was around 10°C per
1800 bar pressure for the compounds used. This value could be predicted with
good accuracy by an analytic formula as well. Integrating a compression phase
into the injection moulding cycle did not lead to a cure time reduction or an
improvement of part quality. This work gives a comprehensive insight into the
different mechanisms of heating rubber compounds and therefore shows the
possibilities and limitations of cure time reduction in rubber injection moulding.
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1. Einleitung und Zielsetzung

1 Einleitung und Zielsetzung

Die gangigsten Verfahren zur Herstellung von Elastomerformteilen sind Pressen,
Transferpressen und SpritzgieBen. Das Pressen, die alteste Form der Formteilher-
stellung, findet bis heute bei der Anfertigung von Prototypen und Kleinserien Anwen-
dung. Hier werden Rohlinge aus extrudierten Bahnen von unvulkanisierten Kaut-
schukmischungen ausgestanzt und in beheizte Werkzeuge eingelegt. Die Ausformung
in die gewiinschte Geometrie erfolgt durch Druck und hohe Temperatur. Anschlie-
Bend erfolgt die Vulkanisation des Formteils in der Kavitat.

Das Transferpressverfahren stellt die nachste Entwicklungsstufe nach dem Kklassi-
schen Pressverfahren dar. In der Regel kommt es fiir Klein- und Mittelserien zum
Einsatz. In seiner einfachsten Form wird ein Dreiplattenwerkzeug bendtigt, wobei der
obere und der untere Teil fix in der Presse montiert und der mittlere Teil meist her-
ausnehmbar ist. Der Formoberteil ist meist als Spritzkolben ausgeflihrt. Der Mittelteil
beinhaltet einen oder mehrere Einspritzkandle und bildet gemeinsam mit dem Un-
terteil das Formnest. Der Rohling wird in den oberen Werkzeugbereich eingebracht
und die Presse geschlossen. Der hier befindliche Kolben driickt dabei die Mischung
durch den Angusskanal in die untere Kavitat, wobei die Masse durch Dissipation er-
warmt wird. AnschlieBend wird das Formteil ausgeheizt. Beim Offnen des Werkzeugs
mussen das produzierte Teil und der Restkuchen als Abfall separat enthommen wer-
den. Der Vorteil gegentiber dem Pressen liegt in der Vorwarmung der Masse durch
die dissipative Erwarmung im Angusskanal, jedoch werden hier im Vergleich zum
SpritzgieBen nur sehr niedrige Schergeschwindigkeiten erreicht.

Der Kautschukspritzguss ist das am weitesten verbreiteten Verfahren zur Herstellung
von Formartikeln aus Gummi und eignet sich vor allem flir groBe Stiickzahlen. Als
Rohstoff dienen Kautschukmischungen, bestehend aus dem Polymer, Fiillstoffen,
zumeist RuB oder Silikate, dem Vernetzungssystem und einer Reihe von weiteren
Zusatzen zur Einstellung der Materialeigenschaften. Diese Mischungen werden im
industriellen MaBstab in Innenmischern und Walzwerken hergestellt und meist in
Form von Streifen geliefert. Im nachsten Verarbeitungsschritt wird der Streifen von
der Plastifiziereinheit der KautschukspritzgieBmaschine eingezogen und auf Verar-
beitungstemperatur gebracht. Diese bewegt sich im Bereich von 60 bis 110°C, je
nach Kautschukmischung. In diesem Zustand verfiigt die Mischung lber eine ausrei-
chend niedrige Viskositat, um eine Verarbeitung zu ermdglichen. AnschlieBend wird
das Material mittels Vorschub der Schnecke oder eines Kolbens in ein auf 150 bis
200°C geheiztes Werkzeug eingespritzt. Dabei erfahrt die Masse eine Erwarmung
durch Dissipation in der Duse der Plastifizierenheit und in den Angusskanalen. Dieser
Effekt kann gezielt ausgeniitzt werden, um die Massetemperatur sprunghaft anzuhe-
ben und somit Zeit beim Durchheizen des Formteils in der Werkzeugkavitat einzu-
sparen. Nach vollendeter Formfiillung lauft die restliche Heizzeit ab, und das Formtaeil
kann entnommen werden. Die Entformung lauft im Kautschukbereich meist manuell
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ab, da Elastomerformteile im Gegensatz zu Thermoplastformteilen nicht von der
Werkzeugwand wegschrumpfen, sondern expandieren und daher mitunter sehr hohe
Entformungskrafte erzeugen, die von herkdmmlichen Greifern oder Saugnapfen nicht
aufgebracht werden kénnen.

Der Fokus dieser Arbeit liegt auf der wissenschaftlichen Betrachtung des Spritzgie-
Bens von Kautschukmischungen sowie auf der Entwicklung von Berechnungsmodel-
len flr die Abschatzung der mdglichen Heizzeitverkiirzung durch Nutzung von Dissi-
pation.

Die Ausnutzung der Dissipation wahrend des Einspritzvorgangs ist bereits in einigen
kommerziell erhaltlichen Systemen umgesetzt. Dabei wird versucht, durch Disen mit
teils regelbaren Querschnitten Druckverluste zu erzeugen und die dadurch erzielbare
Temperaturerh6hung zur Heizzeitverkirzung auszunutzen. Vertreter dieses Ansatzes
sind das Spritzsystem EFE [7, 33, 75, 80] der Firma LWB Steinl (Altdorf, Deutsch-
land) und FlowControl+ [45, 46] der Firma Desma (Fridingen, Deutschland). Das
System TurboCure® [8, 57] der Firma Rep (Corbas, Frankreich) verfolgt einen alter-
nativen Ansatz. Beim FlieBen der Kautschukmischung durch Angusskandle wird in
den Randbereichen durch Scherung Warme erzeugt. Um diese Warme besser lber
den Querschnitt zu verteilen, wird ein Mischelement, das den Massefluss von innen
nach auBen und von auBen nach innen umkehrt, eingesetzt. Weiters wird versucht,
die Temperaturverteilung durch Umlenkungen im Angussverteiler homogen zu hal-
ten. Als dritter Ansatz zur Heizzeitverkiirzung sei das System Cure® [54] der Firma
CAS (Niederlassing, Deutschland) erwahnt. Es handelt sich dabei um ein Online-Pro-
zessregelsystem. Der Prozess wird parallel zur Produktion durch eine Computersimu-
lation berechnet, die den optimalen Zeitpunkt zur Entformung voraussagen und so-
gar aktiv in die Maschinensteuerung eingreifen kann, um Prozessparameter zu ver-
andern. Eine genauere Betrachtung der eben erwahnten Systeme zur Heizzeitverkir-
zung wird in Kap. 2 (S. 4) vorgenommen.

Diese Arbeit dient der wissenschaftlichen Aufarbeitung der Grundlagen der Warme-
einbringung durch Dissipation und deren Anwendung in der Einspritzphase im Kau-
tschukspritzguss. Der allgemeine energetische Zustand des Materials kann mithilfe
der Energiegleichung beschrieben werden. Die Terme fur Warmeleitung und Scher-
erwarmung finden in kommerziellen SpritzgieBsimulationen Beachtung. Dehn- und
Kompressionserwdarmung werden Ublicherweise vernachlassigt, da ihr Einfluss auf
den Prozess als geringfligig betrachtet wird.

Dehnerwarmung tritt in viskosen Fluiden wie Kunststoffschmelzen und Kautschukmi-
schungen unter anderem bei abrupten Querschnittsdnderungen in FlieBkandlen auf.
Im Gegensatz zur Schererwarmung, die vor allem die Randbereiche der Strémung
erhitzt, besteht das Potenzial durch die Dehnerwarmung darin, gezielt die mittlere
Region des FlieBquerschnitts zu erwarmen. Der in dieser Arbeit verfolgte Ansatz soll
genau diesen Effekt zum Vorwarmen der Kautschukmischung wahrend des Einspritz-
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vorgangs ausnutzen. Um den Einspritzvorgang zu berechnen, wird ein neues Modell
fur die Ermittlung der Temperaturerhéhung und des Druckverlusts in konischen Du-
sen entwickelt. Dieses stellt vor allem den Anspruch, eine moglichst rasche ingeni-
eurtechnisch anwendbare Lésung zu bieten, die ohne zeitraubende 3D Simulationen
auskommt.

Die Kompression der Schmelze spielt im Thermoplastbereich eher nur bei Spezial-
verfahren wie dem ExpansionsspritzgieBen [42, 67] oder dem Dinnwand-Spritzgie-
Ben eine erhebliche Rolle. Bei starker Kompression des Fluids tritt ebenfalls beglei-
tend Kompressionserwarmung auf, welche die mit Druck beaufschlagte Masse homo-
gen und ohne Zeitverzdégerung erwarmt. Jedoch geht diese Warme wieder verloren,
sobald das Material entlastet wird. In dieser Arbeit wird gezeigt, wie Kompressions-
erwarmung in Kautschukmischungen messbar und berechenbar ist, und ob diese in
weiterer Folge zur Verkiirzung der Heizzeit eingesetzt werden kénnte.
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2 Stand der Technik

2.1 Technologien zur Heizzeitverkiirzung

2.1.1 EFE Spritzsystem

Die Firma LWB Steinl GmbH & Co. KG (Altdorf, Deutschland) bietet zur Heizzeitver-
kiirzung das so genannte Spritzsystem EFE [7, 33, 75, 80] an. Es besteht aus einem
FIFO (First In- First Out) Aggregat (Abb. 1, Pos. 2), das die Gummimischung auf
Verarbeitungstemperatur bringt. Von diesem wird durch einen Scherspalt (Abb. 1,
Pos. 3) in einen evakuierten Zylinder eingespritzt. Dadurch erwarmt sich das Material
und wird naher an die Vulkanisationstemperatur gebracht. AnschlieBend spritzt ein
Kolben (Abb. 1, Pos. 4) samtliches Material mit hohem Druck aus dem Zylinder her-
aus und fullt das Werkzeug. Dieser Zylinder wird auch als ,All Out“-Aggregat be-
zeichnet, da laut Hersteller kein restliches Material im Zylinder zuriick bleibt, das ge-
gebenenfalls anvulkanisieren kdnnte. Dieses System wird mit dem Argument einer
Heizzeitverkiirzung von bis zu 50% vermarktet.

Abbildung 1: Prinzip des EFE Spritzsystems [7], 1 Plastifizierschnecke, 2 FIFO-
Aggregat, 3 Scherspalt, 4 Einspritzkoben (in evakuierten Zylinder
eingefahren)

Die Temperaturerhéhung erfolgt durch zweimalige intensive Scherung. Einmal wird
von der Plastifiziereinheit in das , All Out®-Aggregat und ein zweites Mal von dort aus
in die Kavitat eingespritzt. Dabei wird das Material fiir eine kurze Zeit sehr hohen
Scher- und Dehnbelastungen ausgesetzt. Die thermische Homogenisierung des Ma-
terials ergibt sich laut [75] aus der Geometrie des Spritzkolbens im ,All-Out" Aggre-
gat. Dort kann das erhitzte Material entlang des Kolbens in der Mitte des Zylinders
hinabflieBen und bleibt damit nicht in den Randbereichen. Diese Aussagen wurden
mittels Computersimulation nachgewiesen. Kiinftig ware es auch moglich die Scher-
und Dehnerwdrmungen in diesem Aggregat mittels des in der vorliegenden Arbeit
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vorgestellten Berechnungsmodells Kap. 3.4 (S. 32ff) zu ermitteln. Einzig eine Adap-
tierung der Gleichungen auf die entsprechenden Kanal- und Disengeometrien muss-
te vorgenommen werden.

2.1.2 FlowControl+

Die Firma Desma Elastomertechnik GmbH (Fridingen, Deutschland) bietet das Sys-
tem FlowControl+ [45, 46] an (Abb. 2).

Hydraulikzylinder

Kavitat

Abbildung 2: Kaltkanalsystem Flow Control+ der Firma Desma [3]

Es handelt sich um ein Kaltkanalsystem, das Uber mehrere Nadelverschlussdiisen
verfligt. Jede dieser Verschlussdiisen wird separat Gber einen Hydraulikzylinder an-
gesteuert. Das System kennt jedoch nicht nur die beiden Positionen ,auf* und ,zu®,
sondern es kdnnen auch samtliche Zwischenpositionen auf 0,1 mm genau angesteu-
ert werden. So werden der Druckverlust an der Dlisenspitze und damit auch die
durch den Druckverlust erzeugte Erwarmung der Gummimischung genau geregelt.
Die exakte Kontrolle des Materialflusses und der damit verbundenen Dissipationser-
warmung wird Uber die Maschinensteuerung vorgenommen. Geregelt wird der Ener-
gieeintrag in die Disen durch Einstellen des entsprechenden Druckverlusts. Ob eine
rechnerische Vorhersage der Heizzeit auf Basis der erhdhten Temperatur moglich ist,
geht aus den Publikationen nicht hervor. Der Hersteller wirbt mit einer Heizzeitver-
klirzung von bis zu 25%.

Das vorgestellte System erzeugt im Bereich der Nadelverschlussdiise eine ringfor-
mige Verengung. Auch hier tritt wiederum eine Uberlagerte Scher- und Dehnstro-
mung auf. Das in dieser Arbeit vorgestellte Berechnungsmodell zur Ermittlung der
Scher- und Dehnerwarmung Kap. 3.4 (S. 32ff) ware unter Voraussetzung einer Adap-
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tion auf die entsprechenden Kanalgeometrien in der Lage, die Erhéhung der Masse-
temperatur vorauszusagen und die exakte Auslegung des Systems zu unterstiitzen.

2.1.3 TurboCure®

Die Firma REP International (Corbas, Frankreich) verfolgt mit ihrem System Tur-
bocure® [57, 8] einen alternativen Lsungsansatz. Es wird keine Vorrichtung oder
Apparatur zur direkten Erwarmung der Kautschukmischung wahrend des Einspritz-
vorgangs verwendet. Die Heizzeit wird mittels Optimierungen in der Temperatur-
fihrung des Prozesses erreicht. Zwei patentierte Werkzeug- bzw. Diisenmodifikatio-
nen namens TemplInverter® und Fill Balancer® werden eingesetzt.

2.1.3.1TempInverter®

Kautschukmischungen in einem laminaren Fluss weisen bei Wandhaften kein gleich-
maBiges Temperaturprofil auf, sondern die Randbereiche (B1, Abb. 3) erhitzen sich
zuerst durch Schererwarmung und ein stationdres Temperaturprofil wird erst nach
einem langeren FlieBweg erreicht [1]. Beim SpritzgieBverfahren wird dieser Zustand
aufgrund der hohen FlieBgeschwindigkeiten nie erreicht. Somit hat man es stets mit
héher temperierten Randbereichen zu tun. Der TemplInverter® [20] ist ein Modul,
das diesem Effekt entgegenwirkt, indem es den Materialfluss aus den Randbereichen
(B1, Abb. 3) in die Mitte (C2, Abb. 3) lenkt und umgekehrt.
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Abbildung 3: Funktionweise des Templnverters® (Skizze); C1, B2: kalte Bereiche;
C2, B1: warme Bereiche [20]
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2.1.3.2Fill Balancer®

Ein weiteres Problem flir die Temperaturhomogenitat der eingespritzten Masse ist die
Separierung der Temperaturen in Verzweigungen des Angusses [61]. Bei der ersten
Teilung bleiben die warmeren Bereiche auf der Innenseite der Biegung. Bei einer
weiteren Verzweigung werden die kalten und warmen Bereiche des Stroms getrennt
und somit die Kavitaten mit unterschiedlich warmem Material gefiillt (Abb. 4a). Um
diesem Effekt entgegenzuwirken, werden beim Fill Balancer® [11] Umlenkungen in
die Angusskanadle eingebracht, die den Materialfluss um bis zu 90° drehen. Somit
kann auf die Temperaturverteilung, bei Kenntnis der Orte mit héheren Mischungs-
temperaturen, Einfluss genommen und diese bei der Konstruktion des Werkzeugs
beriicksichtigt werden (Abb. 4b).

TurboCure® verspricht eine Verkiirzung der Heizzeit um bis zu 50% bei gleich blei-
bender oder sogar verbesserter Formteilqualitdt. Dieses System bringt keinerlei zu-
satzliche Scherung ein. Dies bedeutet einen schonenden Umgang mit dem Material
im Vergleich mit den in Kap. 2.1.1 (S. 4) und Kap. 2.1.2 (S. 5) vorgestellten Syste-
men. Es wird allein nur eine homogenere Temperaturverteilung wahrend des Ein-
spritzvorgangs angestrebt.

l Inflow

@» NO ELEVATION CHANGE

§  FULL ELEVATION CHANGE

Abbildung 4: a: Problematik der Temperaturseparierung in Angussystemen, b:
Funktionsprinzip des Fillbalancers® [11]

Fraglich ist, ob der Templnverter® in der Praxis so gut funktioniert, wie in der Theo-
rie versprochen. Leider waren in [57] keine entsprechenden Messwerte und Versuche
angeflihrt, die die Funktionsweise des Systems belegen. Weiters diirfte es sich bei
dieser Komponente um einen erheblichen Druckverbraucher handeln, was sich wie-
derum auf die Auslegung des benétigten Spritzaggregats auswirkt. Der Fill Balancer®
hat den Nachteil, dass er in die Angusskandle des Werkzeugs eingearbeitet werden
muss. Somit kann er bei bereits vorhandenem Werkzeug nur schwer nachgertistet
werden.
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2.1.4 Cure?

Véllig andere Wege geht die Firma CAS GmbH & Co. KG (Niederlassing, Deutschland)
gemeinsam mit dem Maschinenhersteller MAPLAN GmbH (Ternitz, Osterreich). Sie
bieten das System Cure? [54] an. Es handelt sich dabei um ein vollkommen selbst-
standiges Prozessregelsystem, das den SpritzgieBprozess online tberwacht und di-
rekt optimiert. Es basiert auf einem Prozessmodell, das den thermischen Zustand
sowie den Vernetzungszustand der Kautschukmischung vom Einzug in die Spritzein-
heit bis zum fertigen Bauteil beschreibt. ZielgréBe der Optimierung ist ein festgeleg-
ter Vernetzungszustand im Bauteil, der vom Benutzer festgelegt oder durch eine
Heizreihe ermittelt wird. Das System regelt den Prozess automatisch auf den ge-
wilinschten Vernetzungsgrad des Formteils ein und baut somit sukzessive alle Inku-
bationspotentiale ab, bis die Grenzen des Prozesses, entweder im Material oder in
der Maschine, erreicht sind. Die Heizzeitverkiirzung basiert einerseits auf einer Erho-
hung der Massetemperatur vor dem Beginn der Ausheizung, wie es bei den meisten
anderen vorgestellten Systemen auch der Fall ist, andererseits wird aber auch ein
Abbau des Inkubationspotentials angestrebt. Dies kann beispielsweise auch durch ein
Anheben der Temperierung der Spritzeinheit oder der Werkzeugtemperatur gesche-
hen. Ein weiterer interessanter Effekt ist eine héhere Transparenz des Prozesses, da
die Vorgange im Werkstoff hinsichtlich Temperatur, Scorch-Index und Vernetzungs-
grad parallel zur Produktion berechnet und dargestellt werden. Der Hersteller sieht
die Starken des Systems vor allem in der konstanten Formteilqualitdt. Eine systema-
tische Untersuchung der Wirkungsweise kann [68] enthommen werden.

2.2 Berechnung von Dehnstromungen

Dehnstromungen bei Querschnittsanderungen haben in der wissenschaftlichen Lite-
ratur erhebliche Beachtung erfahren. Die ersten Modelle fir diese spezielle Stromung
stammen von Cogswell [19] und Binding [13]. Sie werden heute noch fiir die Bestim-
mung der Dehnviskositdt aus Einlaufdruckverlusten am Hochdruckkapillarrheometer
(HKR) verwendet. Mackay und Astarita [53] flihrten eine Revision dieser Methoden
durch und konnten beweisen, dass diese ineinander Uberfihrbar sind, wenn in der
Methode von Binding weitere Vereinfachungen, wie z.B. die Vernachlassigung der
Dehnung in r- und ®-Richtung, eingefiihrt werden. Weiters wird gezeigt, dass die mit
der Methode nach Cogswell ermittelten Ergebnisse bei gréBeren Dehnraten (& >1)
gut mit anderen Methoden der Dehnviskositatsmessung [47] Uibereinstimmen.

In weiteren Veroffentlichungen wurden auch bereits Anstrengungen unternommen,
die Winkelabhangigkeit des Druckabfalls in konischen Diisen mit analytischen Me-
thoden vorherzusagen. Gibson und Williamson [32] verglichen das Cogswell-Modell
mit einem selbst entwickelten sphdrischen Strémungsmodell. Im Experiment wiesen
sie einen mit steigendem Duisenwinkel steigenden Druckverlust nach. Das von ihnen
verwendete Material war ein Bulk Moulding Compound (BMC) aus einer Polyester-
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Matrix, gefillt mit Kalziumcarbonat und Kurzglasfasern. Liang und Ness [51, 52] be-
trachten in ihrer Arbeit die Disenwinkelabhangigkeit des Einlaufdruckverlusts von
High Impact Polystyrol (HIPS) und einer Naturkautschuk (NR)/Styrene-Butadiene-
Kautschuk (SBR) Mischung, geflillt mit RuB. Bei Polystyrol nahm der Druckabfall zu-
nachst mit steigendem Duisenwinkel bis zu einem lokalen Minimum beim halben Di-
senwinkel von 40° ab. Bei weiter steigendem Dlsenwinkel zeigt sich ein leichter An-
stieg und wiederum ein Abstieg des Druckabfalls bis zu einem absoluten Minimum
bei 90° (halber Offnungswinkel). Bei der Gummimischung wurden nur halbe Off-
nungswinkel zwischen 18 und 45° untersucht, wobei wiederum ein lokales Minimum
bei 40° gefunden wurde (vgl. Abb. 5).
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Abbildung 5: Druckverlust (ber den Disenwinkel fir eine rubgefillte NR/SBR-
Mischung [51]

Neuere Forschungsarbeiten wahlen viskoelastische Ansdtze, um den Einlauf-
druckverlust im Kapillarrheometer vorherzusagen. Carrot et al. [16] verwendeten
Stoffgesetze des Kaye-Bernstein, Kearsley und Zapas Typs (KBKZ) zur Beschreibung
der viskoelastischen Materialeigenschaften. Der Einlaufdruckverlust von zwei Po-
lyethylen-Typen (LLDPE und LDPE) wurde vorhergesagt, wobei der Einfluss des Du-
senwinkels als Parameter nicht betrachtet wurde. Mitsoulis und Hatzikirakos [56] ver-
wendeten ebenfalls KBKZ-Stoffgesetze fir die Viskoelastizitat und verglichen ihre
Vorhersagen des Einlaufdruckverlusts mit jenen eines viskosen Modells. Der Du-
senwinkel wurde auch in dieser Studie variiert. Der Druckverlust des verwendeten
Polypropylens (PP) nahm zuerst mit steigendem Disenwinkel ab, wurde jedoch stabil
oberhalb eines halben Offnungswinkels von 30°. Ansari et al. [10] erhielten &hnliche
Ergebnisse fiir LDPE und HDPE. Ein lokales Minimum flir den Einlaufdruckverlust
konnte bei einem halben Dusenéffnungswinkel von etwa 30° gefunden werden, wah-
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rend bei héheren Offnungswinkeln (>45°) ein nahezu gleich bleibender Wert festge-
stellt wurde. Beide Studien [10, 56] erhielten bessere Vorhersagegenauigkeiten flr
den Einlaufdruckverlust, wenn KBKZ Gleichungen anstelle des viskosen Modells ver-
wendet wurden.

Keine Literatur wurde zum Thema Messung und Vorhersage der Temperaturerhd-
hung in Dehnstromungen gefunden.

Im Vorfeld zur vorliegenden Arbeit wurde die Masterarbeit von Fasching [27] erstellt.
Dies ist die Dokumentation der ersten Versuche zur Messung der Temperaturerhd-
hung von Kautschukmischungen und Berechnung der selbigen unter Berticksichti-
gung der Dehnerwarmung. Erkenntnisse daraus bilden eine wichtige Grundlage flr
die hier vorgelegte Arbeit. Jedoch sind einige der Ergebnisse und Methoden inzwi-
schen Uberholt und bedirfen einer Richtigstellung.

e Messmethodik

Wie beim Studium besagter Arbeit ersichtlich, kamen zur Messung der Massetempe-
ratur zunachst ein Einstichfihler und eine IR- Thermokamera zum Einsatz. In spate-
rer Folge erwiesen sich diese als nicht vertrauenswiirdig. Die Details dazu werden in
Kap. 5.4 (S. 83) angefihrt.

e Dehnviskositatsdaten

Zur Berechnung der Dehnerwarmung wurden Dehnviskositatsdaten, ermittelt mithilfe
der Methode von Cogswell, verwendet. Da der Stromungsverlauf in der Dise nicht
bekannt war, wurde von der Bildung von Randwirbeln (Abb. 6) ausgegangen. Spa-
tere Visualisierungen (vgl. Kap. 5.3, S. 81) zeigten, dass diese Annahmen nicht kor-
rekt waren. Aus diesen Griinden wurde eine eigene Methode zur Auswertung der
HKR-Messungen entwickelt (Kap. 3.5, S. 48). Weiters brachte die Temperaturkorrek-
tur der Scherviskositatskurven nach Kap. 3.2 (S. 14) entscheidende Verbesserungen
in der Vorhersagequalitat des Berechnungsmodells.
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™ Randwirbel

Abbildung 6: Skizze der bei Einlaufstromung von Polymerlésungen und einigen
Polymerschmelzen auftretenden Randwirbel

2.3 Kompressionserwarmung

Auf dem Gebiet der Thermoplaste wurden bereits einige Arbeiten zur Messung der
Kompressionserwarmung durchgefiihrt. In der Regel wird dieser Effekt in Verbindung
mit ExpansionsspritzgieBen [42, 67] behandelt, da hier die Schussvolumina so gering
sind, dass die Kompressibilitat des Materials eine prozessrelevante Rolle spielt. Fir
Elastomere wurde keine entsprechende Literatur gefunden.

Rodriguez [65] veroffentlichte die ersten Messungen und Berechnungen der Kom-
pressionserwarmung von Thermoplasten. Allerdings wurden diese auschlieBlich im
festen Zustand gemessen. Die Versuchsmaterialien waren HDPE und PMMA. Hier
wurde ein linearer Anstieg der Erwarmung mit dem aufgebrachten Kompressions-
druck festgestellt. Yue und Wood [82] ermittelten ebenfalls einen linearen Anstieg
der Schmelzetemperatur mit dem Druck in LDPE, HDPE und PS. Jegadeesan [41]
entwickelte eine Methode flir die Messung der Kompressionserwarmung von Ther-
moplasten am Hochdruckkapillarrheometer (HKR) und wendete diese fir die Mes-
sung von PP an. Rudolph et al. [67] verdffentlichten eine Studie tUber Kompressions-
erwarmung von amorphen und teilkristallinen Thermoplasten.

Eine Ubersicht der gemessen Erwdrmungen aus der vorliegenden Literatur ist in
Tab. 1 dargestellt. Die Kompressionserwarmungen liegen, abhangig von der Mess-
temperatur und dem gemessenen Polymer, zwischen 0,2 und 1,5°C pro 100 bar
Kompressionsdruck. Auffallig ist, dass bei einigen Uberschneidenden Messungen PP
(Yue, Jegadeesan) und PP (Yue, Rudolph) jeweils von Yue eine doppelt so hohe
Kompressionserwarmung gemessen wurde. Die Griinde dafiir bleiben unklar. Magli-
che Ursachen kénnten im unterschiedlichen Messaufbau (SpritzgieBmaschine bei
Yue, Presse bei Rudolph, HKR bei Jegadeesan) oder in den verwendeten Polymerty-
pen liegen.
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Tabelle 1: Ubersicht der in der Literatur verzeichneten Werte fiir die Kompressions-

erwarmung
Kompressions-
Material Startte?::peratur erwarmung Autor
Q) (°C/100 bar)
LDPE 170-230 0,95-1,44 Yue [82]
HDPE 200 1,16 Yue[82]
30, 50, 70, 100 0,56-1,27 Rodriguez [66]
PP 200 1,13 Yue [82]
190-230 0,4-0,52 Jegadeesan [41]
PS 200 0,9 Yue [82]
130 0,46 Rudolph [67]
PMMA 30, 50, 70, 100 0,13-0,39 Rodriguez [66]
140 0,61 Rudolph [67]
PC 170 0,6 Rudolph [67]
PVC-U - 0,2 Rudolph [67]
PEEK - 0,4 Rudolph [67]
PVDF - 0,21 Rudolph [67]
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3 Theoretische Grundlagen

3.1 Energieerhaltung

Gl. 1 zeigt den Energieerhaltungssatz [14] angeschrieben fir ein zylindrisches Koor-
dinatensystem.

or 0T v, T aT o(v,) Llov, (avz avrj lov, ov,
PC| V.t — V., | =T | — |t +7, el T e
ot or r o oz or\ r r o or oz rop oz

(1) Energieinhalt der betrachteten Masse (2) Schererwdrmung

ov, 1(ov, ov, (6pj 10 1ov, ov,
+T, 4T, —| =+ V, |[+7T, T = 2 =(rv, )+ = =2+
o *rl o0 0z oT Jo ror rop oz (1)
(3) Dehnerwarmung (4) (De)Kompression ‘
10 149, , aq,
|:r ar (rqr)+ r a(l) " az :|+ (6)innereVTI%rmequeIIen
(5) Warmeleitung
) Dichte in kg'm™
Cv spezifische Warmekapazitét bei konstantem Volumen in J-kg™*'K™
T Temperatur in K
t Zeitins
Vr Geschwindigkeit in r-Richtung in m*s™
r,®, z Koordinaten des Zylinderkoordinatensystems in m, °
Trz Schubspannung in der r-Ebene in z-Richtung in N*m™
p Druck in Pa
ar spezifischer Warmefluss in die radiale Richtung W-m™
S Innere Warmequellen in W:m™

Die Energiegleichung beschreibt die thermodynamischen Anderungen in einem Fluid,
das durch beispielsweise ein Rohr mit rundem Querschnitt flieBt. Diese Formel kann
auch auf den Einspritzvorgang beim KautschukspritzgieBen angewendet werden. In
Folge werden die einzelnen Terme erldutert.

(1) Der erste Term der Gleichung beschreibt den thermischen Energieinhalt der
stromenden Mischung und dessen Anderung tiber die Zeit. Er kann in diesem Zu-
sammenhang auch als Anteil des ,konvektiven Warmetransports" verstanden
werden.

(2) Schererwarmung entsteht beim FlieBen von viskosen Fluiden, wie Kunststoff-
schmelzen oder Kautschukmischungen. Da in der Regel bei diesen Materialien
von Wandhaften auszugehen ist, ergibt sich ein Gradient der FlieBgeschwindig-
keit Uber die radiale Richtung.
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(3) Dehnerwarmung ist in ihrer Natur der Schererwarmung ahnlich. Allerdings tritt
diese nur bei einem Geschwindigkeitsgradienten in die FlieBrichtung auf. Durch
diese ortliche Geschwindigkeitsanderung wird die flieBende Masse gedehnt. Im
SpritzgieBen tritt Dehnung vor allem bei Querschnittsanderungen (z.B. in Angls-
sen) sowie in Quellstrdmungen auf. In kommerziellen SpritzgieBsimulationspro-
grammen wird die Dehnerwarmung Ublicherweise vernachlassigt.

(4) Der Kompressionsterm beschreibt den Warmeeintrag bei einer Volumenanderung
des Materials aufgrund von Druckeinwirkung. Dieser Effekt wird auch als ,Joule-
Thompson Effekt" [25] bezeichnet. In der SpritzgieBsimulation wird der Einfluss
der Kompressionserwarmung Ublicherweise vernachlassigt.

(5) Warmeleitung tritt beim Kautschukspritzguss in der Kavitat innerhalb der sich
erwarmenden Kautschukmasse und zwischen der Werkzeugwand und dem Kaut-
schuk auf. Hier erfolgt der groBte Teil des Warmeeintrags Uber Warmeleitung,
wohingegen dieser Effekt im Einspritzvorgang in der Regel eine geringere Rolle
spielt. Je nach Volumenstrom und Angussquerschnitt kann teilweise sogar von
adiabaten Verhaltnissen ausgegangen werden (vgl. Kap. 3.4.4, S. 39).

(6) Innere Warmequellen kénnen zum Beispiel chemische Reaktionen sein. Im Falle
des KautschukspritzgieBens kann die Exothermie der Vernetzungsreaktion in die-
sem Term abgebildet werden.

Aus dieser Auflistung wird ersichtlich, dass Einflissen wie Dehn- und Kompressions-
erwarmung in der SpritzgieBsimulation Ublicherweise nur geringe bis gar keine Be-
achtung geschenkt wird. Darum ist es Inhalt dieser Arbeit, diese physikalischen Pha-
nomene im Kautschukspritzguss zu untersuchen und ihre Eignung zur Heizzeitverkiir-
zung experimentell zu testen.

3.2 Methode zur Temperaturkorrektur der Scher-
viskositiatsdaten

Bei der Messung sowohl der Scher-, als auch der Dehnviskositat am Hochdruckkapil-
larrheometer (HKR) sowie an SpritzgieBmaschinenrheometern [29, 34] kann es zu
erheblicher Dissipationserwarmung kommen. Zur rechnerischen Korrektur der Scher-
erwarmung in der Messstrecke existieren bereits Methoden [29, 30, 72]. Jedoch wird
dabei die Erwdarmung des Materials im Kapillareneinlauf vernachlassigt. Berechnun-
gen und Messungen der Temperaturerh6hung in konischen Disen im Rahmen dieser
Arbeit haben gezeigt, dass ein erheblicher Anteil der dissipativen Warmeeinbringung
in der Einlaufstromung erfolgt (vgl. Kap. 6.2, S. 133). Da die HKR-Messungen bei
ahnlichen Bedingungen stattfinden, wie der erwdhnte Maschinenversuch, ist eine
Temperaturkorrektur der gemessenen Werte essenziell. Abb. 7 zeigt schematisch den
Versuchsaufbau der HKR-Messung.
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Abbildung 7: Aufbau eines Hochdruckkapillarrheometers mit Runddise [4]:
1 Massedruckaufnehmer;, 2 Thermoelemente, 3 Kapillare, 4 Vorlage-
zylinder, 5 Stempel A Einlaufbereich, B  Kapillarbereich,
C Auslaufbereich

Im Wesentlichen kann die Messanordnung in drei Teilbereiche aufgeteilt werden. Der
erste Teil wird als der Einlaufbereich (A), der zweite als Kapillarbereich (B) und der
Dritte als Auslaufbereich (C) bezeichnet. Die thermischen Verhaltnisse in den einzel-
nen Bereichen werden nun systematisch analysiert.

3.2.1 Einlaufbereich

Vor dem Einlauf wird von isothermen Verhaltnissen ausgegangen, da hier das Mate-
rial, bei sorgfaltiger Versuchsdurchflihrung, lange genug temperiert wurde um die
eingestellte Zylindertemperatur anzunehmen. Stromt nun dieses Material in die
Messkapillare, bildet sich eine Einlaufstromung (vgl. Abb. 6, S.11), die einen erhebli-
chen Druckverlust verursachen kann. Dieser kann experimentell mittels so genannter
Bagley-Auftragung [60], oder durch direkte Messung mittels Lochblende bestimmt
werden. Eine groBe Schwache der Bagley-Methode ist die Empfindlichkeit der Auftra-
gung auf Phanomene wie Druckabhdngigkeit der Viskositat, dissipative Erwdrmung
und Wandgleiten [44]. Diese Effekte kdnnen bewirken, dass die Bagley-Geraden ge-
krimmt sind, was die Bestimmung der Einlaufdruckverluste zu einer gewagten Ext-
rapolation werden lasst. Aus diesem Grund wurde in dieser Arbeit auf eine Lochblen-
de mit einer Kapillarlange von 0,2 mm zurlickgegriffen. Durch die Kiirze der Dise
kann der Einlaufdruckverlust direkt gemessen werden. Dies hat bereits in Vorarbeiten
[27] zu exakteren und besser reproduzierbareren Messungen gefiihrt. Im Unter-
schied zur Kapillarstromung steht in der Einlaufstrdomung das Material kaum im Kon-
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takt mit der Zylinderwand des Rheometers. Aus diesem Grund kann von adiabaten
Verhaltnissen im Einlauf ausgegangen werden, was spatere Experimente belegen
(vgl. Kap. 6.2, Abb. 97, S. 136). Aus diesem Grund ist die im Einlauf generierte
Warme direkt proportional zum gemessenen Druckverlust. Dieser Zusammenhang
wird durch GI. 2 beschrieben. Mit dieser einfachen Berechnung kann bereits die ge-
wiinschte Korrektur durchgefihrt werden.

ApEinIauf
ATEinlauf - p—Cp ( 2 )
ATEinlauf Temperaturerhéhung im Einlauf in K
ApEiniauf Einlaufdruckverlust in Pa
Cp spezifische Warmekapazitét bei konstantem Druck in J-kg K™

Eine ahnliche Vorgehensweise wurde schon in [31, 32] vorgeschlagen. Es bleibt hier
noch zu erwahnen, dass die genaue Zusammensetzung der Stromung aus Scher-und
Dehnkomponenten dabei im Dunkeln bleibt. Die Unterscheidung kann allein rechne-
risch, beispielsweise mit dem in dieser Arbeit vorgeschlagenen Modell (Kap. 3.4,
S. 32) erfolgen. Fir die korrekte Korrektur der mittleren Massetemperatur im HKR-
Versuch ist diese Information jedoch unerheblich.

3.2.2 Kapillarbereich

Im Unterschied zum Einlaufbereich ist der Dehnanteil der Strémung im Kapillarbe-
reich vernachldssigbar, da hier keine Querschnittsanderungen mehr auftreten. Die
Temperaturerhbhung kann ebenfalls mit der im letzten Abschnitt erwahnten Gl. 2 im
adiabaten Regime berechnet werden. Der zugrundeliegende Kapillardruckverlust wird
messtechnisch bestimmt. Dazu fihrt man HKR-Messungen mit zwei unterschiedlichen
Disen bei gleicher Geschwindigkeit durch. Die Lochblende (Lénge L=0,2 mm) dient
der Bestimmung des Einlaufdruckverlusts, worauf bereits im letzten Abschnitt einge-
gangen wurde. Der an der zweiten Dise (z.B. L=10 mm) gemessene Druckverlust
kann durch Gl. 3 beschrieben werden.

APpie = APeinar T APrapitare + AP pugiaut (3 )
Appise Druckverlust der Dilse in Pa
ApPkapiliare Druckverlust der Kapillare in Pa
Apausiauf Auslaufdruckverlust in Pa

Vernachlassigt man den Auslaufdruckverlust, kann der Kapillardruckverlust aus der
Differenz des Dusendruckverlusts und des Einlaufdruckverlusts bei gleicher Stro-
mungsgeschwindigkeit bestimmt werden (Gl. 4).
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AI:)Kapillare = AI:)Duse - ApEinIauf ( 4 )

Die Temperaturerhéhung der Kapillare kann somit analog zu Gl. 2 berechnet werden.

Ap apillare
A-I-Kapillare = K—p” ( 5 )
p-C,
ATapillare Temperaturerh6hung in der Kapillare in K
Apkapiliare Druckverlust in der Kapillare in Pa

Diese Vorgangsweise basiert auf der Annahme adiabater Verhaltnisse in der Kapilla-
re. Obwohl hier verhaltnismaBig kurze Disen zum Einsatz kommen, (L=10 mm)
stimmt diese Annahme bei niedrigen Volumenstrémen nicht, jedoch ist hier der Bei-
trag an der Temperaturerhdhung verschwindend gering. Bei hohen Volumenstromen
bewegt man sich im adiabaten Regime und die Gl. 5 besitzt Giiltigkeit. Fiir eine ge-
nauere Auswertung kann die in [30] vorgestellte Methode verwendet werden. Diese
beriicksichtigt allerdings nicht die Temperaturerh6hung in der Einlaufstromung. Geht
man von einer linearen Temperaturentwicklung in der Kapillare aus, ergibt sich die

durchschnittliche Massetemperatur in der Kapillare zu Gl. 6.

T AT,
Thasse = TZyIinder + ATge + %”are (6 )
Tose Durchschnittliche Massetemperatur in K
TZyIinder Zylindertemperatur in K

3.2.3 Auslaufbereich

Im Auslaufbereich gelangt das Material ins Freie. Hier herrscht Atmospharendruck
und elastische Verformungen koénnen relaxieren. Es tritt an dieser Stelle ebenfalls ein
Druckverlust auf. Dieser ist messtechnisch schwer erfassbar und wird in dieser Arbeit
vernachlassigt.

3.2.4 Durchfiithrung

Zur Auswertung der durchschnittlichen Massetemperatur in der Messkapillare wird
von einer linearen Temperaturentwicklung entlang der Messstrecke ausgegangen.
Somit ist der Beitrag des Kapillardruckverlusts zur Temperaturerhéhung zu halbieren,
wohingegen der Beitrag der Einlaufstrdmung in voller Héhe zur Zylindertemperatur
zu addieren ist, da diese Temperaturerhéhung bereits vor dem Eintritt in die Kapillare
erfolgt.

Zunachst wird der HKR-Versuch mit zwei unterschiedlichen Dlisen durchgefiihrt.
Wichtig ist, dass eine Dise eine Lochblende mit einer vernachlassigbaren Kapillarlan-
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ge ist. Die zweite Duse kann beliebig gewahlt werden, muss jedoch den gleichen
Durchmesser aufweisen. Fir die Messung von Kautschukmischungen empfiehlt sich
der Einsatz einer 10 mm langen Dilise bei 1 mm Durchmesser (D). Kiirzere Disen
kénnen aufgrund ihrer kurzen Messstrecke die Genauigkeit der Messungen beein-
trachtigen. Langere Diisen kdnnen erheblichen Druckverlust erzeugen, der die er-
reichbaren Schergeschwindigkeiten bei hochviskosen Kautschukmischungen bein-
trachtigen kann. Abb. 8 veranschaulicht den Ablauf der Scherviskositatsmessung in-
klusive der im letzten Abschnitt beschriebenen Korrektur der Dissipationserwarmung.
Diese hier beschriebene Vorgangsweise ist eine Abwandlung der in [30] dargestellten
Methode.

1 HKR-Versuch
Dusen:
L=10 mm, D=1 mm
L= 0,2 mm, D=1 mm
|

\ 4 \ 4
2113 Scherviskositét ns auswerten b Berechnung von Ty3sse
(Klassisch) Basis: ApPeingurr APkapilare @US Messung
|
v
3 >| Approximation der Viskositdtskurve |
I
v
4 | Verschiebung von nsund y auf neues Temperaturniveau |

Anderung nsund y < Fehlertoleranz?

| Ausgabe ns und y |

Abbildung 8: Ablaufdiagramm der Scherviskositatsmessung inklusive Temperatur-
Korrektur; Erlduterung der Nummerierung im Text

In Folge werden die durch die Nummerierung gekennzeichneten Verfahrensschritte
beschrieben.

Schritt 1: Durchfiihrung des HKR-Versuchs

Der HKR Versuch wird nach der in [17] beschriebenen Arbeitsanweisung fiir die
Messung von Kautschukmischungen bei mindestens 3 unterschiedlichen Zylindertem-
peraturen durchgefiihrt.

Schritt 2: Auswertung Scherviskositat

a) Die Scherviskositat wird zundchst klassisch isotherm ausgewertet. Die Einlauf-
druckverluste werden mittels Bagley-Korrektur berticksichtigt, wobei wie bereits oben
erwahnt die an der Lochblende gemessenen Einlaufdruckverluste verwendet werden.
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Weiters werden die wahren Schergeschwindigkeiten und wahren Viskositaten mittels
Weissenberg-Rabinowitsch-Korrektur ermittelt.

b) Die im letzten Abschnitt beschriebene Temperaturerhéhung wird mit Gl. 6 berech-
net.

Schritt 3: Approximation der Viskositatskurve

Die aus der klassischen Auswertung kommenden Scherviskositatswerte werden durch
ein Stoffgesetz approximiert. Es kann an dieser Stelle prinzipiell jedes dem Stoffver-
halten entsprechende Materialgesetz verwendet werden. In dieser Arbeit wurde der
Potenzansatz nach Oswald und de Waele (GI. 7) verwendet, da dieser auch im Be-
rechnungsmodell fiir die Scher- und Dehnerwarmung (Kap. 3.4, S. 34) Anwendung
findet.

Ns :aTs'Ks'Yny1 (7))
ars Temperaturverschiebungsfaktor fiir die Scherviskositat,
dimensionslos
Ks Parameter des Potenzansatzes fiir die Scherung in Pa-s"
Ns Parameter des Potenzansatzes fiir die Scherung, dimensionslos

Fir die Beschreibung der Temperaturabhangigkeit der Scherviskositdat wird der Arr-
heniusansatz verwendet.

) (8)
d., =€
Eas Aktivierungsenergie fiir die Scherviskositét in J*mol™
Rg Universelle Gaskonstante in J'mol™*-K*
Tos Referenztemperatur flir die Scherviskositat in K

Schritt 4: Temperaturverschiebung

Bei der Temperaturkorrektur werden die gemessenen Punkte (Schergeschwindigkeit
und Scherviskositat) mittels der in 2b) errechneten mittleren Massetemperatur und
des in 3) ermittelten Arrheniusansatzes auf die gewiinschte eingestellte Zylindertem-
peratur hin verschoben.

Schritt 5: Uberpriifung des Abbruchkriteriums

Die Abweichung der Viskositatswerte der neuen Viskositatskurve von jenen aus der
letzten Iterationsschleife wird tberpriift. Ist die Anderung kleiner als 2%, erfolgt der
Abbruch der Iteration. Andernfalls wird wieder bei Schritt 3 begonnen.
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Schritt 6: Datenausgabe
Nach Beendigung der Iteration werden die korrigierten Viskositatswerte ausgegeben.

Das beschriebene Verfahren konvergiert schnell, da sich die errechneten Temperatu-
ren und die unkorrigierten Messwerte Uber die ganze Iteration nicht andern. Der
Grund daftir ist, dass die Errechnung der Temperatur allein auf den Materialkonstan-
ten p und ¢, basiert und von der Scherviskositat nicht beeinflusst wird (vgl. Gl. 2 und
3, S. 16). Der einzige Unterschied zwischen den Iterationsschritten ist die Verande-
rung der Aktivierungsenergie in Gl. 8.

3.3 Methoden zur Messung der Dehnviskositat

3.3.1 Sentmanat Extensional Rheometer (SER)

Das Sentmanat Extensional Rheomenter [73] hat in den letzten Jahren starke Ver-
breitung im wissenschaftlichen Bereich gefunden. Der Aufbau ist in Abb. 9 darge-
stellt. Das SER besteht aus zwei Uber eine Verzahnung verbundenen Walzen. Eine
davon wird direkt angetrieben und das dabei entstehende Drehmoment gemessen.
Die zweite Walze bewegt sich passiv mit. Die zu untersuchende Probe liegt als Foli-
enstreifen vor und ist mittels Klammern an den Walzen befestigt. Werden diese an-
getrieben, dehnt sich die Probe und wird gleichzeitig von den rotierenden Walzen
abgezogen. Anhand des gemessenen Drehmoments kann die Dehnviskositat rechne-
risch bestimmt werden.

Abbildung 9: Aufbau des SER [73] A: Antriebswalze, B: angetriebene Walze,
C: Lager, D: Getriebe, E: Rahmen, F:  Antriebswelle,
G: Drehmomentmessung, H. Probe, I: Sicherheitsklammern

Die ermittelten Ergebnisse werden in Diagrammen von Dehnviskositat liber Zeit dar-
gestellt (Abb. 10). Die Kurven bei unterschiedlichen Dehngeschwindigkeit iberlappen
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sich idealerweise in einer einhillenden Kurve, die das Verhalten der Dehnviskositat
im stationdren Bereich darstellt. Bei hdheren Dehnungen setzt Dehnverfestigung ein.
Man erkennt dies am rapiden Anstieg der Dehnviskositat und einem Abweichen von
der einhillenden Kurve mit anschlieBendem Versagen der Probe.
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Abbildung 10: Am SER gemessene Viskositdtskurve eines LDPE PG/7004 (Dow
Chemical, Midland, USA) [79]

Um Dehnviskositatswerte in Abhangigkeit von der Dehngeschwindigkeit zu ermitteln,
werden die in Abb. 10 rot markierten Messpunkte ausgewertet. Diese entsprechen
der Dehnviskositdt vor dem Einsetzen der Dehnverfestigung. In der Auftragung in
Abb. 11 werden die Messwerte aus den SER Auswertungen einer HKR-Messung ge-
genlbergestellt. Man sieht hier deutliche Abweichungen der Ergebnisse. Die Auswer-
tungen der Dehnviskositaten sowohl nach Cogswell [19] als auch nach Binding [13]
liegen deutlich Giber den am SER gemessenen Werten. Dies hat verschiedene Griin-
de. Einerseits unterscheiden sich beide Prifmethoden grundlegend in ihrem Aufbau.
Im SER-Versuch wird eine streifenférmige Probe gedehnt, wohingegen das Material
im HKR-Versuch durch eine Diise gedriickt und eine Einlaufstrdmung erzeugt wird.
AuBerdem erzeugt der SER-Versuch im dargestellten Fall maximale Hencky-
Dehnungen (GI. 9) von ca. 0,6. Dies entspricht in etwa dem Wert, bei dem die Probe
reiBt. Am HKR hingegen treten Hencky-Dehnungen von etwa 5 auf.
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Abbildung 11: Vergleich der Dehnviskositdten von LDPE PG7004 [79]

e=1In LL (9 )
0
€ Hencky-Dehnung, dimensionslos
Lo Ausgangslange eines Volumenelements in m

AbschlieBend ist zu bemerken, dass das SER aus wissenschaftlicher Sicht die realisti-
scheren Dehnviskositatswerte liefert, da vor allem auch die Zeit- und Dehnungsab-
hangigkeit gut abgebildet werden kann. Aus praktischer Sicht ergeben sich jedoch
einige Nachteile. Einerseits sind die Versuchsdurchfiihrung sowie die Probenvorberei-
tung recht aufwendig. Zusatzlich kann nicht jedes Material getestet werden. Vor al-
lem Polymere mit niedriger Nullviskositat neigen zum Durchsacken in der Temperier-
zeit und kénnen somit nur schwer reproduzierbar gemessen werden. Ein weiteres
Problem, vor allem in Hinblick auf die Spritzgusssimulation, ist das eingeschrankte
messbare Dehngeschwindigkeitsspektrum. Die maximal erreichbaren Dehnraten lie-
gen bei € = 20 s™. Ein Vergleich der Gerdte zur Messung der Dehnviskositat kann
Kap. 3.3.3 (S. 31) enthommen werden.

3.3.2 Hochdruckkapillarrheometer (HKR)

Eine eher praxisnahe Alternative zum SER stellt die Ermittlung der Dehnviskositat am
Hochdruckkapillarrheometer dar. Diese bedient sich der Einlaufstrémung, die bei der
Querschnittsanderung vom Zylinder auf die Kapillare auftritt (vgl. Abb. 12). Dieses
rheologische Phanomen weist eine starke Dehnkomponente auf, aus der mittels ana-
lytischer Modelle Riickschliisse auf die auftretenden Dehnviskositaten getroffen wer-
den kénnen.
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Abbildung 12: Skizze des Messaufbaus zur HKR- Messung, linke Abbildung aus [4]

Die bekanntesten Analysen stammen von Cogswell [19] (vgl. Kap. 3.3.2.1) und Bin-
ding [13] (vgl. Kap. 3.3.2.3, S. 26). Eine Weiterentwicklung stellt das Modell von
Obendrauf [59] (vgl. Kap. 3.3.2.2, S. 24) dar. Dieses flihrt Modifizierungen an der
Analyse von Cogswell durch, um eine genauere Beschreibung des Stoffverhaltens
und der auftretenden Dehngeschwindigkeiten zu erreichen. Die vorhandenen Modelle
weisen, wie schon angedeutet, unterschiedliche Vereinfachungen und Annahmen
auf, die im Anschluss an die Vorstellung der einzelnen Modelle in Kap. 3.3.2.4 (S. 28)
im Detail diskutiert werden.

3.3.2.1 Methode nach Cogswell

Die Darstellungen dieses Kapitels stammen zu groBen Teilen aus [59, 81] und wer-
den hier gekiirzt wiedergegeben.

Zur Beschreibung der Einlaufstromung wird der Einlauf in die Kapillare des Hoch-
druckkapillarrheometers in n- Elemente unterteilt (Abb. 13). In jedem dieser Elemen-
te wird der Druckabfall infolge Scherung (Aps) und Dehnung (Ape) getrennt berech-
net. Beide Druckabfalle hangen wiederum vom Einlaufwinkel (©;) des Kegels im je-
weiligen Element ab. Dieser ergibt sich aus der Annahme, dass sich jeweils die Stro-
mung des geringsten Druckabfalls ausbildet. Nun kénnen die Druckabfélle in jedem
Element ermittelt werden. Durch Summation und Grenzwertbildung ergibt sich der
Gesamtdruckabfall.
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Abbildung 13: Einteilung des Einlaufkegels nach Cogswell [17] (Abb. aus [59])

Mit dieser Methode ergeben sich einfache analytische Ausdriicke fiir die mittlere
Dehngeschwindigkeit (€) im Einlauf (Gl. 10) und die dazugehdrige Dehnviskositat

(ne) (GI. 11).

. 4 . ’}‘/ip ’ r]S
€ =
3 (ns + 1)' ApEinIauf (10 )
Vo Scheinbare Schergeschwindigkeit in s
9 (g +1f
== . . Ap2
nE 32 ’.sz . T]S pEmlauf (11 )

Die detaillierte Herleitung der Methode nach Cogswell findet sich in [19, 59].

3.3.2.2 Verbesserte Cogswell-Methode nach Obendrauf

Die Darstellungen dieses Kapitels stammen zu groBen Teilen aus [59, 81] und wer-
den hier stark gekiirzt wiedergegeben.

Die Methode nach Obendrauf [59] setzt im Wesentlichen an zwei Schwachstellen der
Methode nach Cogswell an.

e Verwendung des Potenzgesetzes fiir die Beschreibung der Scherviskositat
e Mittelung der Dehnviskositat im gesamten Einlaufbereich Uber Lange und Ra-
dius
Um die erste Vernachlassigung zu beheben, wird flir die Scherviskositat der Carreau-
Ansatz eingefihrt (Gl. 12).

n, = on A (12)
s .\C
(1 +B- A - Y)
AB,C Parameter des Carreau-Ansatzes
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Der Diseneinlauf wird wieder analog zu Abb. 13 (S. 24) in eine Vielzahl gleicher Ab-
schnitte eingeteilt. Die jeweiligen Druckabfalle zufolge Dehnung und Scherung wer-
den unabhangig voneinander berechnet, sowie der Gesamtdruckabfall als Summe der
Druckabfalle in den einzelnen Elementen angesetzt. Es gilt auch hier die Annahme,
dass sich immer die Stromungsverhaltnisse mit dem niedrigsten Druckabfall einstel-
len. Bei der Summation der einzelnen Teile erhalt man allerdings im Unterschied zu
der klassischen Cogswell-Methode keinen einfachen analytischen Ausdruck (Gl. 13 bis
15).

gl | ZA 13
2 1ﬂlls(l +B- "Yi )C ( )
v, Schergeschwindigkeit im i-ten Element in s
_ 9 . ApEinIauf ’
"e =35 A ( S (14)

mit

gfitesn o ol (1]

Die Lésung dieser Gleichungen ist nur numerisch mit einem iterativen Rechenpro-
gramm mdoglich. Als Startwert wird empfohlen, die aus der klassischen Cogswell-
Methode ermittelte Dehnviskositatsfunktion einzusetzen.

Als weitere Verbesserung wird die Dehnviskositat im Einlaufbereich nicht mehr langer
als konstant angenommen. Um dieser Voraussetzung zu entsprechen, wird der Aus-
druck nach Bersted [12] (GI. 16) eingesetzt.

é. m; . m;
Me, = Mejia [_lJ = Ng,i4 (L] (16 )
€4 Yia

NE,i Dehnviskositat im Abschnitt-i in Pas
g Dehngeschwindigkeit im Abschnitt-i in s™
m; Parameter zur Variation der Dehngeschwindigkeit,

dimensionslos

Dadurch andert sich der Faktor = der Gl. 14 zu:

. Z{Xi .(51_+CB).-;]_'17)1: 1) [1 _ U_IH . n} (17)
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nee) Gl L) )

Die Bestimmung der Dehnviskositat und der Dehngeschwindigkeit mit den beschrie-
benen Gleichungen ist komplex. Flir die weitere Berechnung muss der Parameter m;
bestimmt werden, der der jeweiligen Steigung der gesuchten Dehnviskositatsfunktion
entspricht. Als Startwert flir diese Iteration werden die Ergebnisse aus der ersten
Iteration mit den Gl. 13, 14 und 15 verwendet.

mit

Die genaue Herleitung der Methode nach Obendrauf kann [59] enthommen werden.

3.3.2.3 Methode nach Binding

Die Darstellungen dieses Kapitels stammen zu groBen Teilen aus [59, 81] und wer-
den hier gekiirzt wiedergegeben.

Binding [13] geht von einem Strémungsbild analog zu Abb. 14 aus.

S,
~.

REnd

RStart

Abbildung 14: Skizze Einlaufstromung in eine Kapillare nach Binding, Bild aus [59]
Rstart Startradius der Duse (auch Zylinderradius des HKR) in m
Rend Endradius der Dise (auch Zylinderradius des HKR) in m

Die Gliltigkeit des Potenzansatzes sowohl flir Scherviskositat (Gl. 19), als auch Dehn-
viskositat (Gl. 20) wird vorausgesetzt.

Trz:KS"}./ns ( 19 )
(t, —70) =K - €™ (20)
Ke Parameter des Potenzansatzes fiir die Dehnung in Pa's"
Ne Parameter des Potenzansatzes flir die Dehnung, dimensionslos
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Da weder das Stromungsfeld, noch das Spannungsfeld fiir die Einlaufstrdémung be-
kannt ist, wird das Strémungsprofil fir eine Rohrstromung (Gl. 21) unter der Annah-
me von Wandhaften an der Trichterwand vorausgesetzt.

VZ:(3'ns+1), v .[1_(Ljns} (21)

(h, +1) =-R? R
v Volumenstrom in m-s™
R Aktueller AuBenradius des Einlaufkegels in m

Diese Voraussetzung wird von Tremblay [77, 78], der sich mit der Visualisierung von
Einlaufphdnomenen auseinandersetzte, als wahrscheinlich angesehen.

Somit kénnen die Komponenten des Spannungs- und Dehnungstensors ermittelt
werden. Eine Energiebilanz wird unter der Voraussetzung aufgestellt, dass sich im-
mer die Stromung mit dem geringsten Energieverbrauch einstellt. Nach etlichen Zwi-
schenschritten ergibt sich der folgende Ausdruck fiir den Einlaufdruckverlust.

ApEinlauf =
1

2-K,-(L+n.) e I ) el 3ne{n 1) (22)
3~n:2~((ns+3_))2.(KE‘nE.(1+3‘nS).nS .K;r;j "YREnd bt [I_B ' £ J

Jint Integral aus Gl. 25

Hier ist p das Verhaltnis des Kapillarradius zum Radius des Einlaufzylinders.

R End

B ) RStart (23 )
Fir die Wandschergeschwindigkeit am Beginn der Kapillare (7, ) wird Gl. 24 ange-
setzt.
. (3-ng+1)v ”
YEnd n. -m- R 3 ( )

S End

Jint steht fur folgendes Integral:

i =j{abs[z_(3'r;+lj-5?}} 5-ds (25)

Wobei § sich rein mathematisch als Laufvariable ergibt und keine physikalische Ent-
sprechung hat. Durch Umformen und Logarithmieren der Gl. 22 erhdlt man

109(Peyas ) = l0g(Konst.) + s - log(t, ) (26 )
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mit

n, - (N +1)
S=—F—"—",
1+n, (27°)
Tragt man nun nach Gl. 22 den Einlaufdruckverlust gegen die Schergeschwindigkeit

( Yg, ) doppelt logarithmisch auf, so kann man aus der Steigung s, bei bekanntem ns,

den FlieBexponenten ng der Dehnviskositat bestimmen. Der Parameter Ks wird durch
erneutes Einsetzen in Gl. 22 errechnet.

Die genaue Herleitung der Methode nach Binding kann [13, 59] enthommen werden.

3.3.2.4 Gegeniiberstellung der Modelle mit ihren Annahmen

In Tab. 2 sind die bisher vorgestellten Berechnungsmodelle und die neue selbst ent-
wickelte Analyse (Kap. 3.4, S. 32) in Hinblick auf ihre Vereinfachungen und Rah-
mendbedingungen gegenlibergestellt.

3.3.2.4.1 Allgemeiner Stromungszustand

Die betrachtete Stromung wird fiir alle Modelle, analog zur klassischen HKR-
Messung, als isotherm angesehen. Dies behalt fiir niedrige Scher- und Dehnge-
schwindigkeiten seine Giiltigkeit. Bei Kautschuken ist aufgrund der hohen Viskositat
erhebliche Dissipationserwarmung zu erwarten. Damit verlieren die vorgestellten Mo-
delle ihre Glltigkeit.

Wie in vielen anderen Berechnungen und Simulationen wird die Kompressibilitdt des
Materials haufig vernachlassigt. Laut [66] gilt dies auch flir Elastomere, da deren
Kompressionsmodul den Schubmodul um GréBenordnungen Ubersteigt.

3.3.2.4.2 Stoffansatze

Der Potenzansatz zur Beschreibung der Scherviskositat findet zur Annaherung des
FlieBverhaltens von Kautschukformmassen breite Anwendung und wird aufgrund der
mathematischen Einfachheit eingesetzt. Obendrauf (vgl. Kap. 3.3.2.2, S. 24) ver-
suchte diese Schwachstelle fir Thermoplaste zu vermindern, indem er den Carreau-
Ansatz zur Beschreibung der Scherviskositat verwendete. Dies schafft eine erhebliche
Verkomplizierung der mathematischen Herleitung und ist fiir Thermoplaste eher zu
beriicksichtigen als flir Kautschukmischungen, da gerade Elastomere haufig kein
Newton'sches Plateau zeigen [48].
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Tabelle 2: Gegentiberstellung der Berechnungsmodelle nach Cogswell, Obendrauf,

Binding und Perko
Autor | Cogswell | Obendrauf | Binding |  Perko
Stromungszustand
Zeitabhangigkeit stationar
thermischer Zustand isotherm | nicht-isotherm
Kompression isochor
Stoffansatz
Scherviskositit Potenz- Carreau- Potenzansatz
ansatz Ansatz
. e I - Potenz- eigener Ansatz
Dehnviskositat beliebig beliebig ansatz (Gl. 91)
DU vernachlassigt
abhingigkeit g
Viskoelastizitat vernachlassigt
Einlaufgeometrie
Beriicksichtigte
Stromungs- z-Richtung Iz f) ®, 2
-Richtung -Richtung
komponenten
o
Form Freie Konvergenz mit Randwirbeln . 45 .
Einlaufwinkel
. geringster
Ermlttlur!g v geringster Druckabfall Energie- -
Einlaufwinkels
verbrauch
Randbe_dlngung im Wandhaften
Einlauf
Geschwmd_lgkelts- Rohrstrémung
profil
. nicht
Randwirbel als Todstellen angenommen
vorhanden
konstant
Dehnviskositat u;ﬁlrai?_n abhangig von der Dehngeschwindigkeit
bereich
Koordinatensystem entlang der Strébmung | Zylinderkoordinaten

Der Potenzansatz zur Beschreibung der Dehnviskositdt findet bei Binding Anwen-
dung. Die Modelle nach Cogswell und Obendrauf errechnen konkrete Punkte der
Dehnviskositatskurve. Es steht frei, welcher Stoffansatz zur weiteren Approximation
der Daten angesetzt wird. Obendrauf schldgt in seiner Arbeit einen eigenen Stoffan-
satz vor, der auf dem Carreau-Ansatz basiert, jedoch mathematisch héchst kompli-
ziert ist. Im Modell Perko wird ein additiver Potenzansatz (Gl. 91, S. 49) eingesetzt,
mit dem es mdglich ist, eine Plateaubildung oder einen Anstieg der Dehnviskositat
bei hohen Dehngeschwindigkeiten abzubilden.
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Alle betrachteten Modelle vernachlassigen die Dehnungsabhangigkeit der Dehnvisko-
sitdt. Darunter versteht man ein Ansteigen der Dehnviskositdt mit zunehmender
Dehnung. Dies schrankt die Glltigkeit der ermittelten Daten ein. Eine genauere Ana-
lyse dieser Problematik findet sich in Kap. 3.6 (S. 51).

Der Einfluss der Viskoelastizitat wird in allen betrachteten Modellen vernachlassigt. Es
wird davon ausgegangen, dass alle Verformungen irreversibel, also viskos vom Mate-
rial aufgenommen werden was insbesondere bei Kautschukformmassen eine grobe
Vereinfachung darstellt. Die Dissipationserwarmung (durch Scherung und Dehnung)
ist ihrer Natur nach ein viskoser Effekt. Die Beeinflussung der Strémungsgeometrie
durch die Viskoelastizitat wird als wahrscheinlich angesehen.

3.3.2.4.3 Beschreibung des Einlaufs

Die Einlaufform der freien Konvergenz ist bei allen Modellen gegeben, da hier eine
Diise mit einem Offnungswinkel von 180° betrachtet wird, wie sie in einem HKR {ib-
lich ist. Bei solchen Disen stellt sich ein definierter Einlauftrichter gemaB3 den Stro-
mungsverhaltnissen ein. Bei den meisten Modellen wird von einem hyperbolischen
Verlauf, wie in Abb. 6 (S. 11) und 13 (S. 24) ausgegangen. Diese Annahme muss fir
Kautschukmischungen Uberprift werden. In Kap. 5.3 (S. 81) ist eine Methode zur
Visualisierung der Einlaufstrdomung von Kautschukmischungen aus [49] vorgestellt.
Gestlitzt durch diese wurde die Einlaufgeometrie im Modell nach Perko ermittelt.
Cogswell geht in seinem Modell davon aus, dass sich immer die Einlaufform mit dem
geringsten Druckverbrauch ergibt. Er ermittelt den Einlaufwinkel in jedem Abschnitt
Uber den Minimalwert des Druckabfalls. Binding geht @hnlich vor, er verwendet als
Kriterium den minimalen Energieverbrauch. Diese Annahmen kénnen als gleichwertig
betrachtet werden, da in einem isothermen System der Druckverbrauch dem Ener-
gieverbrauch proportional ist.

Als Randbedingung an der Oberflache des Einlaufs wird bei allen Modellen Wandhaf-
ten angenommen. Gleichzeitig gehen die Modelle von freier Konvergenz des Einlauf-
konus aus. Die Randbedingung betrifft also den Kontakt vom Einlaufkonus zum
Randwirbel. In Realitdt sind diese aber unbekannt. Cogswell geht nicht weiter auf
diese Vereinfachung ein. Binding argumentiert damit, dass die FlieBgeschwindigkeit
mit Sicherheit in der Mitte des Einlaufs wesentlich gréBer ist als am Rand, und damit
die Annahme des Wandhaftens den wahren Gegebenheiten am nachsten kommt.
Trembley [77, 78] bekraftigte seine Annahme in Versuchen zur Visualisierung von
Einlaufstrdmungen. Fir das neue Modell wird diese Thematik in Kap. 3.4.3 (S. 35)
genauer behandelt.

Ein weiterer Diskussionspunkt ist, dass die verwendeten Geschwindigkeitsprofile
(Gl. 21) ohne Einbezug der Dehnung hergeleitet wurden. Diese Annahme wird in der
englischsprachigen Literatur als ,lubrication approximation® [53, 74] bezeichnet und
gilt strenggenommen nur fiir Offnungswinkel kleiner als 20° [35]. Dies bedeutet,
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dass alle verwendeten Modelle mehr oder minder starke Naherungsldésungen darstel-
len.

Die Strdmung der Randwirbel selbst wird bei allen Modellen vernachlassigt. Es wird
von Todstellen auBerhalb der Strdbmung ausgegangen, wobei die Randbedingung
~Wandhaften" angenommen wurde.

Das Modell von Cogswell geht von einer gemittelten Dehnviskositdt im Einlaufbereich
aus. Dies stellt eine grobe Vereinfachung dar, die auch einen der Hauptkritikpunkte
an dieser Methode darstellt. Obendrauf schafft in seiner Methode Abhilfe, indem er
die Dehnviskositat tber die Abschnitte des Einlaufs mit der Dehngeschwindigkeit va-
riiert. In der Methode nach Binding wird die veranderliche Dehnviskositat durch einen
Potenzansatz und im neuen Modell (Perko) nach einem selbst entwickelten Ansatz
(Gl. 91, S. 49) beschrieben.

Cogswell wahlt, ohne es in seiner Analyse explizit zu erwahnen, ein ,gebeugtes Ko-
ordinatensystem". Dies bedeutet, dass sich das Koordinatensystem den Strémungsli-
nien anpasst. Dadurch wird allerdings die Strémung in die r- und ¢-Richtung ver-
nachlassigt. Binding hingegen halt sich in seiner Betrachtung strikt an Zylinderkoor-
dinaten. Dadurch ergibt sich auch eine radiale Stromungskomponente. Die ¢-
Komponente wird allerdings auch hier vernachlassigt. Im Modell Perko werden erst-
mals alle 3 Raumkomponenten berticksichtigt (siehe Kap. 3.4.2, S. 33).

3.3.3 Gegeniiberstellung der Gerate zur Dehnviskositatsmessung

Tab. 3 zeigt eine Gegentiberstellung der Messgerdte zur Bestimmung der Dehnvisko-
sitdt aus einem praktischen Blickwinkel.

Tabelle 3: SER- und HKR-Methode im Vergleich

Sentmanat
Extensional HKR-Methoden
Rheometer (SER)
. . : e ors mit jedem HKR
Verfiigbarkeit kommerziell erhaltlich durchfiihrbar
Dehnungs_a bhapglgkelt = messbar nicht messbar
Viskositat
Dehngeschwindigkeitsbereich 0,001-10 s™ ca. 1-1000 s
Versuchsdurchfithrung und . .
- aufwendig relativ einfach
Probenvorbereitung
Vereinfachungen in erin erheblich
analytischer Auswertung gering

Starke Vorteile in der Handhabbarkeit sind in der HKR-Methode zu sehen, wohinge-
gen die SER-Methode wissenschaftlich fundierter ist. Schlussendlich wurde entschie-
den, in dieser Arbeit hauptsachlich auf Messungen mittels HKR zuriickzugreifen. Zu-
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nachst ist es mit diesem Gerat mdglich, praxisrelevante hdhere Dehngeschwindigkei-
ten zu erreichen, was flir die Charakterisierung der Dehnerwarmungen in konischen
Disengeometrien unerlasslich ist. AuBerdem ist das HKR in seiner Versuchsanord-
nung dem Anwendungsfall im SpritzgieBen viel naher.

3.4 Berechnungsmodell fiir Einlaufstromungen und konische
Diisen

Die mathematische Losung in diesem Kapitel basiert grob auf dem von Binding [13]
entwickelten Strémungsbild mit einigen Anderungen und stellt eine Weiterentwick-
lung des in [27] vorgestellten Modells dar.

3.4.1 Diisengeometrie

Abb. 15 zeigt die zur Erstellung des Berechnungsmodells betrachtete Diisengeomet-
rie.

'REnd
b »

Abbildung 15: Geometrie der betrachteten konischen Dise (analog zu Abb. 14)

0 halber Disendffnungswinkel in ©
Ly Lange des Einlaufkonus in m
L, Lange der Dusenkapillare in m

Dabei ist zu beachten, dass L; und 8 keine voneinander unabhdngigen GréBen dar-
stellen. In dieser Arbeit wird der Winkel festgesetzt und die Lange L; ergibt sich aus
den geometrischen Zusammenhangen.
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3.4.2 Stromungsfeld

Eine analytische Beschreibung des Strémungsfelds der in Abb. 15 dargestellten koni-
schen Diise gestaltet sich nicht trivial. Aus diesem Grunde missen vereinfachende
Annahmen getroffen werden. Es kann davon ausgegangen werden, dass vor der Di-
se und hinter der Dlise ein ausgepragtes Stromungsprofil [1] mit der in GI. 21 (S. 27)
beschriebenen Geschwindigkeitsverteilung herrscht. Diese Annahme setzt voraus,
dass sich die Scherviskositat des Fluids gemaB dem Potenzgesetz nach Oswald und
de Waele (Gl. 28; analog zu Gl. 19, S. 26) verhalt.

Ns = dys 'Ks 'yns_l (28 )

Die Temperaturverschiebung wird mittels Arrheniusansatz (Gl. 8, S. 19) durchge-
fuhrt. Der konische Teil der Dise wird in infinitesimal kleine Segmente unterteilt (vgl.
Abb. 16).

g -
Z

Abbildung 16: Diskretisierung der Dise in unterschiedlich groBe Scheibchen lber die
Diisenlange

Innerhalb dieser Segmente wird wiederum eine Rohrstrémung, wie in Gl. 21 (S. 27)
angenommen. Diese Annahme wird, wie schon erwahnt, als ,lubrication approximati-
on" bezeichnet. Streng genommen gilt diese nur bei kleinen Disenwinkeln. Der
Grund daflir ist, dass Dehneffekte bei groBeren Winkeln Einfluss auf das Geschwin-
digkeitsprofil haben. Da es sich bei dem hier entwickelten Modell um eine ingenieur-
technische Naherungsldésung handelt, wird sie dennoch verwendet. Um das vollstan-
dige Geschwindigkeitsprofil aufstellen zu kénnen, wird die Masseerhaltung [14] in
Zylinderkoordinaten herangezogen.

op 1 0 (. 1.0 (. O (yiv )
P (o-r V’)+r % (b V“’)+az (p-v,)=0 (29 )

Folgende Vereinfachungen kénnen hier getroffen werden:
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e Stationdre Strdmung (%Ft) =0)

e Inkompressibilitat p=konstant

e Vvp=0, Die Strémung zirkuliert im Einlauf nicht.

Damit vereinfacht sich Gl. 29 zu

= |

(r-v,)+é-(vz)=0

9.
or 0z

(30

)

Aus diesem Zusammenhang kann nun die radiale Geschwindigkeitskomponente

(Gl. 31) bestimmt werden.

. l+ng
1+3-n, V-r ryrs | dR
V. = . . 1_ — [
"1+ R3-n[ (Rj ] dz (31)
Die Geometrie der Dise wird mit Gl. 32 beschrieben.
R(z)=Rstart - tan(6)- z (32)
Davon kann die erste Ableitung gebildet werden.
dR(z)
—= = —tan(®
22) - —tan(o) (33)
Somit ist das radiale Geschwindigkeitsprofil mit Gl. 34 gegeben.
1 3 V 1+ng
+3-ng -r-tano Fns
=— . J1-] =
YT T, T Rox { (Rj J (34 )
Als nachster Schritt wird der Deformationstensor aufgestellt
1 T
Q:§~(VV+VV)) (35 )
D Deformationstensor in s
Mit
. o 1 06 0
V = V¢, Z(ar Faid) azjundv(bzo (36 )
ergibt sich der Deformationstensor zu Gl. 37.
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ov, o L ‘(av, avzj
or 2 o6z or
D= 0 VT 0 (37 )
1 (av ov ] ov
- r + z O z
2\ oz or 0z
Der Spannungstensor ist in Gl. 38 dargestellt.
TI’F 0 TI'Z
I=/0 , O (38 )
TI'Z 0 TZZ

I—

Spannungstensor in N*m™

Um den Deformationstensor (Gl. 37) zu vervollstandigen, miissen die jeweiligen Ab-
leitungen der Geschwindigkeitsfunktionen gebildet werden (Gl. 39 bis 43).

. 1
aVZ:’.er:3'nS+1. \Y (LJ“S (39 )
or ne n-R> \R
ov . d’R
=y =0, well =0 4
peaa & = (40 )
. 1+ng
ov 3-n+1 V 2:n_+1 rns
il SR s . 1= s = -l-tano
o "+l nR ( n, NRJ (~tano) (4
3 . 1+ng
v, . 1+3-n, V ryns
—+ =g, = . 11— = -(—tan6
r T 1en, Rom (RJ (~tano) (42)
3 . 3 1+ng
ov n.+1 V n.+1 (rn
L=¢ = . : .| — -2|-(-tan6
z " n+l R-n| n (Rj (~tan) (43

3.4.3 Randbedingungen des Stromungsfelds

Abb. 17 zeigt eine Visualisierung der Einlaufstrdomung der Kautschukmischung NBR 2
(Zusammensetzung siehe Kap. 5.1, S. 68) in das Hochdruckkapillarrheometer bei drei
unterschiedlichen Kolbengeschwindigkeiten (vk). Der beobachtete Strémungslinien-
verlauf war dem Typus nach in dem mittels HKR untersuchten Bereich unabhdangig
von der Stromungsgeschwindigkeit [49]. Die Arbeitsanweisung fiir die Erstellung ent-
sprechender Stromungsbilder ist in Kap. 5.3 (S. 81) beschrieben.
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Abbildung 17: Visualisierung der Einlaufstromung ins HKR fur die Mischung NBR 2,
Links: vk = 2,5 mmy/s, Mitte: vx = 10 mmy/s, Rechts: vx = 17,5 mm/s

[49]

In Abb. 18 sind weitere Visualisierungen dargestellt, wobei unterschiedliche Einlauf-
winkel untersucht wurden. Auf der rechten Seite des Bilds ist zu sehen, wie sich die
Stromungslinien der Dlisengeometrie anpassen, und es bei 30° zu so gut wie keinen
Todstellen kommt. In diesem Fall kann zur Beschreibung der Stromungslinien der
Offnungswinkel der Diskretisierung (in Abb. 15, S. 32) gleich dem Diisenwinkel ge-
setzt werden. Bei groBeren Offnungswinkeln, wie z.B. auf der linken Seite von
Abb 18, kann so nicht vorgegangen werden, da sich in den Ecken klar sichtbare Tod-
stellen ergeben. Wiirde man den Disenwinkel rechnerisch auf 90° setzen, entstiinde
eine unendlich hohe Dehngeschwindigkeit kurz vor Beginn der Kapillare. Dies wiirde
die Realitat nicht richtig abbilden.

Abbildung 18: Visualisierung der Einlaufstromung ins HKR fur die Mischung NBR 2,
Links: 8=90°, Rechts: 8=30°, vx 10 mm/s, [49]
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Somit muss zunachst der Winkel bestimmt werden, bis zu dem sich die Stromung der
Dise anpasst, ohne Todstellen zu bilden. Dieser Winkel wird in Folge als , Grenzwin-
kel* bezeichnet. In Abb. 19 ist ein optischer Vergleich des Grenzwinkels von 45° mit
der entsprechenden Strémungsvisualisierung dargestellt. Ein deutlicher Anstieg der
Konturliniendichte auBerhalb des gewahlten Winkels ist erkennbar, was auf ein Ab-
nehmen der FlieBgeschwindigkeit schlieBen lasst. In der Mitte des Querschnitts zei-
gen sich hohe FlieBgeschwindigkeiten durch hohe Schichtdicken.

Das hier gezeigte Stromungsbild ist reprasentativ fiir gefillte Kautschukmischungen.
Ist Wandhaften gegeben, wie in [49] flr die meisten untersuchten Mischungen
vorliegend, wurde ein Strémungsbild analog zu Abb. 19 festgestellt.

Aufgrund der gebogenen Strémungslinien ist die Annahme eines Grenzwinkels von
45° eine grobe Vereinfachung des Stromungsbilds, die sich jedoch in der rechneri-
schen Anwendung bewahrt hat (vgl. Kap. 6.2.1, S. 137). Weiters stlitzen auch die
Ergebnisse der Massetemperatur- und Druckverlustmessung (Kap. 6.2, S. 133) diese
These. Man sieht hier eine Anderung des Druckverlusts und der Temperaturerhéhung
Uber den Disenwinkel, jedoch nur fir Winkel<45°. Bei héheren Winkeln andert sich
der gemessene Wert nicht mehr. Dies deutet darauf hin, dass sich die Strémung in
der Dise der Dusenform anpasst, sich jedoch ab einem Dlisenwinkel von 45° erste
kleine Todstellen bilden diirften. Damit diirfte mit diesem Einlaufwinkel der energe-
tisch glinstigste Strdmungsverlauf fur das Material erreicht werden.

Abbildung 19: Bestimmung des Grenzwinkels aus dem Visualisierungsversuch [49],
Material: NBR 2, Stempelgeschwindigkeit: 2,5 mmy/s
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3.4.3.1Physikalische Erklarung fiir den Grenzwinkel von 45°

Eine mdgliche Interpretation des erhaltenen Grenzwinkels kann Uber den
Mohr “schen Spannungskreis (Abb. 20) erfolgen. Dieser beschreibt den Zusammen-
hang von Schub- und Normalspannungen im ebenen Spannungszustand Uber die
Hauptspannungen. Der formelmaBige Zusammenhang ist in Gl. 44 beschrieben.

2
G, = %(GXX + ny)i \/(@J + tiy (44 )

-0, /26
b

Abbildung 20: Mohr’scher Spannungskreis [24]

Fiar den Winkel (¢4,2) zwischen der Hauptspannung und der betrachteten Spannung
ist der formelmaBige Zusammenhang in Gl. 45 beschrieben.

tan2-,,) - ——— (45 )
G, 0O,

Bei der Betrachtung der Stromungssituation in der konischen Dilise kann man die
Schubspannungen als Scherspannungen, sowie die Normalspannungen als Dehn-
spannungen interpretieren. Betrachtet man nun Gl. 45 erneut, so sieht man, dass die
auftretenden Spannungen bei einem Winkel von @1, = 45° ein Maximum erreichen.
An dieser Stelle tritt eine Singularitat der Spannungen auf. Dies ist gleichbedeutend
mit der Randbedingung ,Wandhaften". Aus dieser Uberlegung heraus wurde die in
Abb. 21 angedeutete Diskretisierung des Einlaufbereichs gewahlt. Der Grenzwinkel
entspricht dem Disenwinkel, darf jedoch nicht gréBer als 45° werden.
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r";

i

.\\\\\‘.JI///;,/V,,'
\\\\‘l'/////// Al

Abbildung 21: Diskretisierung der Einlaufstromung (Foto aus [49])

3.4.4 Thermische Randbedingungen

Die thermischen Rahmenbedingungen zwischen dem strémenden Material und der
Disenwand sind wesentlich filir die Temperaturentwicklung entlang der Dise. Als
stromungstechnische Kennzahl dient hier die Graetzzahl fir den Kreisquerschnitt
Gl. 46 (entspricht der Inversen der Cameronzahl aus [1]).

-C_-V-R?
Gr=P = 7 (46 )
A-L
Gr Graetzzahl, dimensionslos
v Durchschnittliche Geschwindigkeit in m*s™

Diese Kennzahl beschreibt das Verhaltnis des konvektiven Warmetransports zur
Warmeleitung quer zur FlieBrichtung.

Fir die Lange L kann die Konuslange L; eingesetzt werden. Die Materialkennwerte
fur das Versuchsmaterial SBR (Kap. 6.1, S. 115) wurden in dieser Berechnung einge-
setzt. Der Radius ist durch den Verlauf des Konus variabel. Unter Einsetzen der
durchschnittlichen Geschwindigkeit (Gl. 47)

_ v

V= 47
R*. & ( )
kann der Radius aus der Gleichung flir die Graetzzahl eliminiert werden.
p-c -V
Gr = ’ 48
AL om ( )
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Die Ergebnisse der Graetzzahl kbnnen wie in Tab. 4 dargestellt interpretiert werden.

Tabelle 4. Bereiche der unterschiedlichen thermischen Zustinde einer Stromung

anhand der Graetzzah/
Gr>100 adiabater Bereich
100>Gr>1 Ubergangsbereich
Gr<1 voll entwickeltes Temperaturprofil

Von den in praktischen Versuchen (vgl. Kap. 5.4, S. 83; Kap. 5.5, S. 95) untersuch-
ten Dlsen ist anzunehmen, dass die Dlise mit 20° Dlisenwinkel im Verhaltnis zu den
Ubrigen Dlisen den groBten Anteil an Warmeleitung aufweist. Sie ist am léangsten und
weist die groBte Kontaktflache zur Kautschukmischung auf. Aus diesem Grund wird
sie zur Uberpriifung der thermischen Verhéltnisse herangezogen. Die Volumenstréme
fur die Berechnung der Graetzzahl wurden den in Abb. 93 (S. 134) dargestellten Ver-
suchen entnommen. Diese Werte entsprechen dem unteren bis mittleren Spritzge-
schwindigkeitsbereich der verwendeten KautschukspritzgieBmaschine.

Tabelle 5: Graetzzahlen der Dise bei den in Abb. 93 (S. 134) dargestellten Versu-

chen
Volumenstrom (cm>:s™?) Graetzzahl
6,63 682
11,04 1136
15,46 1590
17,67 1818
22,09 2272

Die Berechnungen in Tab. 5 zeigen, dass flir die Bildung eines Modells fir die Tem-
peraturentwicklung einer konischen Diise im SpritzgieBbereich von adiabaten Ver-
haltnissen ausgegangen werden kann.

3.4.5 Losung der Energiegleichung

Zur Ermittlung der Temperaturerh6hung wird die Energiegleichung (Gl. 1) fiir die im
Material dissipierte Energie aufgestellt.

Folgende Vereinfachungen werden weiters getroffen:

e Es wird von einer stationdren Strémung ausgegangen. Damit wird das Anfah-
ren und Abstoppen der Spritzeinheit vernachlassigt.

e Die Kompressionserwarmung wird vernachldssigt, da sie zwar vor der Dlise
bei der Kompression des Materials eingebracht wird, jedoch bei Verlassen der
Dise infolge des Druckabbaus wieder verloren geht.
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Wahrend des Einspritzvorgangs wird von adiabaten Verhaltnissen ausgegan-
gen (vgl. Kap. 3.4.4, S. 39). Damit kann der Warmeleitungsterm null gesetzt
werden.

Die Exothermie der chemischen Vernetzung kann bei der Verarbeitung von
Kautschukmischungen eine Rolle spielen. Jedoch darf wahrend des Einsprit-
zens noch keine Vernetzung des Materials auftreten, da sonst die Prozesssta-
bilitat nicht gegeben ist. Somit werden die inneren Warmequellen vernachlas-
sigt.

Die Warmekapazitat bei konstantem Volumen (c,) wird durch die Warmekapa-
zitat bei konstantem Druck (c,) ersetzt. Diese Vorgangsweise ist tiblich, da die
volumenskonstante Warmekapazitat messtechnisch schwer zuganglich ist. Der
durch diese Vereinfachung verursachte Fehler wird allgemein auf ca. 10% ge-
schatzt.

Somit ergibt sich die vereinfachte Energiegleichung zu Gl. 49.

(1) Energieinhalt der betrachteten Masse (2) Schererwdrmung

C a =1 v, +% + 1 v, + 1 Ve + Ny
P&l ot o oz " or ®or “ oz (49 )
— —

(3) Dehnerwdrmunginr (4) Dehnerwarmung in ¢ (5) Dehnerwarmung in z

In Folge werden die Terme auf der rechten Seite der Gleichung einzeln behandelt.
Die Beitrage zur Temperaturerhéhung kénnen am Ende wieder addiert werden.

Term 2: Schererwarmung

Die Gleichung flir die Schererwarmung (Gl. 50)

'C'ﬁ_’t 8VZ+8Vr 50
P% ot “\or oz (50°)

vereinfacht sich durch Gl. 40 (S. 35) und mit der Einflihrung des Potenzansatzes fiir
die Scherviskositat (Gl. 51).

Tzr = ns ':er und ns = aTS .Ks .’.erns_1 ( 51 )

Fir den Schererwarmungsanteil der Energiegleichung ergibt sich unter Umwandlung
der Differenziale in Differenzen GlI. 52.

ATScher

ATcer . Ng+1
p-cp-(fg‘}an-&-n (52 )

Schererwarmung in K

Weiters werden die Gl. 39 und 40 (S. 35) eingesetzt.
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ng +1 . ng +1 ng+1
ATSCher:At'aTs'Ks. 3ng+1) [V SR (53
p-C, N, n-R? R
Term 3: Dehnerwarmung in r-Richtung
Zunachst wird der Potenzansatz fiir die Dehnviskositat eingefiihrt,
Trr = nE ) érr und nE = aTE ’ KE ’ érrnE_1 ( 54
ATr— ehn . nNg+l
p°cp'(A—chj:aTE'KE'8rrE (55
AT\ -pehn Dehnerwdrmung in r-Richtung in K
ate Temperaturverschiebungsfaktor flir die Dehnviskositat,

dimensionslos

und umgeformt. Dadurch ergibt sich die Gleichung flir die Dehnerwarmung in

Richtung.

ng+l . ng+1
R SIS

p-C, ng +1 ‘R
ng-+1 ng+1 ( 56 )
1- (—2 ns + 1] : (Lj © | (-tane)<”
N R
Term 4: Dehnerwarmung in ¢-Richtung
In ¢-Richtung wird analog verfahren.
T, = Me &, UNd 1, :aTE-KE-éW”E’l (57 )
AT
¢-Dehn | . nNg+l
p'CP-(TJ_aTE-KE-SMPE (58 )
ng+1 . ng+1
AT _At-a K, (3-n+1 |V .
¢-Dehn 3
p-C, n, +1 n-R
ns+1 NE+1 ( 59 )
1-[ 2" | (-tane)="
R
AT¢-pehn Dehnerwarmung in ¢-Richtung in K
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Term 5: Dehnerwarmung in z-Richtung
In z-Richtung wird ebenfalls analog vorgegangen.

. . ng-1
Tzz = nE ) 8zz und nE = aTE 'KE ) 8zz

ATZ— ehn . ng+l
R RS

ng+ . ng+1
T _Atag K .£3-ns +1j 1{ v J |
z-Dehn
p-C, n,+1 n-R’
ng+1 NE+1
[3‘“s +1ML) S -2| (-tane)
N, R
AT;-pehn Dehnerwarmung in ¢-Richtung in K

Daraus ergibt sich die Gesamterwarmung zu

ATgm = ATe + AT o + AT, o + AT, o,

Gesamt

AT Gesamt Gesamte Temperaturerhéhung in der Dise in K

( 60

(61

(62

(63

3.4.6 Vereinfachte Formeln zur Verwendung im Berechnungsprogramm

)

)

)

)

Zur Verwendung im Berechnungsprogramm werden vereinfachte Formeln fiir jedes
einzelne Scheibchen der in Abb. 21 (S. 39) dargestellten Diskretisierung bendétigt.
Dazu muss eine Mittelung der auftretenden Scher- und Dehngeschwindigkeit in die r-
Richtung durchgefiihrt werden, da eine Unterteilung der Dise in eine weitere Raum-
richtung die Mdglichkeiten der Umsetzung in Microsoft Excel Ubersteigt. In einem
nachsten Entwicklungsschritt ware es moglich, das Berechnungsmodell in einer 3D-
Strémungssimulation wie beispielsweise OpenFoam geschlossen, ohne Mittelung,

umzusetzen.

3.4.6.1Schererwarmung

Zunachst wird die Schergeschwindigkeit liber die r-Koordinate gemittelt. Dies ergibt

fur die Gl. 39 und 40 (S. 35):

; 3.ng+1 2.V (64 )
“ 2n,+1 n-R’° !
7, =0 (65 )
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Die aktuelle Scherviskositat ist durch den Potenzansatz (Gl. 51, S. 41) unter Kenntnis
der aktuellen Temperatur und Schergeschwindigkeit beschrieben.

Die Temperaturerhéhung kann aus dem Schererwdrmungsterm in Gl. 49 unter Ein-
setzen der Gl. 39 und 51 und der Substitution von Differenzialen durch Differenzen
ermittelt werden (Gl. 66). Dabei ergibt sich der Zeitabschnitt At aus der Scheibchen-
lange und der aktuellen FlieBgeschwindigkeit.

.2
Ns Y
AT, =——"— At
Scher p . Cp ( 66 )
At Zeitabschnitt zwischen 2 Elementen in s

Der Druckverlust kann mit Gl. 67 unter Annahme adiabater Verhaltnisse (analog zu
Gl. 2) berechnet werden.

APgye =M, -7 - AL (67 )

3.4.6.2Dehnerwarmung in r-Richtung

Die Mittelung der Dehngeschwindigkeit in die r-Richtung (¢, Gl. 41, S. 35) gestaltet

sich etwas schwieriger, da hier auch negative Dehnungen auftreten (vgl. Abb. 22).
Diese wiirden sich bei einer Mittelung mit den positiven Werten aufheben und zu ei-
ner Unterschatzung der Dissipation flihren. Somit muss der Betrag der Dehnge-
schwindigkeit in der Berechnung verwendet werden. Zu diesem Zweck werden die
Bereiche vor und nach dem Nulldurchgang der Dehngeschwindigkeit getrennt gemit-
telt.

rr !

Err
M-l
-
—
N

r/R

Abbildung 22: Verlauf der Dehngeschwindigkeit in r-Richtung lber den normierten
Radius; gestrichelte Linien: in zwei Abschnitten gemittelte

Dehngeschwindigkeit
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Der Nulldurchgang ist nach Gl. 68 gegeben.

Ns

i —Obeil=|_ " | (68 )
R (2:n +1

Damit kann die Dehngeschwindigkeit ¢

. in 2 getrennten Abschnitten gemittelt wer-
den (Gl. 69 bis 74). Zunachst wird der innere Bereich betrachtet (Gl. 69).

2:ng

_ n 1+ng
grrl.Rz. > "=
2-n_+1

Ns
R| s
2:ng+1

jlms ‘ Long (69 )
I 3'ns+1.V'(_ta3ne).{1—[2'ns+1j.(Lj . }.Z.n.r.dr
0 n,+1 n-R n R

S

Das Ergebnis ist in Gl. 70 geben und gilt im inneren Bereich (Definition in Gl. 71).

~ _V-(-tano)
™ p.R3 (70 )
& qiltfirr=0bisr =R .| — = & (71 )
iltfrr=0bisr=R- :
8rrlg 2.n5+1

Analog dazu wird im duBeren Abschnitt vorgegangen (Gl. 72 bis 74).
2:ng
_ 1+ng
: |R2-RZ.[-" =
2-n_+1

R

. 1+ng (72 )
i 3-n,+1 V-(-tano) |, (2.0, +1) (ryn |
. N +1 n-R’

n R
R. Ng l+ng
2:ng+1

S

2:ng

n 1+ng
. 1+ ———
< _V-tano 2-n, +1

8rr2 T - R3 2:ng ( 73 )
n ng+1
1| s
[2-n5+1
¢ gitfurr=R.|—" | "obisr=R (74 )
2-n, +1
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Die Zusammenfiihrung der beiden Abschnitte wird in Gl. 75 vorgenommen. Dies fiihrt
zu einem verhaltnismaBig einfachen Ausdruck fir die Dehngeschwindigkeit in die r-
Richtung (Gl. 76).

2:ng 2:ng

R T LR CRe e T 75
2-n,+1 2-n,+1 ( )

& R*.m=l¢

rrges

8rr2

rrl

brges = B3 Pura— (76 )

Die entsprechende Dehnviskositdt im jeweiligen Abschnitt kann aus dem selbst ent-
wickelten Stoffgesetz (Gl. 91, S. 129) unter Kenntnis der aktuellen Temperatur und
der Dehngeschwindigkeit bestimmt werden. Analog zu den Gl. 66 und 67 kdnnen die
Temperaturerh6hung und der Druckabfall berechnet werden (Gl. 77 und 78).

- 2

- €
AT :nE—ggeS-At (77 )
p-C,

2

ApDehn—r = nE : grrges ’ At ( 78 )

3.4.6.3 Dehnerwarmung in ¢-Richtung
Die mittlere Dehngeschwindigkeit ergibt sich aus Gl. 42 (S. 35).
T V-tane
[ - R3

Die weitere Berechnung des Druckverlusts (Appenn-o) Und der Temperaturerhéhung
(ATpenn-0) erfolgt analog zu den GI. 77 und 78.

(79 )

3.4.6.4 Dehnerwarmung in z-Richtung
Wie bei ¢ treten bei ¢, ebenfalls negative Werte auf. Zundchst wird auch hier der
Nulldurchgang bestimmt. Es gilt:

Ns

i —Obeil—|_2M | (80 )
R (3:n,+1

Die Funktion wird wieder in zwei Abschnitten gemittelt (Gl. 81 bis 86). Der innere
Bereich (Grenzen in Gl. 82) ergibt:
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2:ng

_ . 1+ng
¢, R*- 2:0, ‘T
3-n,+1

Ns

R»[ 2:ng ]lms Leng
3ng+1 . ne
,[ 3 ns+1.V~(—ta3n6). 3-n,+1 (r o2 nrdr
o n,+1 n-R n, R
Mit dem Ergebnis in Gl. 82.
- 2-V-tano
zz1 = - R3

Ns

& giltfurr=0bisr =R .| 2|
3-n,+1

Analog dazu wird im duBeren Abschnitt vorgegangen (Gl. 84 bis 86).

— . 1+ng
;| R7oR7.[2Ns =
3-n,+1
R

. 1+ng
| 3-n.+1 Vo(tano) 13,41 (1) o), g
 Ng+1 n-R n R

Ns s
R 2ng Ji+ng
3:ng+1

2:ng

[ Z,ns Jhns
- 2-V-(-tan) \3-n +1
8222: ﬂ'R3 2ng
. 1+ng
1 2-n,
3-n,+1

_ . 1:725
5 gitfirr=0bisr =R .| 2"
3-n,+1

(81)

(82)

(83 )

(84 )

(85)

(86 )

Durch Gewichtung der beiden Bereiche erhdlt man eine einfache Formel flir die
durchschnittliche Dehngeschwindigkeit in z-Richtung (Gl. 88; Zwischenschritt in

Gl. 87).
2:ng 2:ng
_ _ 2 -n 1+ng _ 2 ‘N 1+ng
e . -R*m=[g |-R*-|==———| .;+fe,|- |R?-R?.| - ———— T 7
zzges rrl [3.ns +1j 2 3‘nS +1 ( 8 )
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2:ng

: _4-V-tano ( 2.n, - (88 )
==~ R (3.n,+1

Die Ermittlung des Druckverlusts (Appenn-z) und der Temperaturerhohung (ATpenn-z)
erfolgt analog zu den Gl. 77 und 78 (S. 46).

3.4.6.5 Gesamterwarmung in einem Diisenabschnitt

Analog zu Gl. 63 (S. 43) kann auch die Temperaturerhdhung in jedem einzelnen Di-
senabschnitt (i) bestimmt werden.

AT, = AT AT

r—Dehn —i

4+ AT

Scher i

i T A-I-Z—Dehn—i ( 89 )

¢-Dehn -i

Die Temperaturerhéhung im gesamten Konus wird durch Aufsummierung der Ab-
schnitte ermittelt.

i=m

AT =>» T (90 )

Gesamt i
i=0

3.5 Bestimmung der Dehnviskositat am Hochdruckkapillarrhe-
ometer

Basierend auf dem im letzten Abschnitt (Kap. 3.4, S. 32) vorgestellten analytischen
Modell wurde eine neue Auswertemethode flir die HKR-Messung entwickelt. Zur
Auswertung wird die Einlaufgeometrie, wie in Abb. 15 (S. 32) dargestellt, mit einem
Grenzwinkel von 45° diskretisiert. Der Einlaufkegel wird in 1.000 Abschnitte der Lan-
ge nach unterteilt. Abb. 23 illustriert die Durchflihrung der Berechnungsmethode. Die
einzelnen Schritte sind im Text erldutert.

Abschnitt 1: Startwert fiir Scherviskositat

Um die rechnerische Auswertung des HKR-Versuchs zu beginnen, wird die Schervis-
kositatsfunktion des Materials, beschrieben mit dem Potenzansatz, vorausgesetzt.
Diese Daten wurden vorher mit der in Kap. 3.2 (S. 14) beschriebenen Methode auf
die korrekte Massetemperatur hin korrigiert. Es empfiehlt sich, hier als Startwert flir
die Dehnviskositat die Scherviskositdt anzugeben.
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1 Scherviskositdt ng vorgeben (Potenzansatz)
Startparameter fiir Dehnviskositatsfunktion ng vorgeben

v

Ne anpassen Druckbedarf der
2 mittels .| Einlaufstromung berechnen (anisotherm)
Aprechen/ApEinIauf ° Aprechen
+ approximieren * ATechen
3 APeinaut —DPrechen < Fehlertoleranz?
4 v
| Ausgabe nz und £ |

Abbildung 23: Ablaufdiagramm fir die Ermittlung der Dehnviskositat; Nummerierung
wird im Text erldutert

Die Dehnviskositdt wird mit dem selbst gewahlten additiven Potenzansatz nach Gl. 91
beschrieben.

. -1 . -1
Ne = Ay 'KE1 T+ A, - KEz €™ (91)

aTe1,2 Temperaturverschiebungsfaktoren fir die Dehnviskositat,
Index 1 fir den abfallenden Bereich der Dehnviskositat, Index 2
fur den ansteigenden Bereich der Dehnviskositat, dimensionslos

Ke1,2 Parameter des neuen additiven Potenzansatzes fur die
Dehnviskositat in Pa*s"

NE1,2 Parameter des neuen additiven Potenzansatzes fur die
Dehnviskositat, dimensionslos

Abb. 24 zeigt den schematischen Verlauf des additiven Potenzansatzes im Vergleich
zu den einzelnen Ansdtzen. Im Bereich niedrigerer Dehngeschwindigkeiten dominiert
der erste Potenzansatz, welcher ein strukturviskoses Abfallen der Viskositatswerte
beschreibt. Im Ubergangsbereich kommt es zu einem Minimum. Durch die Uberlap-
pung der beiden Ansatze erreicht man eine Kriimmung der Funktion, wodurch eine
Unstetigkeit verhindert wird. Bei héheren Dehngeschwindigkeiten dominiert der zwei-
te Potenzansatz und beschreibt einen Viskositdtsanstieg oder die Bildung eines
Newton’schen Plateaus. Weiters strebt der Kurvenverlauf bei sehr niedrigen und sehr
hohen Dehngeschwindigkeiten dem Wert ,Unendlich® zu, wodurch es zu einer Uber-
schatzung der Viskositatswerte kommen konnte, sollte eine Extrapolation aus unzu-
reichenden Messdaten vorgenommen werden.
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1.000.000
—Potenzansatz 1
—Potenzansatz 2
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Dehngeschwindigkeit (1/s)

Abbildung 24: Schematischer Verlauf des additiven Potenzansatzes im Vergleich zu
den einzelnen Potenzansatzen

Mit dem hier gewahlten Ansatz ist es somit mdglich, den strukturviskosen Abfall der
Viskositat mit steigender Dehngeschwindigkeit sowie einen erneuten Anstieg zu be-
schreiben (vgl. Ergebnisse der Dehnviskositdtsmessung in Kap. 6.1.2, S. 121). Wei-
ters ermdglicht dieser Ansatz auch die Beschreibung eines Plateaus, wie es bei hohen
Schergeschwindigkeiten auftreten kann [34, 76]. Die Temperaturverschiebung erfolgt
mittels Arrheniusansatz analog zu Gl. 8 (S. 19) separat flir beide Potenzbereiche.

a. - e[EARE?‘G %) (92 )

Abschnitt 2: Druckbedarf der Einlaufstromung

Mithilfe der in Kap. 3.4.6 (S. 43) angegebenen Formeln wird der Druckverlust im
Einlauf auf Basis der vorgegebenen Stoffgesetze berechnet. Da die Strdomung im Ein-
lauf flir zéhe Kautschukmischungen nicht als isotherm betrachtet werden kann, wird
die Temperaturerhéhung in den einzelnen Abschnitten ebenfalls in der Berechnung
berlicksichtigt.

Abschnitt 3: Abbruchkriterium

Die rechnerisch erhaltenen Einlaufdruckverluste bei den unterschiedlichen Bedingun-
gen (Kolbengeschwindigkeit und Temperatur) werden mit dem real in den Viskosi-
tatsmessungen ermittelten Punkten verglichen. Ziel der Optimierung ist ein Minimum
der Abweichung zwischen den errechneten Werten und den Messpunkten der Ein-
laufdruckverluste. Die Iteration wird abgebrochen, wenn die Verringerung der mittle-
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ren Abweichung an allen Messpunkten unter 0,1% ist. Andernfalls wird die Iteration
weitergefiihrt, bis das erwahnte Kriterium erreicht ist.

Auf Basis der ermittelten Abweichung wird der erste Naherungswert der Dehnviskosi-
tat am jeweiligen Messpunkt berechnet. Die mit diesem Dehnviskositatswert neu er-
mittelten Dehnviskositatskurven werden wiederum erneut approximiert und die Itera-
tion bei Abschnitt 2 weitergefihrt.

Abschnitt 4: Ausgabe

Die Iteration wird abgebrochen sobald die Genauigkeit der Berechnung der gemes-
senen Einlaufdruckverluste nicht um mehr als durchschnittlich 0,1% im letzten Itera-
tionsschritt verbessert wurde.

3.6 Geltungsbereiche der Messmethoden und Berechnungsmo-
delle fiir die Dehnviskositat

Fir die Verwendung von Dehnviskositatsdaten in der Simulation von Kunststoffverar-
beitungsprozessen werden uUblicherweise Viskositdtskurven (Viskositat als Funktion
der Deformationsgeschwindigkeit) verwendet. Jedoch weist die Dehnviskositat zu-
satzlich zur Abhangigkeit von der Dehngeschwindigkeit noch eine Abhdngigkeit von
der Dehnung selbst auf. Abb. 25 zeigt Dehnviskositatskurven der Versuchsmischung
SBR (Zusammensetzung in Kap. 5.1, S. 68), gemessen am Sentmanat Extensional
Rheometer (SER) (vgl. Kap. 3.3.1, S. 20).

1.000.000.000 -+

—0,001 (1/s)

—0,01 (1/s)
0,1 (1/s) s
1(1/s)

—10(1/s)

10.000.000 //
1.000.000 Z

v
100.000 /

100.000.000 -

Dehnviskositdt (Pas)

10.000

0,01 0,1 1 10 100 1000 10000
Zeit (s)

Abbildung 25: SER-Messergebnisse des SBR bei 80°C, aufgetragen lber die Messzeit
[63]

Die gezeigte Auftragung ,Dehnviskositat als Funktion der Zeit" ist fiir diese Messme-
thode Ublich. Rechnet man die Zeit Gber die Dehngeschwindigkeit in Dehnung um
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(G. 93), ergibt sich die Darstellung in Abb. 26 (,Dehnviskositdt als Funktion der
Hencky-Dehnung").

e=t-¢ (93 )
1.000.000.000 T—o001 (1/5)
—0,01 (1/s)
0,1 (1/s) -
100.000.000 - 1(1/s)
—10(1/s) /
10.000.000

. /

100.000

Dehnviskositit (Pas)

10-000 T T T 1
0,001 0,01 0,1 1 10

Hencky-Dehnung (-)

Abbildung 26: SER-Messergebnisse des SBR bei 80°C aufgetragen lber die Hencky -
Dehnung

Jede der gezeigten Kurven wurde bei einer definierten Dehngeschwindigkeit aufge-
nommen. Die Steigung und Form der einzelnen Kurven zeigt die Abhangigkeit der
Dehnviskositat von der Dehnung. Diese Auftragung charakterisiert das Spannungs-
Dehnungsverhalten des jeweiligen Materials, und Effekte wie Dehnverfestigung wer-
den sichtbar. Weiters kann die Abhangigkeit der Dehnviskositat von der Dehnge-
schwindigkeit in der Verschiebung von einer Kurve auf die nachste beobachtet wer-
den. Leider kénnen die SER-Daten selbst nur in sehr geringem AusmaRB fiir die Simu-
lation und Strémungsberechnung im SpritzgieBbereich verwendet werden, da sie nur
bei sehr geringen Dehngeschwindigkeiten gemessen werden kénnen. Deutlich héhe-
re Dehngeschwindigkeiten kénnen gut am HKR erzeugt werden. Der Dehnungszu-
stand des Versuchsmaterials ist dabei allerdings nicht festgehalten, sondern andert
sich entlang des Einlaufs. Allein die absolute Dehnung kann aus dem Anfangs- und
Enddurchmesser mit der Gl. 94 bestimmt werden.

R 2
g = In| == (94 )
End

Abb. 27 zeigt eine Abschatzung der Dehnviskositatsbereiche der beiden gangigsten
Verfahren zur Kunststoffverarbeitung und der beiden Messgerate SER und HKR. Im
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Falle des HKR wurde von der am Lehrstuhl flr SpritzgieBen verfligbaren
Dusenausstattung ausgegangen.

Maschinen-
‘ versuch
Extrusion
[ -—e_——e T = === ==
SpritzgieRen Du.nnv.vand \
_ _SpritzgieBen _ _1I
—— |
ser |1 Erweiterung HKR
1 moglich
0 2 4 6 8 10

Hencky-Dehnung (-)

Abbildung 27: Ubersicht der relevanten Dehnungsbereiche der  (blichen
Kunststoffverarbeitungsprozesse,  verglichen mit  jenen  der
Messmethoden ftr die Dehnviskositatsmessung

Der Unterschied in der Dehnung bei der SER- und HKR-Messung ist sehr gut ersicht-
lich. Die Begrenzung fir die erstere liegt in der ReiBdehnung der Probe und der Rota-
tion der Walzen. Mehr als eine Umdrehung diirfen diese nicht durchfiihren, da sonst
eine doppelte Wicklung erfolgt und somit die Auswertung wegen der Walzenradius-
anderung nicht mehr giiltig ist. Der Bereich des SpritzgieBens kann mit beiden vor-
handenen Messmethoden groBteils abgebildet werden. Es ergibt sich ein nicht abge-
deckter Bereich bei Hencky-Dehnungen zwischen €=1 und 3,5. Eine Erweiterung der
HKR-Messung in niedrigere Dehnungsbereiche ist prinzipiell denkbar. Es missten
hierzu entsprechende Disen mit groBem Kapillardurchmesser im Durchmesserbe-
reich von 7 mm bis 2 mm gefertigt werden. Die Auslegung fiir die jeweilige Dehnung
kann mit Gl. 94 erfolgen.

Die in dieser Arbeit durchgeflihrten Versuche zur Messung der Massetemperatur an
der KautschukspritzgieBmaschine (Kap. 5.4, S. 83) erfolgen mit einer maximalen
Dehnung von €=4,6. Dies entspricht annahernd dem Dehnungsbereich bei den zur
Vorhersage der Temperaturerh6hung und des Druckverlusts verwendeten HKR-Daten
(ca. €=5). Wird das entwickelte Berechnungsmodell (Kap. 3.4) flir die Vorhersage
von Druckverlusten und Temperaturerhbhungen in praktischen Anwendungen ver-
wendet, muss sichergestellt sein, dass die zugrundeliegenden HKR- Daten bei ver-
gleichbaren absoluten Dehnungen gemessen wurden. Fir Stangenangiisse im Be-
reich von & = 4 bis 12 mm mit Anschnitten im Bereich von & = 1 bis 2 mm ist man
mit einem klassischen HKR-Versuch (Zylinderradius Rstrt = 12 mm; Kapillardurch-
messer Reng = 1 mm) in einem gut vergleichbaren Bereich.
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3.7 Kompressionserwarmung

Der vierte Term in der Energiegleichung (Gl. 1) beschreibt die adiabate Tempera-
turerhdhung infolge Kompression, in der Literatur auch Joule-Thompson-Effekt [27]
genannt. Die dazugehdrige Berechnungsformel ist in Gl. 95 dargestellt.

- Vspez -
A-I-Komp = TMasse ) Ap ( 95 )
p
ATkomp Kompressionserwarmung in K
a Volumetrischer thermischer Ausdehnungskoeffizient in K
Vs spezifisches Volumen in m*-kg™

Das spezifische Volumen (vs) bei unterschiedlichen Temperaturen und Driicken ist
mittels pvT Messungen messtechnisch erfassbar. Der volumetrische thermische Aus-
dehnungskoeffizient kann mittels Gl. 96 aus eben diesen pvT Daten errechnet wer-

den.
1.(”]
v \dT . (96

3.8 Vernetzungsreaktionen bei Kautschukmischungen

Die Grundlagen in diesem Kapitel stammen, falls nicht anders angegeben aus [66],
und werden auszugsweise wiedergegeben.

Die Vulkanisationsreaktion zur Herstellung von Gummi aus Naturkautschuk (NR)
wurde erstmals im Jahr 1843 parallel von Charles Goodyear und Thomas Hancock
patentiert. Mit dieser Erfindung wurden die Elastomere als neue Werkstoffgruppe
erstmals erschlossen. Neben der urspriinglichen Form der Schwefelvernetzung haben
sich weitere Vernetzungsreaktionen (z.B. Peroxidvernetzung) etabliert. Das erforder-
liche Vernetzungssystem wird je nach Kautschuktype und Verarbeitungsverfahren
ausgewahlt und beeinflusst die Materialeigenschaften des Vulkanisats wesentlich.

Die fortschreitende Vernetzungsreaktion, bzw. die ansteigende Vernetzungsdichte
duBert sich in einer Anderung diverser Materialeigenschaften. Ein Uberblick des Zu-
sammenhangs zwischen dem Vernetzungsgrad und einigen wichtigen mechanischen
Kennwerten kann Abb. 28 entnommen werden.

Die Moduli (dynamisch, statisch) nehmen mit steigendem Vernetzungsgrad zu, die
Harte steigt bis auf ein Plateau und der Druckverfomungsrest nimmt kontinuierlich
ab. Werte wie ReiBfestigkeit und WeiterreiBwiderstand durchlaufen ein Maximum, um
anschlieBend wieder abzufallen. Aus diesen Zusammenhangen ist ersichtlich, dass es
oft nicht allein ausreicht, einen Vernetzungsgrad von 100% zu erreichen, sondern ein
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Optimum ermittelt werden muss. Durch die niedrige Warmeleitfahigkeit von Kaut-
schukmischungen ist es eine weitere Herausforderung, einen homogenen Vernet-
zungsgrad Uber das gesamte Bauteil zu erzielen.

Dynamischer Modul

>

WeiterreiBwiderstand Statischer Modul

ReiBfestigkeit

Eigenschaften

Harte

Druckver-
formungsrest

»
Vernetzungsdichte

Abbildung 28: Materialeigenschaften von Kautschukmischungen als Funktion der
Vernetzungsdichte [40]

3.8.1 Reaktionsarten

Es gibt unterschiedliche Arten von Vernetzungsmethoden und diese sind nach wie
vor Inhalt aktueller Forschungsarbeiten [50, 69]. Schwefel- und Peroxidvernetzung
sind die im Spritzguss am haufigsten eingesetzten Systeme.

3.8.1.1Schwefelvernetzung

Die Schwefelvernetzung ist, wie schon erwahnt, die adlteste und am meisten verbrei-
tete Vernetzungsart. Grundvoraussetzung ist eine Doppelbindung in der Haupt- oder
Nebenkette des Kautschuks. Um eine wirtschaftliche Umsatzgeschwindigkeit sowie
die gewlinschten Eigenschaften des Vulkanisats zu erzielen, ist der Einsatz von Be-
schleunigern und Aktivatoren unerlésslich. Uber die zugegebene Menge an Schwefel
kdnnen die Vernetzungsdichte, die Harte und die Elastizitdt des Gummis beeinflusst
werden. Ublicherweise wird fiir die Herstellung von Elastomerprodukten Schwefel in
der elementaren Form (Sg-Ringe) verwendet. Nach Aufbrechen der Ringstruktur bil-
det der Schwefel Bricken unterschiedlicher Lange zwischen den Polymerketten des
Kautschuks (siehe Abb. 29).
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Abbildung 29: Schwefelbriicken zwischen Polymerketten;, a) monosulfidisch,
b) disulfidisch, c) polysulfidisch; [66]

Die Lange der Schwefelverbindungen wird durch das Verhaltnis von Schwefel zu Be-
schleuniger und vor allem durch die Reaktionstemperatur bestimmt. Je héher die
Temperatur ist, desto kirzer sind die Schwefelbriicken. Die gebildeten Briicken be-
einflussen die dynamischen Eigenschaften des Vulkanisats.

Der Mechanismus der Schwefelvernetzung ist nach wie vor nicht eindeutig geklart,
wobei das Auftreten sowohl von ionischen, als auch von radikalischen Zwischenstu-
fen nachgewiesen wurde [38]. Viele wissenschaftliche Untersuchungen wurden an
beschleunigerfreien Schwefelsystemen durchgefiihrt. Diese haben flir die Anwendung
aufgrund der langsamen Reaktionsgeschwindigkeiten jedoch nur eingeschrankte Be-
deutung. Aufgrund der hoheren Praxisrelevanz wird in dieser Arbeit nur die Schwe-
felvernetzung unter Einwirkung von Beschleunigern behandelt. Die wesentlichen
Schritte der Reaktion sind in Abb. 30 dargestellt. Zunachst bildet sich ein aktiver Be-
schleuniger-Komplex, der maBgeblich fir die Dauer der Inkubationszeit () verant-
wortlich ist. Weiters reagiert dieser mit dem Schwefel und bildet wiederum den so
genannten Schwefellibertragungskomplex. Von diesem wird der Schwefel an die Po-
lymerkette des Kautschuks Ubertragen. AnschlieBend kann diese mit weiteren Ketten
vernetzen. Gegenlaufig findet eine Abbaureaktion der Schwefelbriicken statt. Somit
durchlauft der Vernetzungsgrad ein Maximum, das es zu erreichen gilt. Die anschlie-
Bende Reduktion der Vernetzungsstellen wird als Reversion bezeichnet.

Die Erscheinungsform eines Beschleuniger-Komplexes ist schematisch in Abb. 31
links dargestellt. Dieser besteht aus einem Zink-Ion, Beschleunigerresten (B) und
Liganden (L). Ein praktisches Beispiel daflir ist in Abb. 31 rechts dargestellt. Hier tre-
ten eine Fettsdure und ein Amin als Liganden auf. Der Beschleunigerrest kénnte von
Mercaptobenzothiazol (MBT) oder Dibenzothiazylsulfid (MBTS) stammen.
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L Beschleuniger + Aktivatoren

l Aktiver Beschleuniger-Komplex

I+5:<

Y

Schwefeliibertragungs-Komplex ‘

Kautschuk-Beschleuniger-
Zwischenprodukt

‘ Polysulfid-Metzstellen

Y
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Abbildung 30: Ubersicht der einzelnen Stufen der Vernetzungsreaktion [58]
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Abbildung 31: Beschleunigerkomplex fiir Schwefelvernetzung, links: schematische
Darstellung des Komplexes, L: Liganden, B: Beschleunigerreste,
rechts: Zink-Komplex mit Mercaptobenzothiazolrest und Fettsdure

sowie Amin als Liganden [66]
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3.8.1.2Peroxidische Vernetzung

Im Unterschied zu Schwefelvernetzungssystemen eignen sich Peroxide auch zur Ver-
netzung von Kautschuken mit gesattigter Hauptkette. Die Vulkanisate zeichnen sich
durch gute Warmebestandigkeit und niedrigen Druckverformungsrest im Vergleich zu
Schwefelvulkanisaten aus. Die ReiB- und WeiterreiBfestigkeit ist jedoch in der Regel
niedriger. Der Ablauf der peroxidischen Vernetzung gliedert sich in Initiierung, Radi-
kallbertragung, Vernetzung und Abbruch. Die einzelnen Schritte werden in Folge
erldutert.

Schritt 1: Initiierung

Zunachst zerfallen die Peroxide in freie Radikale (Reaktionsgl. 97).

RO—OR —= 2 RO- (97 )

Es handelt sich hierbei um den flir die gesamte Vernetzung zeitbestimmenden
Schritt.

Schritt 2: Radikaliibertragung

Die Radikallibertragung kann entweder durch Addition (Reaktionsgl. 98) oder Was-
serstoff-Abstraktion (Reaktionsgl. 99) stattfinden.

RO: + *+—CH=CH—+ —» *—(|3H—CH-

(98 )
OR
(|3H3 CIJHs
RO- + *—CH;yC=CH-CHy*+ —# +—CH-C=CH-CH;* + ROH
(99 )

i
+—CH=C—CH~CH;~»
Welche der beiden Reaktionen bevorzugt ablauft, hdngt von der verwendeten Kaut-
schuktype ab.
Schritt 3: Vernetzung

Je nach Anzahl der freien Radikale lauft die Vernetzung wie in Reaktionsgl. 100 oder
101 ab.

*/\/\/* 3 */\/\/* — e *in (100 )
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*/\/\/* e W W /ﬁ\/\/z (101)

Schritt 4: Reaktionsabbruch

Die Abbruchreaktionen konkurrieren mit den Vernetzungsreaktionen. Auftreten kon-
nen Kettenspaltungen (Reaktionsgl. 102), Radikalkombinationen (Reaktionsgl. 103),
Seitenkettenbildung (Reaktionsgl. 104) und Zyklisierung (Reaktionsgl. 105).

NN NN = SO s e=ed T (102)

AN+ ROE —= :
: w (103 )
OR

*/\/\CHZI o+ */\/\'/\/* - 5
(104 )
*/\/\/\/\/* E— H (105)

Die dargestellten Reaktionen flihren zu einer Deaktivierung der Radikale und damit
einem Abbruch der laufenden Vernetzungsreaktion.

3.8.2 Reaktionskinetik

Unabhdngig vom verwendeten Vernetzungssystem kann der zeitliche Verlauf der
Vernetzungsreaktion mittels Vulkametrie [22] bestimmt werden. Eine auf diese Art
gemessene Vulkameterkurve ist in Abb 32 zu sehen.
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Schubkraft F —=

Vulkanisationszeit + —=

Abbildung 32: Schematischer Verlauf der Vernetzungsreaktion anhand einer

Vulkameterkurve [22]
Fa Minimalkraft in N
Feo Maximalkraft in N
Ft Schubkraft zum Zeitpunkt t; in N
t Inkubationszeit in s
tx Umsatzzeit in s

Der gezeigte Verlauf lasst sich in Inkubations- und Reaktionsphase einteilen.

3.8.2.1Inkubationsphase

Bei Schwefelvernetzung ist dies jene Zeit, die bendtigt wird, um die Schwefel-
Beschleuniger-Komplexe zu bilden. Bei Peroxid-Vernetzung werden die beigesetzten
Radikalfanger (Stabilisatioren) verbraucht. Dies sind in der Regel sterisch gehinderte
Phenole wie Butylhydroxytoluol (BHT, Abb. 33).

OH

Abbildung 33:  Strukturformel von Butylhydroxitoluol/
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Aus Sicht der Verarbeitung ist die Inkubationszeit wesentlich, da in diesem Zeitraum
alle formgebenden Prozesse stattfinden miissen. Mathematisch wird diese Phase mit
dem Scorch-Index (GI. 106) beschrieben.

dt
S=|——

! t(T) (106)
S Scorch-Index

Dieser Index ist zwischen 0 und 1 definiert und beschreibt den Abbau der Inkubati-
onszeit. Diese zeigt eine starke Abhangigkeit von der jeweils herrschenden Tempera-
tur. Dieser Zusammenhang wird mittels Arrheniusansatz (Gl. 107) beschrieben.

el

t(T) _ t'(Tov) .e Rg (T Tov (107 )
Eati Aktivierungsenergie der Inkubationszeit in J-mol™

Tov Referenztemperatur fiir die Vernetzung in K

3.8.2.2Reaktionsphase

Die Umsatzvariable beziehungsweise der Vernetzungsgrad der Vernetzungsreaktion
kénnen mittels Gl. 108 beschrieben werden.

X Ct Ft B Fa
“c, F-F (108 )
X Vernetzungsgrad, dimensionslos
Ct Konzentration der Netzstellen zur Zeit t in mol-I*
Co Endkonzentration der Netzstellen in mol-I™

Obwohl die Vernetzungsreaktion selbst oft eine Kombination aus mehreren Reaktio-
nen ist, wird sie zumeist als Reaktion erster Ordnung beschrieben [22] (siehe
Gl. 109).

X=1-(1-X,) e™* (109)
Xalt alter Vernetzungsgrad, dimensionslos
Kk Vernetzungsgeschwindigkeitskonstante in s

Eine Alternative dazu bietet die Gleichung flir eine Reaktion der Ordnung no.

X=1-0m(1-X, )™ -k-(1-n,) -dt (110)
Kk Vernetzungsgeschwindigkeitskonstante in s
No Reaktionsordnung, dimensionslos
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Wobei die Vernetzungsgeschwindigkeitskonstante ebenfalls eine Abhadngigkeit von
der Temperatur zeigt, welche mittels Arrheniusansatz beschrieben wird (GIl. 111).

()

k(T):k(Tov)'e ° > (111)

Eak Aktivierungsenergie der Vernetzungsgeschwindigkeitskonstante
in J'mol™

Es bleibt noch zu erwdhnen, dass diese einfache mathematische Beschreibung der
Vernetzung Phanomene wie Reversion (Abbau der Vernetzungsstellen) oder den
»<marching modulus" (weiterer Modulanstieg nach Erreichen 100%iger Vernetzung)
nicht abbildet.

Ein typischer Wert fiir die Aktivierungsenergie ist Ex=97.000 J'mol™. Damit ergibt
sich Gl. 112, mit der gezeigt werden kann, dass die Erhéhung der Temperatur um
10°C eine Erhéhung der Reaktionsgeschwindigkeit um den Faktor 1,89 bringt.

97000( 1 1

K(T)=k(Ty,)- g b (o ) _ Kk, -1,89 (112)

Es qgilt die Faustregel, dass ,10° Temperaturerhbhung die Vulkanisationszeit halbiert."
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4 Berechnungsprogramme

4.1 Programm zur Berechnung der Temperaturerhohung in ko-
nischen Diisen

Die Umsetzung des in Kap. 3.4 (S. 32) beschriebenen Berechnungsmodells erfolgte
in Excel 14.0, Microsoft, Redmond, USA. Verwendet wurde die beschriebene Diskreti-
sierung mit 1.000 Elementen (ber die Lange des Einlaufs und mit 10 Elementen lber
die Lange der angrenzenden Kapillare (L; und L, in Abb. 15, S. 32).

e Eingabewerte fiir die Berechnung

Zunachst wird die Disengeometrie (Abb. 15, S. 32) durch die Werte in Tab. 6 be-
schrieben. Die Lange L; ergibt sich aus den Angaben und muss nicht eingegeben
werden.

Tabelle 6: Eingabewerte zur Beschreibung der Disengeometrie

Abkiirzung Bezeichnung Einheit
Rstart Anfangsradius m
Rend Endradius, Kapillarradius m

0 halber Disenwinkel °
L, Kapillarldnge m

Die bendtigten Angaben zur Stromung selbst sind in Tab. 7 aufgelistet und die Mate-
rialdaten in Tab 8. Zur Beschreibung der Scherviskositdt wird der Potenzansatz
(Gl. 28, S. 33), zur Beschreibung der Dehnviskositat ein eigener Ansatz (Gl. 91,
S. 49) verwendet.

Tabelle 7: Eingabewerte zur Beschreibung der Stromung

Abkiirzung Bezeichnung Einheit
Tstart Starttemperatur oC
Vv Volumenstrom m-s1

Nach Eingabe aller angeflihrten Materialdaten werden die Temperaturerhéhung und
der Druckverlust entlang der Disenlange fiir jedes Scheibchen der Diskretisierung
berechnet. Verwendet werden dabei die in Kap. 3.4.6 (S. 43) angeflihrten Formeln.
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Tabelle 8: Eingabewerte zur Beschreibung der Kautschukmischung

Abkiirzung | Bezeichnung | Einheit
Scherviskositat
K Parameter des Potenzansatzes zur Pa-g"
Beschreibung der Scherviskositat
Ns Parameter des Potenzansatzes zur i
Beschreibung der Scherviskositat
Eas Aktivierungsenergie fiir die Scherviskositét J'mol*
Tos Bezugstemperatur fiir die Scherviskositat K
Dehnviskositat
Key Parameter d_es additiven Pot_enzar_ls_gtzes Pa-s”
zur Beschreibung der Dehnviskositat
N1 Parameter des additiven Potenzansatzes i
zur Beschreibung der Dehnviskositat
K Parameter des additiven Potenzansatzes Pa-s”
F2 zur Beschreibung der Dehnviskositét
.- Parameter des additiven Potenzansatzes i
zur Beschreibung der Dehnviskositat
Ear1 Aktivierungsenergie flir die Scherung J'mol?
Eae2 Aktivierungsenergie fiir die Scherung J'mol?
Toe Bezugstemperatur K
Weitere Stoffdaten
Cp Warmekapazitat Jkg K
p Dichte kg'm™

Ausgegeben werden jeweils die Temperaturerhéhungen und Druckverluste:

AT und Ap gesamt
AT und Ap zufolge Scherung im Konus
AT und Ap zufolge Dehnung im Konus
o in r-Richtung
o in ®-Richtung
o in z-Richtung
AT und Ap in der Kapillare

4.2 Programm zur Berechnung der Vernetzung eines platten-
formigen Formteils

Im Rahmen von [15] wurde ein Programm zur Berechnung des Vernetzungsgrads
eines Bauteils entwickelt. Die benétigte Heizzeit kann mit diesem Programm ebenfalls
abgeschéatzt werden. Die Berechnung beginnt mit dem Ende der Einspritzzeit. Die zu
erwartende Temperatur nach Beendigung des Einspritzens kann entweder mit dem in
Kap. 4.1 (S. 63) vorgestellten Programm berechnet oder aber an der ausgespritzten
Kautschukmasse gemessen werden.
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4.2.1 Berechnung des Temperaturprofils mittels Finite Differenzen Metho-
de (FDM)

Die Warmeleitung von der Werkzeugwand auf die Kautschukmischung wird mittels
eindimensionaler Finiter Differenzen zur Lésung der Energiegleichung ermittelt. Dazu
wird die in Abb. 34 dargestellte Diskretisierung verwendet.

X, n
N
Tn+1,i
Ax
Tn,i—l Tn,i Tn,i+1
Tn—l,i
At
<>

> t,i

Abbildung 34: Gitter zur Losung des Warmeleitproblems mittels der Finite
Differenzen Methode FDM

Das Formteil wird Uber die Dicke in Abschnitte geteilt, wobei die Temperatur in den
Knotenpunkten Uber die Zeit (t) betrachtet wird. Die Warmeleitung wird mit der ver-
einfachten eindimensionalen Energiegleichung (Gl. 113) beschrieben.

a__» [oT
ot p-c, \ox?

(113)

A Warmeleitfahigkeit in W-m™-K™

Unter Verwendung der Lésungsformel fiir zentrale Differenzen wird diese zu Gl. 114.

n A - At Tn+1,i -2 Tn,i + Tn—l,i
=T+ e o (114 )

Thi Temperatur an der Stelle n zum Zeitpunkt i in K

’

Somit kann die Temperatur in den unterschiedlichen Dickenabschnitten des Formteils
berechnet werden. Als Randbedingung wird der Ubergang zwischen Werkzeugwand
und Formteiloberflache mittels der so genannten Kontakttemperatur (Gl. 115) unter
Verwendung der Materialkonstanten b (Gl. 116) jeweils flir die Kautschukmischung
und den Werkzeugstahl beschrieben [55].
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_ TKm : me + TWz : bWz

T b, +b, (115)
b=\r-p-c, (116 )
Tk Kontakttemperatur in K
Tkm Temperatur der Kautschukmischung in K
Tw: Temperatur der Werkzeugoberflache in K
bkm Warmeeindringfahigkeit der Kautschukmischung in kg?*s®*K™
bwz Warmeeindringfahigkeit des Werkzeugstahls in kg*'s™*K™

4.2.2 Berechnung der Inkubationszeit

Die Inkubationsphase wird mittels der Gleichung fiir die Anderung des Scorch-Index
(Gl. 117) beschrieben. Daflir wird Gl. 106 (S. 61) in die Differenzenform umgewan-
delt.

1
As_ﬁ-At (117 )

AS Scorch-Index-Anderung, dimensionslos

Der Scorch-Wert zu Beginn der Berechnung kann vom Benutzer im Bereich von null
bis eins, entsprechend dem jeweils berechneten Prozess, gewahlt werden. Ist der
Scorch-Wert 1 erreicht beginnt die Vernetzung.

4.2.3 Berechnung der Vernetzungsreaktion

Die Vernetzungsreaktion kann, je nach Wahl des Benutzers, als Reaktion erster
(Gl. 109, S. 61) oder hoéherer Ordnung (Gl. 110, S. 61) beschrieben werden.

4.2.4 Eingabewerte fiir die Berechnung

Der Benutzer kann wahlen, ob die Heizzeit zur Erreichung eines bestimmten Vernet-
zungszustands, oder der Vernetzungszustand nach einer bestimmten Heizzeit be-
rechnet werden soll. Als nachster Schritt werden die Prozessparameter vorgegeben
(Tab. 9).
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Tabelle 9:

Eingabewerte zur Festlegung der Prozessparameter

Bezeichnung

Einheit

durchschnittliche Massetemperatur nach Beendigung
des Einspritzens

°C

Werkzeugtemperatur

°C

Bauteildicke

mm

Berechnungspunkte

Scorch-Wert

Berechnungsende
(fur die Berechnung des Vernetzungsgrads)

S

Vernetzungsgrad Rand
(fur die Berechnung der Heizzeit)

%

Vernetzungsgrad Mitte
(fir die Berechnung der Heizzeit)

%

Tab. 10 zeigt die fir die Berechnung bendtigten Materialparameter.

Tabelle 10: Eingabewerte der Materialparameter

Abkiirzung |

Bezeichnung

Einheit

Vulkanisationsverhalten

Tov

Bezugstemperatur

k

Vernetzungsgeschwindigkeitskonstante

ti

Inkubationszeit

No

Reaktionsordnung (falls beriicksichtigt)

o |n [ R

Eax

Aktivierungsenergie flr die
Vernetzungsgeschwindigkeit k

J'mol™

Eati

Aktivierungsenergie flir die Inkubationszeit

J'mol?

EAn

Aktivierungsenergie fur die Reaktionsordnung

J'mol?

Thermodynamische Eigenschaften der Kautschukmischung

A

Warmeleitfahigkeit der Kautschukmischung

W.m-l.K-l

Pk

Dichte der Kautschukmischung

kg'm™

CpK

Warmekapazitat der Kautschukmischung

J- kg-l . K-l

Thermodynamische Eigenschaften des Werkzeugstahls

Ast

Warmeleitfahigkeit des Werkzeugstahls

W.m-l.K-l

Pst

Dichte des Werkzeugstahls

kg'm™

Cpst

Warmekapazitat des Werkzeugstahls

J.kg-l.K-l

Nach dem Starten lauft die Berechnung, je nach Vorgabe, bis die gewahlte Heizzeit
abgelaufen ist, oder bis der gewtlinschte Vernetzungsgrad erreicht wird. Ausgegeben
wird das Temperatur-, Scorch- und Vulkanisationsgradprofil zum Ende der Berech-
nung. Der zeitliche Verlauf dieser GréBen ist in den Ergebnisdateien ebenfalls ersicht-
lich. Im ,Heizzeitmodus" wird die geschdtzte minimale Heizzeit zur Erreichung des

gewtlnschten Vulkanisationsgrads ausgegeben.
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5 Experimentelles

5.1 Verwendete Materialien

Die verwendeten Materialien sind in Tab. 11 dargestellt.

Tabelle 11: Fir die Versuche verwendete Materialien, Angaben in Gewichtsteilen

Kaut- Flillstoffe Vernetzungs- | Hersteller | Verwendet
schuk-typ system in Kapitel
SBR 100 Teile SBR Schwefel- Semperit, 5.4,5.5,
52 Teile RuB, Vernetzung V\/_?mpassing, 5.6, 5.7
Osterreich
62 Teile weiBer
Flllstoff
NBR 1 100 Teile NBR Schwefel- Kraiburg, 54,55
61 Teile RuB Vernetzung Waldkraiburg,
Deutschland
34 Teile weiBer
Flllstoff
NBR 2 100 Teile NBR Schwefel- Semperit, 5.3
weiBe Variante: Vernetzung V\/_?mpassing,
Osterreich
73 Teile weiBer
Flllstoff
schwarze Variante:
19 Teile RuB zu-
satzlich
EPDM 100 Teile EPDM Peroxid- Kraiburg, 5.6,5.7
60 Teile RuB Vernetzung Waldkraiburg,

Deutschland

Die Mischungen wurden bei der jeweils im industriellen MaBstab in insgesamt drei

unterschiedlichen Innenmischern (Harburg Freudenberg Maschinenbau GmbH, Freu-

denberg, Deutschland) hergestellt. Die Mischparameter sind in Tab. 12 aufgelistet.
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Tabelle 12: Mischbedingungen der Versuchsmaterialien

SBR NBR EPDM
Mischertype GK 190E GK 320E GK 190E
Mischzeit (s) 300 540 240
Maximale
Massetemperatur 150 100 130
(°O)

In Folge werden die in den Mischungen verwendeten Polymere kurz vorgestellt.

5.1.1 Styrol-Butadien-Kautschuk (SBR)

SBR ist einer der altesten Synthesekautschuke und wird entweder in radikalischer
Emulsions- (E-SBR) oder anionischer Lésungspolymerisation (S-SBR) hergestellt. Je
nach Herstellungsart sind die Monomereinheiten Styrol und Butadien statistisch oder
in Blocken angeordnet. Die Mikrostruktur der Butadieneinheiten wird Uber die Tem-
peraturfiihrung bei der Polymerisation eingestellt. Die Strukturformel von SBR ist in
Abb. 35 dargestellt.

: cHz—CH:CH—c:Hg—)—ECH—CH2 .
X y

n

Abbildung 35:  Strukturformel von SBR (vereinfachte Darstellung) [66]

SBR ist mengenmaBig der am meisten produzierte Synthesekautschuk. Sein haufigs-
tes Anwendungsgebiet ist die Reifenproduktion. Weiters werden Férderbander, Plat-
ten, Schlauche, Formartikel im Kfz-Bereich, Bauprofile und Schuhsolen aus diesem
Kautschuk hergestellt [66].

5.1.2 Acrylnitril-Butadien-Kautschuk (NBR)

NBR wird in radikalischer Copolymerisation aus Butadien und Acrylnitril synthetisiert.
Der Acrylnitril-Gehalt der handelstiblichen Kautschuke liegt zwischen 15 und 50 Ge-
wichtsprozent. Uber diesen werden viskoelastische Eigenschaften und die chemische
Bestandigkeit gezielt beeinflusst. Die Strukturformel findet sich in Abb. 36. NBR wird
zur Herstellung von Produkten fir die Kfz- und Lebensmittelindustrie sowie flr
Schlduche und Forderbander verwendet [66].
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* CHZ—?H4)—(*CH2—CH:CH—CH2 *
X y

CN "

Abbildung 36: Strukturformel von NBR (vereinfachte Darstellung) [66]

5.1.3 Ethylen-Propylen-Dien-Kautschuk (EPDM)

EPDM ist ebenfalls einer der am haufigsten eingesetzten Synthesekautschuke. Die
Herstellung wurde durch die Entwicklung der Ziegler-Natter-Kathalysatoren erschlos-
sen. Die Synthese erfolgt durch Polymerisation von Ethylen, Propylen und und einem
dritten Monomer, wie z.B. Ethyliden-Norbonen, an dem bei der Vulkanisation Vernet-
zungsstellen gebildet werden. Die Strukturformel ist in Abb. 37 gegeben.

v{{%CH;CH;}%—CH;?H—%%—CH—CH—}%—*
X y z
CH, CH; !

\
CH-CH,

Abbildung 37:  Strukturformel von EPDM [66]

EPDM zeichnet sich durch seine gute Hitze- und Witterungsbestandigkeit aus und
wird deswegen haufig in Dichtungen eingesetzt [66]. Die Vernetzung von EPDM
erfolgt meist peroxidisch.

5.2 Verwendete Gerate

5.2.1 Hochdruckkapillarrheometer (HKR)

Im Rahmen dieser Arbeit kamen insgesamt 2 Hochdruckkapillarrheometer der Firma
Gottfert, Buchen, Deutschland, zum Einsatz. Der GroBteil der Messungen wurde mit
dem Rheograph 2002 (Abb. 38, links) durchgefiihrt. Nur die Bestimmung der Scher-
und Dehnviskositat des SBR A2452 (Kap. 6.1.1, S. 115) erfolgte am Rheograph 75
(Abb. 38, rechts). Grund daflir war die Moglichkeit, mit dem neueren Gerat hdhere
Scher- und Dehngeschwindigkeiten zu erreichen.
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Abbildung 38: Hochdruckkapillarrheometer,  links:  Rheograph 2002, rechts:
Rheograph 75 [6]

Die in der Arbeit verwendeten Gerate- und Disenkonfigurationen sind fir beide Rhe-
ographen in Tab. 13 und 14 aufgelistet.

Tabelle 13: Spezifikationen des Rheographen 2002

Kandle 1
Zylinderdurchmesser 12 mm
Temperierung 3 Zonen Uber Zylinder
Diisendurchmesser 1 mm
Diisenlangen 0,2; 10; 20; 30 mm
Massedruckaufnehmer 1400 bar

Tabelle 14: Spezifikationen des Rheographen 75

Kandle 3
Zylinderdurchmesser 15 mm
Temperierung 3 Zonen Uber Zylinder
Diisendurchmesser 1 mm
Diisenlangen 0,2; 10 mm
Massedruckaufnehmer 2000 bar

5.2.1.1 Versuchsanordnung zur Messung der Kompressionserwarmung

In den Versuchen zur Messung der Kompressionserwarmung (Kap. 5.6, S. 103) wur-
de die in Abb. 39 gezeigte Versuchsanordnung am HKR (Rheograph 2002 Kap. 5.2.1,
S. 70) verwendet. Zum Verschluss des Zylinders dient eine mit einem Thermoele-
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ment des Typs J ausgestattete Diise. Der Druck innerhalb des Zylinders wird mittels
Drucksensor, die Temperatur mit dem Thermoelement gemessen.

\ 4

[ ] Zylinder
Drucksensor B u Thermoelement
b~ s |
" VaY
Abbildung 39: Versuchsaufbau zur Messung der Kompressionserwarmung am HKR
[41]

5.2.2 Rubber Process Analyser (RPA)

Zur Messung des Vernetzungsverhaltens der Versuchsmischungen (Kap. 6.1.6,
S. 131) kam ein Rubber Process Analyser (RPA), Typ D-RPA-3000 der Firma Mon-
Tech, Buchen, Deutschland (Abb 40), zum Einsatz. Dies ist ein rotorloses Rotations-
schub-Vulkameter mit bikonischer genuteter Priifkammer (Abb 41), die elektrisch
beheizt oder pneumatisch gekihlt werden kann.

Abbildung 40: Rubber Process Analyser (RPA) Foto aus [64]
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Probe

m
|_ : _J Siegelring

[ e ]
=

Probekammer

Abbildung 41: Prifkammer des Rubber Process Analysers (RPA) [2]

5.2.3 pvT-Gerat

Die in dieser Arbeit verwendeten pvT-Messungen wurden an einem PVT100 (Firma
SWO Polymertechnik, Krefeld, Deutschland) durchgefiihrt. Es handelt sich dabei um
ein Kolben-pvT-Gerdt. Das Messprinzip ist in Abb. 42 veranschaulicht. Eine Material-
probe ist in einer Kammer eingeschlossen und wird mittels Stempel mit einer defi-
nierten Kraft (bzw. einem definierten Druck) beaufschlagt. Die Bewegung des Kol-
bens wird mittels Wegaufnehmer gemessen. Aus dieser Information wird das aktuelle
Volumen der Probe errechnet. Das Probengewicht wird durch Wiegen ermittelt,
wodurch weiters das spezifische Volumen bei den jeweiligen Druck- und Temperatur-
verhdltnissen errechnet werden kann (G. 118).

2

v.(p,T)= 1" (118 )
m
Vs spezifisches Volumen in m*-kg™
I Lange der Probe in m
r Radius des Zylinders in m
m Masse der Probe in kg
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Abbildung 42: Veranschaulichung des Messprinzips des Kolben-pvT-Gerats [5]

5.2.4 Differential Scanning Calorimeter (DSC)

Zur Messung der spezifischen Warmekapazitat (cp,) wird ein DSC1-Gerat der Firma
Mettler Toledo, Greifensee, Schweiz, verwendet. Die Messung erfolgt an einer kleinen
Probe in der GroBe eines Granulatkorns. Diese wird in einem Tiegel einem definierten
Temperaturprogramm unterworfen und die aufgenommene Warmemenge gemessen.
Als Referenz dient ein Saphir mit bekannter Warmekapazitat.

Durch die verhaltnismaBig kleine Priifungsmenge der DSC-Messung wurde bei der
Bestimmung der spezifischen Warmekapazitat von Kautschukmischungen haufig eine
hohe Streuung beobachtet. Dies durfte auf ortliche Konzentrationsunterschiede in
der Mischung zurilickzufiihren sein. Aus diesem Grund wurde die Messung jeweils
dreimal durchgeflihrt und ggf. ein Mittelwert Gber die erhaltenen Messpunkte gebil-
det.

5.2.5 SpritzgieBmaschine

Alle in dieser Arbeit vorgestellten SpritzgieBversuche erfolgten mit einer Maplan
KautschukspritzgieBmaschine, Type MTF 750/160 edition (Abb. 43).
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Abbildung 43: KautschukspritzgieBmaschine Maplan MTF 750/160 edition ohne
eingebautes Werkzeug

Es handelt sich dabei um eine KautschukspritzgieBmaschine mit vertikaler SchlieB-
und Spritzeinheit. Die technischen Daten der Maschine kénnen Tab. 15 entnommen
werden.

Tabelle 15: Technische Daten der KautschukspritzgieSmaschine MTF 750/160 edition

[27]
Eigenschaft Einheit Wert
maximale SchlieBkraft kN 1600
maximales Hubvolumen cm3 750
maximaler Einspritzvolumenstrom cm3/s 78
maximaler Einspritzdruck bar 1900
Schneckendurchmesser mm 32
AuBendurchmesser Zylinder mm 75
maximaler Offnungshub mm 450

Weiters verfiigt die Maschine Uber ein so genanntes FIFO-Aggregat (First-in, First-
out). Dieses ermdglicht ein nahezu rlckstandsfreies Einspritzen des dosierten
Schussvolumens. Dies ist bei der Verarbeitung von Kautschukmassen essenziell, da
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zu lange Verweilzeiten des Materials in der Spritzeinheit zu einem punktuellen Anvul-
kanisieren des Materials flihren kénnen. Abb. 44 zeigt ein FIFO-Aggregat nach der
Bauart der Firma Maplan. Die Besonderheit an dieser Konstruktion ist, dass die Ein-
spritzkammer baulich von Schnecke und Zylinder getrennt ist und sich nicht, wie bei
anderen Maschinenherstellern Ublich, im Zylinder vor der Schneckenspitze befindet.
Der Zylinder selbst taucht als Kolben in die Einspritzkammer ein und spritzt die plasti-
fizierte Masse in das Werkzeug. Diese Konstruktionsweise bedingt, dass die Spritz-
einheit nicht vom Werkzeug abgehoben werden kann.

Einspritzzylinder

Plastifizierzylinder

Riickstromsperre
Schnecke

Einspritzkammer (Pot)

Heizplatte
(Einspritzseite)

Abbildung 44: FIFO Aggregat, Zylinder in oberster Position dargestellt [9]

5.2.6 Versuchswerkzeuge

Bei allen verwendeten Werkzeugen erfolgte die Datenerfassung mit dem System Spi-
der 8 und dessen Software Catman Easy, Firma Hottinger Baldwin Messtechnik
GmbH, Darmstadt, Deutschland.

5.2.6.1 Versuchswerkzeug fiir die Massetemperaturmessung

Die Anforderung an dieses Werkzeug war eine einfache Messung der Massetempera-
tur im SpritzgieBzyklus zu ermdglichen. Zu diesem Zweck wurde das in Abb. 45 dar-
gestellte Versuchswerkzeug konstruiert. Abb. 46 zeigt die Schnittansicht des Werk-
zeugs. Das Werkzeug ermdglicht das Ausspritzen durch eine wechselbare Dise ins
Freie und eine Messung des Drucks vor der Dise.
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Heizband Drucksensor

Wechselbare Platte Freiraum fir Masse-
mit konischer D temperaturmessung

Abbildung 45: Versuchswerkzeug zur Messung der Massetemperatur [37]
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Abbildung 46: Schnittansicht des  Versuchswerkzeugs zur  Messung  der
Massetemperatur [37]

Die Oberseite ist gegen die Unterseite durch vier runde Bolzen abgestitzt, um die
beim Einspritzen entstehenden Krafte aufzunehmen. Ware diese Abstitzung nicht
gewahrleistet, kdnnte es passieren, dass die Oberseite des Werkzeugs aufgrund der
hohen Einspritzdriicke von der Aufspannplatte herunter gerissen wird. Wie in den
Abbildungen ersichtlich, verfiigt das Werkzeug (iber keine Kavitat. Der Freiraum zwi-
schen den 4 Bolzen kann genutzt werden, um Massetemperaturmessungen mittels
Einstichflihler oder Infrarotkamera durchzufiihren. Weitere Bohrungen in der Mess-
platte erméglichen lber die Druckmessung hinausgehend den Einsatz weiterer Sen-
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soren, wie z.B. eines IR-Temperatursensors (FOS-Messtechnik GmbH, Schlacht-
Audorf, Deutschland). Diese und andere Messmethoden werden in Kap. 5.4.4 (S. 90)
behandelt. Die Druckmessung erfolgt mit einem Sensor des Typs MDA422-1/2-2M,
Dynisco, Franklin, Massachusetts, USA. Die Temperierung erfolgt tber die Heizplat-
ten der Maschine und einem eigens konstruierten Keramikheizband. In Tab. 16 sind
die fir dieses Werkzeug verfiigbaren Diisen aufgelistet.

Tabelle 16: Male der verfigbaren Dusen (vgl. Abb. 15, S. 32)

Diise (-)|  Rstart (mm) Rena (Mm) L, (mm) 6 (°)
1 7,5 0,75 1 20
2 7,5 0,75 1 30
3 7,5 0,75 1 45
4 7,5 0,75 1 60
5 7,5 0,75 1 75
6 7,5 0,75 1 90
7 7,5 1 1,13 60
8 7,5 1 16 60

5.2.6.2 Versuchswerkzeug zur Heizzeitverkiirzung mittels Scher- und Deh-
nerwarmung

Zur Durchfiihrung von Versuchen zur Charakterisierung der Auswirkung der Dehner-
warmung auf die Heizzeit und der resultierenden Formteilqualitét wurde das gleiche
Versuchswerkzeug wie in Kap. 5.2.6.4 (S. 80) in leicht adaptierter Form verwendet.
Eine Darstellung dieser Variante findet sich in Abb. 47.

|
_E
Isolation =\\\ \fﬂl\\\\\\\\\\\\\\\

) 4877777

L 77 ﬂ%////ﬁ% —Konische Diise ﬂg Y
Trennebene <\<<\<’< \§ \\I// 1 Referenz

Heizpatronen

HeiBe Werkzeughalfte Kalte Werkzeughalfte

Abbildung 47: Schnittdarstellung des Versuchswerkzeugs zur Heizzeitverkirzung
mittels Dehnerwarung [37]
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Das Werkzeug besteht aus einer kalten und einer heiBen Halfte. Der obere Teil kann
als Verlangerung der Spritzeinheit betrachtet werden. Hier befindet sich eine Mess-
platte zur Massedruckmessung und eine austauschbare konische Duise (siehe
Tab. 17) zur Einbringung der Scher- und Dehnerwarmung. Die untere Halfte weist
eine rechteckige Kavitat (Platte 100x100x15) auf. Diese wird durch 8 Heizpatronen
geheizt.

Tabelle 17: MaBe der verfigbaren Disen (vgl. Abb. 15, S. 32)

Diise (-)|  Rstar (mm) Rena (Mm) L, (mm) 6 (°)
0 15 2 1 45
1 15 0,75 1 20
2 15 1 1 20
3 15 0,75 1 60
4 15 1 1 60
5 15 1 16 60

5.2.6.3 Versuchswerkzeug fiir die Messung der Kompressionserwarmung

Es handelt sich hier um eine Modifikation des im Kap. 5.2.6.1 (S. 76) beschriebenen
Versuchswerkzeugs. Um die dosierte Masse mit Druck beaufschlagen zu kdnnen,
wurde eine Diise ohne Offnungsbohrung verwendet. Diese war mit einem Thermo-
element des Typs J zur Messung der Massetemperatur ausgestattet (vgl. Abb. 48),
wobei der Druckanstieg mit dem vorhandenen Drucksensor gemessen wird.

——}-

Drucksensor

Thermoelement

Abbildung 48: Schnittansicht des  Versuchswerkzeugs zur  Messung  der
Kompressionserwarmung [37]
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5.2.6.4 Versuchswerkzeug zur Heizzeitverkiirzung mittels Kompressions-
erwarmung

Das verwendete Werkzeug ist in [28] ausfiihrlich erlautert, hier wird eine gekiirzte
Fassung widergegeben. Das Ziel bei der Konstruktion des Werkzeugs war es, eine
Kompressionsphase zum Abbau der Inkubationszeit direkt in den SpritzgieBprozess
zu integrieren. Abb. 49 zeigt eine Schnittansicht durch das Werkzeug.

Abbildung 49: Schnitt durch das Versuchswerkzeug, links.: geschlossener FlielBkanal
wéahrend der Kompressionsphase; rechts: offener FlieBkanal in der
Einspritzphase [37]

Wie auch bei den anderen Versuchswerkzeugen wird von oben eingespritzt. Dann
gelangt das Material durch die Messplatte und den Anguss in die Kavitat. Auf der lin-
ken Seite ist das Werkzeug in der Kompressionsphase dargestellt. Der Anguss ist in
dieser Phase durch ein Schieberelement verschlossen. Auf der rechten Abbildung,
welche die Einspritzphase zeigt, ist der Durchgang in die Kavitat gedtffnet und es
kann eingespritzt werden. Als Formteil wird eine 100x100x15 mm groBe Platte her-
gestellt. Im Werkzeug sind zwei unterschiedliche Temperaturbereiche vorgesehen
(vgl. Abb. 50). Die obere Halfte kann wieder als ein Teil der Spritzeinheit betrachtet
werden. Sie wurde entsprechen auf der Temperatur der Spritzeinheit gehalten. Dies
geschieht durch Ol-Temperierung rund um den Einspritzkanal und durch eine Isolie-
rung gegentiber dem unteren Teil. Die untere Werkzeughalfte bildet die Kavitat. Das
Formteil wird von unten Uber die Heizplatte und von oben Uber die eingesetzten
Heizpatronen geheizt. Wird in Folge von der ,Werkzeugtemperatur® gesprochen, so
ist damit immer die untere Halfte gemeint.
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Abbildung 50: Schnittdarstellung des Versuchswerkzeugs und der unterschiedichen
Temperaturzonen [37]

Die Temperierung des hier prasentierten Werkzeugs zeigte in der praktischen Ver-
wendung einige konstruktionsbedingte Schwachen. In der oberen Halfte der ,heiBen
Zone" sind Heizpatronen vorgesehen, die das Formteil von oben her beheizen. Die
untere Halfte wird mittels der lber 10 cm entfernten Heizplatte der Maschine be-
heizt. Durch diese Anordnung ergibt sich eine asymmetrische Beheizung des Form-
teils, welche auch in den DVR-Ergebnissen in Abb. 120 (S. 159) ersichtlich ist. Der
DVR der Oberseite des Formteils ist durch die direkte Beheizung durch die Heizpatro-
nen niedriger als an der Unterseite. In der Modifikation des Werkzeugs flir die Versu-
che zur Heizzeitverklirzung mittels Scher- und Dehnerwarmung konnte diese Schwa-
che durch weitere Heizpatronen in der untersten Werkzeugplatte behoben werden
(vgl. Abb. 47, S. 78).

5.3 Visualisierung der Einlaufstromung

Die in Kap. 3.4.3 (S. 35) verwendeten Bilder der Einlaufstrdmung einer Gummimi-
schung wurden mit der folgenden Arbeitsanweisung, die im Rahmen von [49] erar-
beitet wurde, erstellt. Als Versuchsmaterial diente das NBR 2. Die Versuche wurden
am Hochdruckkapillarrheometer Rheograph 2002 (Kap. 5.2.1, S. 70) bei einer Zylin-
dertemperatur von 130°C durchgefiihrt. Das Ablaufdiagramm der Versuche kann
Abb. 51 entnommen werden.
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Abbildung 51: Ablaufdiagramm der Versuche zur Visualisierung der Einlaufstromung
im HKR, Schritte 1 bis 5 im Text erlautert

Schritt 1: Walzen der Felle

Das Versuchsmaterial lag in Form eines Walzfells in zwei Farben (schwarz und weiB)
vor und wurde weiter auf eine Dicke von ca. 1 mm gewalzt.

Schritt 2: Ausstanzen von Scheibchen

Aus dem Fell wurden Scheibchen mit einem Durchmesser von etwa 10 mm mittels
Stanzeisen ausgestanzt (Abb. 52). Dabei wurde durch Ubereinanderlegen der Felle
bereits eine alternierende Anordnung von schwarzen und weien Plattchen erzeugt.

Abbildung 52: Ausstanzen von Scheibchen mittels Stanzeisen und Bilden von farblich
alternierenden Stapein [49]
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Schritt 3: Befiillen des Zylinders

Beim Einfiillen der Scheibchenstapel in den Zylinder musste darauf geachtet werden,
dass die Stapel gerade eingefiihrt werden und die Anordnung der Schichten erhalten
bleibt. AnschlieBend wurden diese mittels Messingstdssel im Fillraum des HKR fest-
gedrickt.

Schritt 4: Kompression und Temperieren

Der Stempel des HKR wurde montiert und in den Zylinder gefahren, bis das Material
leicht mit Druck beaufschlagt und die Restluft ausgepresst war. AnschlieBend wurde
noch etwa 5 Minuten gewartet, bis die Probe temperiert war.

Schritt 5: Stromungserzeugung durch Ausspritzen

Das Ausspritzen zur Erzeugung einer stationaren Strdmung fiir eine Dauer von 20 bis
240 Sekunden, je nach Kolbengeschwindigkeit, wurde manuell durchgefiihrt, bis et-
wa 75% des Mischungsvolumens aus der Diise getreten waren. Dann wurde abrupt
abgestoppt und das Ausvulkanisieren der Probe abgewartet.

Schritt 6: Entformen und Spalten der Probe

Nach erfolgter Vernetzung wird die Probe mittels Maschinenstempel aus dem Zylin-
der gedriickt und mittels einer Schneideeinrichtung der Lange nach gespalten. Bei-
spiele der so erhaltenen Schnittbilder sind in Abb. 18 (S. 36) dargestellt.

5.4 Massetemperatur- und Druckverlustmessungen

Die Massetemperaturmessungen wurden an der KautschukspritzgieBmaschine Ma-
plan MTF750/160edition (Kap. 5.2.5, S. 74) mit dem in Kap. 5.2.6.1 (S. 76) beschrie-
benen Werkzeug durchgefiihrt. Die Versuchsmaterialien SBR und NBR sind in
Kap. 5.1 (S. 68) erlautert.

5.4.1 Versuchsplane

Die durchgefiihrten Versuchsplane sind in Tab. 18 flir das SBR und in Tab. 19 fir
NBR 1 dargestellt.
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Tabelle 18: Versuchsplan zur Massetemperaturmessung an SBR

Start- Diisenwinkel Einspritz- Volumenstrom
Nr. Temperatur o geschwindigkeit (cm3s™?)
(oc) ( ) (mm.s-l)

; keine Duse ‘1}:8 167”6637

3 1,5 6,63

4 2,5 11,04

5 20 4,0 17,67

6 5,0 22,09

7 1,5 6,63

8 2,5 11,04

9 30 4,0 17,67
10 5,0 22,09
11 80 1,5 6,63
12 45 2,5 11,04
13 4,0 17,67
14 1,5 6,63

15 60 2,5 11,04
16 3,5 15,46
17 1,5 6,63
18 75 2,5 11,04
19 3,5 15,46
20 1,5 6,63
21 90 2,5 11,04
22 3,5 15,46
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Tabelle 19: Versuchsplan zur Massetemperaturmessung an NBR 1

Start- Diisenwinkel Einspritz- Volumenstrom
Nr. Temperatur o geschwindigkeit (cm3s™?)
(°C) © (mm-s™)
L keine Duse 4 17,6/
2 14 61,85
3 4 17,67
4 20 8 35,34
5 14 61,85
7 4 17,67
8 30 8 35,34
9 14 61,85
11 4 17,67
12 80 45 8 35,34
13 13 57,43
14 4 17,67
15 60 8 35,34
16 13 57,43
17 4 17,67
18 75 8 35,34
19 13 57,43
20 4 17,67
21 90 8 35,34
22 13 57,43

5.4.2 Thermoelement

Fir die erfolgreiche Durchfiihrung der Messungen in einem kontinuierlichen Zyklus
war ein schnell messendes Thermoelement vonnéten. Die besten Ergebnisse wurden
nach umfangreichen Voruntersuchungen mit einem selbst hergestellten Thermoele-
ment des Typs K (Abb.53) erzielt. Daflir wurde eine Thermoelement-
Ausgleichsleitung abgeschnitten und die unisolierten Drahte an beiden Enden auf
einer Lange von ca. 2 cm fest ineinander verdrillt. Die Verbindung der beiden Drahte
aus unterschiedlichen Metallen ergab ein neues schnell ansprechendes Thermoele-
ment. Der geringe Durchmesser der verdrillten Drahte von etwa einem Millimeter
bewirkt ein rasches Ansprechverhalten (z = 7,8 s; nach der Halbzeitmethode Gl. 119)
des Elements. Dieses wurde in einem Kalibriergerat der Type ProfiCall Firma Graff,
Troisdorf, Deutschland, bei einem Temperatursprung von Raumtemperatur auf
200°C bestimmt.
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Bei einem neuen Element dieser Art ist sehr wichtig, die Kalibrierung zu berprifen.
In diesem Fall hatte das erzeugte Thermoelement exakt die Charakteristika eines
Thermoelements des Typs K. Wird der Temperaturfiihler nach langerem Gebrauch
abgenutzt oder beschadigt, kann der Draht abgeschnitten und an einer anderen Stel-
le erneut verdrillt werden.

Abbildung 53: Selbst hergestelltes Thermoelement Typ K

5.4.3 Versuchsdurchfiihrung

Das Versuchswerkzeug (Abb. 45, S.76) inklusive Messsensorik und Regelther-
molelement fir die Werkzeugtemperierung wurde in die SchlieBeinheit der Spritz-
gieBmaschine (vgl. Kap. 5.2.5, S. 74) eingebaut.

5.4.3.1Prozessparameter
Die verwendeten Prozessparameter kdnnen Tab. 20 enthnommen werden.

Tabelle 20: Prozessparameter fir die Messung der Massetemperatur

Parameter Wert Einheit
Schussvolumen 200 cm’
SchlieBkraft 500 kN
Einspritzgeschwindigkeit variabel mm/s
Temperatur der o o
Spritzeinheit 80°C C
Werkzeugtemperatur 80°C °C
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5.4.3.2Messablauf

Abb. 54 zeigt an Hand der SpritzgieBmaschinensymbolik den Zyklusablauf, der bei
den Experimenten zur Massetemperaturmessung verwendet wurde. Um die Messung
zu starten, wird zundchst das Material in die Spritzeinheit gefiittert und aufdosiert.
Das Werkzeug muss geoffnet sein, damit der Zyklus im halbautomatischen Modus
gestartet werden kann.

SchlieBen des Werkzeuges

!

Aufbringen der SchlieBkraft

!

Einspritzen

¥

Heizzeit

v

Dosieren

¥

Dekompression des Werkzeuges

Werkzeug 6ffnen %I

v

8 Neustart des Zyklus @

Abbildung 54: Ablaufdiagramm der Temperaturmessung,; Phasen 1 bis 8 im Text
erldutert
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Phase 1: SchlieBen des Werkzeugs
Phase 2: Aufbringen der SchlieBkraft

Bei der gewahlten Konstruktion des Werkzeugs ist es wichtig, dass nur ausgespritzt
wird, wenn dass Werkzeug geschlossen ist. Andernfalls kann es passieren, dass die
obere Halfte aufgrund des Spritzdrucks von der Aufspannung gerissen wird.

Phase 3: Einspritzen

Das Material beginnt aus der Diise zu flieBen. Wenn der halbe Schuss (ca. 100 cm®
Schussvolumen) ausgespritzt ist, wird das Thermolement in den sich bildenden
Massekuchen gelegt, woraufhin das noch folgende Material den Messflhler
einschlieBt. Nach erfolgtem Ausspritzen wird die Masse mitsamt dem Thermoelement
aus dem Werkzeug genommen und zu einem Ball geformt. Es ist darauf zu achten,
einen dichten Ball mit der Spritze des Thermoelements in der Mitte zu formen.

Dissertation Perko Lehrstuhl fiir SpritzgieBen von Kunststoffen 87
Montanuniversitét Leoben



5. Experimentelles

AnschlieBend wird das Thermoelement in der Mischung leicht bewegt, um zu
Uberpriifen, ob sich im Material noch weitere heiBe Punkte befinden. Abb. 55 zeigt
eine exemplarische Temperaturkurve fiir einen Schuss. Am Punkt A wurde das
Thermoelement in die Masse gesteckt, an Punkt B herausgezogen. Dazwischen
erreicht es ein Temperaturmaximum und bleibt auf diesem Niveau flir einige
Minuten. Die rote Linie zeigt die ausgewertete Massetemperatur von 137,5°C. Die
dargestellte Kurve ergibt eine Zeitkonstante von t = 5,3 s (nach GI. 119, S. 86), was
eine Verbesserung des Ansprechverhaltens im Vergleich zur Aufheizung im Kalibier-
gerat t = 7,8 s darstellt. Dies bedeutet, dass zwischen Kautschukmischung und
Thermoelement ein rascherer Warmeaustausch als im Kalibriergerat stattfindet.

160

1400 — — — — — ,B‘_ _
120 /

g / \
‘:100 / \
-

® 80

8

£ 60

()

" 40

20 —J’A

o

0 50 Zeit (s) 100 150

Abbildung 55: Temperaturkurve, gemessen am Thermoelement waéahrend eines
Ausspritzvorgangs, Didse: 6 = 75° d = 1,5 mm;
Einspritzgeschwindigkeit = 1,5 mmy/s; Material: SBR, A und B sind im
Text erkiart

Phase 4: Heizzeit:

Die Heizzeit ist im vorliegenden Zyklus nur ein fiktiver Begriff in der
Maschinensteuerung, da das Versuchswerkzeug keine Kavitdt besitzt. Ein Zeitraum
von 60 Sekunden wurde gewahlt, um Zeit fir die Durchfiihrung der Messung zu
schaffen.

Phase 5: Dosieren

Phase 6: Dekompression des Werkzeugs
Phase 7: Werkzeug 6ffnen

Phase 8: Neustart des Zyklus

Zwischen den Zyklen wurde eine Wartezeit von einer Minute eingehalten, um
sicherzustellen, dass das Maximum der Temperaturkurve (vgl. Abb. 55) erreicht
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wurde. Ublicherweise stellte sich dieser Wert 30 Sekunden nach dem Formen des
Balls ein.

5.4.3.3 Messung der Starttemperatur

Mit der beschriebenen Arbeitsanweisung konnte die Massetemperatur nach dem Pas-
sieren der Dlise bestimmt werden. Um die Temperaturerh6hung durch die Dise zu
ermitteln, muss die Starttemperatur vor der Diise bekannt sein. Zur Messung dersel-
ben wurde die Dise vom Werkzeug entfernt und der gleiche Messablauf, wie im obi-
gen Kapitel beschrieben, durchgefiihrt. Beim Ausspritzen des Materials aus der obe-
ren Werkzeughalfte formte es einen dicken Strang von mindestens 16 mm Durch-
messer. Aus diesem Grund konnte kein Ball geformt werden. Stattdessen wurde die
Temperatur des Strangs an mindestens 3 Positionen Uber die Lange gemessen. Da-
bei sollte sich die Spitze des Thermoelements immer in der Mitte des Strangquer-
schnitts befinden. Ausgewertet wurde die jeweils hdchste gemessene Temperatur.

5.4.3.4 Auswertung der Druckkurven
Der am Drucksensor im Werkzeug (Abb. 45, S. 77) gemessene Druckverlust ist
exemplarisch in Abb. 56 dargestellt.

1600
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Abbildung 56: Druckkurve,  gemessen vor der Dise wahrend  eines
Ausspritzvorgangs, Dise: 68 = 60° d = 1,5 mm,; Einspritz-
geschwindigkeit = 2,5 mmy/s; Material: SBR; A, B und C sind im Text
erklart

An Punkt A startet der Schuss. Aufgrund der Kompressibilitat der Kautschukmischung
braucht der Druck eine kurze Zeit, um sich aufzubauen. Punkt B markiert das Errei-
chen der vollen Einspritzgeschwindigkeit. Am Ende des Schusses (Punkt C) trat ein
zweites Maximum auf. Leider konnte kein gleichbleibender Druckverlauf Gber den
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gesamten Ausspritzvorgang erreicht werden. Dies dlirfte an der dissipationsbeding-
ten Temperaturinhomogenitat tber dem Dosierweg bzw. an der Regelung der Ein-
spritzgeschwindigkeit liegen. Aus diesem Grund wurde das arithmetische Mittel zwi-
schen Punkt B und C fir die Auswertung herangezogen (gestrichelte Linie).

5.4.4 Diskussion der Messmittel

In diversen Vorarbeiten [27] und Vorversuchen wurde das am besten geeignete
Messequipment bestimmt. Dieses Kapitel zeigt, welche Messmittel nicht den er-
wiinschten Erfolg gebracht haben, um Irrwegen und Irrtimern in anderen Arbeiten
vorzubeugen.

5.4.4.1Dickeres Thermoelement

In ersten Experimenten kam ein dickeres Thermoelement (d=4 mm) der Type J aus
dem Eigenbau der IWZ Industriebedarf Wilhelm Zastera GmbH, Wien, Osterreich,
zum Einsatz (Abb. 57). Dieses wurde zunachst aufgrund seiner Robustheit ausge-
wahlt. Es ist dazu gebaut, in einen festeren Massekuchen hineinzustechen. Der Ver-
gleich zum Ansprechverhalten des diinnen Thermoelements (Abb. 53, S. 86) erfolgte
in einem Kalibriergerdt Type ProfiCall Firma Graff, Troisdorf, Deutschland. Dieses
wurde auf 200°C temperiert, beide Thermoelemente gleichzeitig eingefiihrt und die
Ansprechkurven aufgezeichnet. Das Ergebnis ist in Abb. 58 dargestellt. Zum direkten
Vergleich wurde die Ansprechzeit der beiden Thermoelemente mit der Halbwerts-
zeitmethode (GI. 119, S. 86) berechnet. Diese ergibt Zeitkonstanten von t = 7,8 s flir
das dinne und © = 75,7 s fir das dicke Thermolement. Der Unterschied im An-
sprechverhalten bewirkt, dass das diinne Thermoelement den Zielwert innerhalb we-
niger Sekunden erreicht, wohingegen das dicke Thermoelement dafiir mehr als 800
Sekunden bendtigt. Da die Messung somit nicht innerhalb der Zykluszeit abgeschlos-
sen werden kann, ist das dicke Thermoelement nicht fiir die Bestimmung der Masse-
temperatur geeignet. AuBerdem kann es passieren, dass der zu messende Masseku-
chen bereits auszukihlen beginnt, bevor die Temperaturmessung abgeschlossen ist.
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Abbildung 57: Dickes Thermoelement, Eigenbau IWZ Industriebedarf Wilhelm
Zastera GmbH
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Abbildung 58: \Vergleich der Ansprechzeit des dicken und dinnen Thermoelements

5.4.4.2Infrarot-Kamera

Weiters wurden Messungen der Massetemperatur mit einer Infrarot-Kamera der Type
Thermacam SC500, Flir Systems, Wilsonville, Oregon, USA, durchgefiihrt (vgl.
Abb. 59).
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Abbildung 59: Auf das Testwerkzeug gerichtete Infrarot-Kamera [27]

Der ausgespritzte Massekuchen wurde mit einem Messer in zwei Halften geschnitten
und die Schnittflache gefilmt (Abb. 60). Die Auswertung der Durchschnittstemperatur
erfolgte durch Mittelung der Pixel auf der Oberflache der Formmasse (blau einge-

rahmtes Feld).
139,0°C
= 120
-~ 100
~ 80
~ 60
- 40
= 324°C

Abbildung 60: Infrarot-Aufnahme vom Schnittbild des ausgespritzten Massekuchens

[27], blau eingeramtes Feld: Bereich fur die Auswertung der
Massetemperatur

Abb. 61 zeigt einen Vergleich zwischen Messungen mit dem diinnen Thermoelement
und der Infrarot-Kamera.
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Abbildung 61: Vergleich der gemessenen Massetemperaturen mit dem diinnen
Thermoelement und der Infrarot-Kamera; Material: EPDM,; Start-
temperatur 80°C; Dise: 8= 20° d=1,5 mm

Die mittels Infrarotkamera bestimmten Massetemperaturen liegen deutlich unter de-
nen des Thermoelements. Der Grund dafir ist, dass sich die Infrarot-Kamera zwar
gut fiir die Visualisierung der Temperaturverteilung eignet, jedoch die exakte quanti-
tative Bestimmung der Temperatur oft Schwierigkeiten bereitet. Der gemessene
Temperaturwert hangt von der Emissivitat des Materials ab. Fir die verwendeten
Versuchsmaterialien wurde ein Wert von 0,94 mittels UV-VIS-Spectroskopie flir den
versuchsrelevanten Temperaturbereich bestimmt. Dieser Wert bildete die Grundlage
fir die Berechnung der Temperatur in Abb. 60. Es konnte jedoch keine Ubereinstim-
mung zwischen der Infrarot-Kamera und dem dinnen Thermoelement gefunden
werden. Ein weiterer mdglicher Fehlereinfluss ist das Abktlihlen der Oberflachentem-
peratur durch den Schnitt mit dem Messer. Um diesem Effekt vorzubeugen, wurde

das Messer durch direkten Kontakt mit der Heizplatte der SpritzgieBmaschine vorge-
warmt.

5.4.4.3 Infrarot-Sensor

Wahrend erster Messungen wurde ein Infrarot-Sensor (FOS-Messtechnik GmbH,
Schlacht-Audorf, Deutschland) im Versuchswerkzeug in der Messplatte (vgl. Abb. 46,
S. 92) eingesetzt. Beabsichtigt war die Messung der Massetemperatur vor Eintritt in
die Dlise. Abb. 62 zeigt den Infarot-Sensor im eingebauten Zustand.
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Abbildung 62: Im Versuchswerkzeug montierter Infrarot-Sensor [27]

Abb. 63 zeigt das Temperatursignal des Infrarotsensors wahrend eines Schusses. Zu
Beginn detektiert der Sensor eine Starttemperatur von ca. 80°C. Das entspricht der
an der Spritzeinheit und der Dlise eingestellten Temperatur. Setzt der Massefluss ein,
beginnt die Temperatur anzusteigen. Das Signal erreicht ein Maximum von ca.
150°C. Dann stoppt der Fluss und die angezeigte Temperatur geht wieder auf 80°C
zurtick. Der Grund fir das Auftreten dieses Temperaturverlaufes ist nicht vollkommen
klar. Der Sensor wurde vor der Dlse eingebaut und zeigte dennoch teilweise hdhere
Temperaturen als nach dem Austritt aus der Dlise gemessen wurden. Der Kanal im
Bereich von der Spritzeinheit zum Sensor weist einen Durchmesser von 16 mm auf.
Durch bewusst groBziligig gewahlte Dimensionierung ist eine Schererwdarmung von
70°C, wie aus Abb. 63 falschlicherweise herausgelesen werden kénnte, héchst un-
wahrscheinlich. Aufgrund des hohen Absorptionskoeffizienten von ruBgefiillten Kaut-
schukmischungen ist eine Eindringtiefe der Infrarotstrahlung im Bereich von 0,1 mm
[59] zu erwarten. Es kann somit davon ausgegangen werden, dass die in Abb. 63
dargestellte Temperatur die Grenzflachentemperatur der Mischung an der Wand re-
prasentiert. Diese Grenzschicht scheint aufgrund von Dissipations- und Reibungsef-
fekten sehr heiB zu sein.

Faktum ist, dass es nicht moglich war, mit diesem Sensor die mittlere Massetempera-
tur vor der Dlise zu bestimmen. Dies machte den Infrarotsensor fiir diesen Zweck
nicht anwendbar.
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Abbildung 63: Vor der Dise mit dem Infrarotsensor gemessene Temperatur;
Material EPDM , V = 26,51 cnr’/s; Starttemperatur=80°C [27]

5.5 Heizzeitverkiirzung mittels Scher- und Dehnerwarmung

Die Versuche zur Untersuchung der Auswirkung der kombinierten Scher- und Dehn-
strdomung auf die Formteilqualitat wurden an der in Kap. 5.2.5 (S. 74) vorgestellten
GummispritzgieBmaschine mit dem Versuchswerkzeug aus Kap. 5.2.6.2 (Abb. 47,
S. 78) durchgefiihrt. Zwei unterschiedliche Fahrweisen kamen dabei zum Einsatz.
Zunachst wurden die Einspritzgeschwindigkeit, spater der Einspritzdruck und damit
die Einspritzarbeit konstant gehalten. Die produzierten Formteile wurden nach Ent-
formen so rasch wie mdglich in einen Kibel mit Eiswasser geworfen, um die Vernet-
zungsreaktion abzubrechen. Damit konnte die Heizzeit exakter eingehalten und der
Einfluss der Nachvernetzung minimiert werden. Die anschlieBende Formteilpriifung
ist in Kap. 5.8 (S. 111) erlautert.

5.5.1 Versuche mit konstanter Einspritzgeschwindigkeit

Diese Versuche fanden im Rahmen der Masterarbeit von Buchebner [15] statt. Zur
Erstellung des endgiltigen Versuchsplanes wurde zunachst die in Tab. 21 dargestell-
te Heizreihe bei den ,mildesten" Prozessbedingungen (niedrigste Einspritzgeschwin-
digkeit und Duise mit geringstem FlieBwiderstand) durchgefiihrt, um den Verlauf des
Vernetzungsgrads Uber ein breites Heizzeitspektrum anhand der Materialkennwerte
im Formteil zu charakterisieren. Die angefiihrten Dlisen entsprechen der Nomenkla-
tur aus Tab. 17 (S. 79).
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Tabelle 21: Versuchsplan der Heizreihe [15]

Masse- Werkzeug- Einspritz- Heizzeit
temperatur | temperatur | Diise (-) | geschwindigkeit (s)

) (°C) (°C) (mm/s)

Vers.Nr.

280
300
340
370
400
430
460
490
520
550
580
600

80 160 0 1,5

===
NlEs|leoNou|hwiNj-

Der volle Versuchsplan ist in Tab. 22 dargestellt. Hier wurde zunachst eine durchge-
hend gleiche Einspritzgeschwindigkeit von 1,5 mm/s flr alle Disen gewahlt. Weiters
wurde bei jeder Dise zusatzlich die maximal mdgliche Geschwindigkeit gefahren.
Diese ist je nach FlieBwiderstand der Diise unterschiedlich groB. Bei einzelnen Disen
erfolgten Versuche bei zusatzlichen Geschwindigkeiten, um ein gréBeres Spektrum
abzudecken.
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Tabelle 22: Versuchsplan der Versuche mit konstanter Einspritzgeschwindigkeit [15]

v Masse- Werkzeug- .. Einspritz- .
ers.Nr. Dise : - .. |Heizzeit
) temperatur | temperatur ) geschwindigkeit (s)
(°©) (°©) (mm/s)

1 580
2 550
3 1,5 490
4 430
5 370
6 580
7 550
8 3 490
9 430
10 370
11 580
12 550
13 0 5 490
14 430
15 370
16 580
17 550
18 80 160 8 490
19 430
20 370
21 580
22 550
23 15 490
24 430
25 370
26 580
27 550
28 1,5 490
29 430
30 1 370
31 580
32 550
33 3 490
34 430
35 370
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36 580
37 550
38 1,5 490
39 430
40 370
41 580
42 550
43 5 5 490
44 430
45 370
46 580
47 550
48 3 490
49 430
50 370
51 330
52 580
53 550
54 80 160 1,5 490
55 430
56 3 370
57 580
58 550
59 3 490
60 430
61 370
62 580
63 550
64 1,5 490
65 430
66 4 370
67 580
68 550
69 5 490
70 430
71 370

5.5.2 Versuche mit konstanter Einspritzarbeit

Die hier vorgestellten Versuche wurden im Rahmen der Arbeiten von Chaloupka [18]
durchgefiihrt. Die Einspritzarbeit ist als die zum Einspritzen der Kautschukmasse auf-
gebrachte Arbeit laut Gl. 120 definiert.
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W, = A, -prspmz(t)- Vo (t)-dt (120 )
We Einspritzarbeit in J
A, Querschnittsflache der Schnecke (des Zylinders bei FIFO-
Aggregat) in m?
Pspritz Spritzdruck in Pa
Vspritz Spritzgeschwindigkeit in m*s™

Ist die Strémung im Zeitraum t; bis t; in einem stabilen Zustand, kann die Einspritz-
arbeit wie in Gl. 121 angeschrieben werden.

We = Az Popric * Vpre * At (121)
Mit Gl. 122
S...
Vo = —I;“ (122)

und Sspritz als Spritzweg in mergibt sich Gl. 123.

W, = A, “Pspritz * Ssprit (123 )

Da die Flache der Schnecke bzw. des Zylinders (A;) sowie der Dosierhub und damit
der Spritzweg (s;) immer gleich sind, ist die Einspritzarbeit bei stabilen Verhaltnissen
dem Spritzdruck direkt proportional.

Um zu untersuchen welche Disengeometrie eine effektivere Einbringung von Energie
ermdglicht, werden Versuche zur Herstellung von Formteilen mit konstanter Ein-
spritzarbeit durchgefiihrt. Diese Fahrweise wird erreicht, indem der Einspritzdruck
der Maschine begrenzt und dennoch die maximal mdgliche Einspritzgeschwindigkeit
mit der jeweiligen Dlse gefahren wird. Der Einfluss des Diisenwinkels (8) und der
Kapillarldnge (L;) auf die Massetemperatur bzw. auf den DVR der produzierten Form-
teile werden isoliert untersucht.
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5.5.2.1Einfluss des Diisenwinkels auf die Massetemperatur und die Form-
teilqualitat

Flr die Untersuchung der Massetemperatur kam das Werkzeug aus Kap. 5.2.6.1
(Abb. 45, S. 77) mit der 20°- und der 75°-Dise zum Einsatz. Die bei den Versuchen
zu erzielende Eispritzarbeit wurde mit Wg=32,1 kJ hoch angesetzt, um einen deutli-
chen Dissipationseffekt zu erzielen. Dies entspricht einer Auslastung der zur Verfl-
gung stehenden Maschinenleistung zu etwa 70%. Die dosierte Masse wurde bei un-
terschiedlichen Disengeometrien mit gleichem Einspritzdruck und somit gleicher Ein-
spritzarbeit ausgespritzt und die Temperatur des Massekuchens gemessen. Als Ver-
suchsmaterial kam die SBR-Mischung zum Einsatz (siehe Tab. 23).

Tabelle 23: Versuchsplan fir die Messung der Masssetemperatur mit konstanter Ein-
spritzarbeit und veranderlichem Winkel

Material Einspritzarbeit (J) Diisenwinkel (mm)
20
SBR 32.100 =

Analog zur Bestimmung der Massetemperatur war auch der Einfluss der Einspritzar-
beit auf den DVR bzw. auf die erzielbare Heizzeitverkiirzung Teil der Untersuchung.
Dazu wurden Formteile mit gleicher Einspritzarbeit und unterschiedlichen Heizzeiten
mit dem Werkzeug aus Kap. 5.2.6.2 (Abb. 47, S. 78) hergestellt (siehe Tab. 24). Die
Temperierung des Einzugs erfolgte mit 60°C, jene des Zylinders mit 70°C und jene
der Einspritzkammer mit 80°C. Die Werkzeugtemperatur betrug 160°C fur SBR und
170°C fir das NBR. An den produzierten Formteilen wurden der DVR, die Harte Sho-
reA sowie die ReiBfestigkeit und ReiBdehnung im Zugversuch bestimmt (vgl.
Kap. 5.8, S. 111).
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Tabelle 24.: Versuchsplan fir die Formteilversuche mit konstanter Einspritzarbeit und
veranderlichem Winkel [18]

Material Einspritzarbeit (J) | Diisenwinkel (°) Heizzeit (s)

200
260
320
380
440
500
200
260
320
380
440
500

20°

SBR 22.500

60°

260
300
340
20° 380
420
460
500
260
300
340
60° 380
420
460
500

NBR 1 10.800

5.5.2.2Einfluss der Kapillarlange auf die Massetemperatur und die Form-
teilqualitat

Wie im letzten Abschnitt kommt das Werkzeug aus Kap. 5.2.6.1 (Abb. 45, S. 77) fur
die Massetemperaturmessung und das Werkzeug aus Kap. 5.2.6.2 (Abb. 47, S. 78)
fur die Formteilherstellung zum Einsatz. Als Versuchsmaterial dient SBR. Der Ver-
suchsplan zur Massetemperaturmessung ist in Tab. 25, jener flr die Formteilherstel-
lung in Tab. 26 dargestellt. Alle in diesen Versuchen verwendeten Dilisen wiesen ei-
nen Offnungswinkel von 8=60° auf. Dieser Wert wurde gewéhlt, da er sich etwa im
mittleren Bereich des betrachteten Spektrums (20° bis 90°) befindet. Diese Versuche
kdnnten jedoch ebenso gut mit einem anderen Disenwinkel durchgefihrt werden,
solange dieser nicht innerhalb der Messungen variiert wird.
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Tabelle 25: Versuchsplan fir die Messung der Masssetemperatur mit konstanter Ein-
spritzarbeit und veranderlicher Kapillarlange

Material Einspritzarbeit (J) Kapillarlange (mm)
1,15
SBR 27.180 16

Tabelle 26. Versuchsplan fir die Formteilversuche mit konstanter Einspritzarbeit und
veranderlicher Kapillariange [18]

Material Einspritzarbeit (J) | Kapillarlinge (mm) | Heizzeit (s)

200
260
320
380
440
500
200
260
320
380
440
500

1,15

SBR 25.070

16

5.5.3 Uberpriifung der Materialschidigung

Das Einspritzen des Versuchsmaterials durch konische Diisen verursacht extreme
Scher- und Dehnspannungen. Es ist zu klaren, ob diese Belastungen zu einer Schadi-
gung des Materials flihren. Diese kann theoretisch in zwei unterschiedlichen Formen
auftreten. Entweder als Molmassenabbau im Polymer oder in Form von anvernetzten
Stellen, die in das Formteil eingespritzt werden. Gerade der zweite Fall ist im Elasto-
merspritzguss sehr kritisch, da diese anvernetzten Stellen punktuell zu einem vorzei-
tigen Versagen des Formteils flihren kénnen. In Folge wird untersucht, ob der Ein-
satz von konischen Diisen zur Erh6hung der Massetemperatur die Entstehung von
Fehlstellen fordert oder die Formteileigenschaften in sonst irgendeiner Weise beein-
trachtigt. Dazu wurden gezielt Formteile mit milden und mit scharfen Herstellbedin-
gungen herangezogen und Zugprtifkdérper an verschiedenen Stellen der Probekdrper
entnommen. Die Details zur Probenvorbereitung und Versuchsdurchflihrung kénnen
Kap. 5.8 (S. 111) entnommen werden. Die betrachteten Versuchsparameter sind in
Tab. 27 und 28 notiert. Die Uibrigen Prozessparameter wurden analog zu den (ibrigen
Versuchen dieses Kapitels eingestellt.
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Tabelle 27: Herstellparameter der Formteile zur Beurteilung der Materialschadigung
durch den Einsatz konischer Diisen bei konstanter Einspritzgeschwindig-

keit [18]
Einspritz- . . .. . Kapillar-
Material geschwindigkeit Heg;elt Duse?:; Tl durchmesser
(mm/s) (mm)
490 45 4
SBR 15 490 60 1,5

Tabelle 28: Herstellparameter der Formteile zur Beurteilung der Materialschadigung
durch den Einsatz konischer Diisen bei konstanter Einspritzarbeit [18]

: Einspritzarbeit | Heizzeit | Diisenwinkel Kapillar-
Material ) (s) (©) durchmesser
(mm)
550 45 4
SBR 10.800 =) = 15
500 45 4
NBR 1 10.700 =00 = 15

5.6 Messung der Kompressionserwarmung

Die Versuche zu diesem Kapitel wurden im Rahmen der Masterarbeit von Fellner [28]
durchgefihrt. Die Kompressionserwarmung wurde einerseits am HKR (Versuchsan-
ordnung siehe Kap. 5.2.1.1, S.70), und andererseits an der SpritzgieBmaschine
(Kap. 5.2.5, S. 74) mit einem modifizierten Versuchswerkzeug (Kap. 5.2.6.3, S. 78)
gemessen. Grund daflir war, dass die Messung am HKR eine verhaltnismaBige einfa-
che und rasche Priifung darstellt. Um jedoch die Validitat der Ergebnisse im praxis-
nahen MaBstab zu testen, wurden analog auch Messungen an der SpritzgieBmaschi-
ne bei Driicken bis zu 2000 bar durchgefihrt. Die ausgewahlten Ausgangstemperatu-
ren und angefahrenen Druckniveaus kénnen Tab. 29 entnommen werden.

Tabelle 29: Versuchsparameter bei der Messung der Kompressionserwarmung

Ausgangs- .
Versuch temperaturen (°C) angefahrene Driicke (bar)
HKR 80, 100, 120 200, 400, 600, 1000, 1400
o . 200, 300, 500, 700, 900, 1000, 1200,
SpritzgieBmaschine 80, 100, 120 1400, 1600, 1700, 1800

Die Arbeitsanweisungen flir die durchgeflihrten Messungen am Hochdruckkapillarr-
heometer sowie der SpritzgieBmaschine sind in den folgenden Abschnitten erldutert.
Diese stammen aus der Masterarbeit von Fellner [28] und sind in gekiirzter und
leicht veranderter Form wiedergegeben.
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5.6.1 Durchfithrung der Messung am HKR

Der Ablauf der Messung ist in Abb. 64 veranschaulicht und wird in Folge im Detail
erortert.

Montage der Diise
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Aufheizen

v

Probenvorbereitung
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Befiillen des Zylinders
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Kompression

v

6 Auswertung
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Abbildung 64: Ablaufdiagramm der Messung der Kompressionserwarmung am HKR,
Schritte 1 bis 6 sind im Text erkiart

Schritt 1: Montage der Diise
Schritt 2: Aufheizen

Eine Wartezeit von mindestens einer Stunde ist einzuhalten, um sicherzugehen, dass
die gewilinschte Zylindertemperatur erreicht ist.

Schritt 3: Probenvorbereitung

Die Probe liegt als Streifen mit einer Breite von 30 bis 40 mm vor. Dieser wird mit
einer Schere in kleine Stlicke von 2 bis 5 mm geschnitten.

Schritt 4: Befiillen des Zylinders

Die Probenstilicke werden mit einem Messingstab in die Dise gestopft. Wichtig ist es,
bei der Verdichtung Lufteinschliisse zu vermeiden. Der Vorgang ist beendet, nach-
dem eine Fullhéhe von 40 bis 50 mm erreicht wurde.

Schritt 5: Kompression

Die Wartezeit nach Fillen der Kammer betragt etwa zehn Minuten, um eine vollstan-
dige Durchwarmung des Materials zu erreichen. AnschlieBend erfolgt die Kompressi-
on. Dabei ist eine niedrige Kolbengeschwindigkeit (0,2 mm/s) zu wahlen, da der
Druckanstieg sehr rasch erfolgt. Die Bedienung des Rheometers wird wahrend des
gesamten Versuchs manuell durchgefiihrt. Jede Messung erfolgt dreimal und die er-
haltenen Ergebnisse werden gemittelt. AnschlieBend wird das Material aus dem Zy-
linder entfernt.
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Schritt 6: Auswertung

Abb. 65 zeigt exemplarisch den Temperatur- und Druckverlauf in einer einzelnen
Messung am HKR.

4 ML \ | , 1200
I AT “In ! Saln Temperatur | |
_ 106 J AT Druck 77
g / v ' ' 800 ~
104 - ATdm =
2 / | a00 S
g 102 ‘ ¥
0 L =}
g. v J/ ATK( mp ‘L 0 a
2 100 Y 1
\
08 L BTw -400
v T A
96 T -800

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55
Zeit (s)

Abbildung 65: Temperatur- und Druckverlauf einer einzelnen Messung am HKR;
Material SBR [62]

Der Druck und die Temperatur in der Prifkammer steigen parallel zueinander an, bis
das jeweilige Maximum erreicht ist. Die Kompressionserwarmung (ATkomp) kann aus
der Differenz zwischen Starttemperatur und Maximaltemperatur abgelesen werden.
AnschlieBend wird der Druck gehalten. Die Temperatur nimmt aufgrund der Warme-
leitung zwischen Zylinder und Kautschukmischung etwas ab (ATw.). Wird der Druck
wieder auf null reduziert, folgt auch ein weiteres Abkilihlen der Masse um genau die
zuvor durch Kompression eingebrachte Temperaturerhhung (ATkomp). Dies bewirkt
ein Abfallen der Temperatur unter das Ausgangsniveau. Diese Differenz entspricht
genau der in der Kompressionsphase durch Warmeleitung verursachten Tempera-
turdnderung (ATw.). Ausgewertet werden jeweils das angesteuerte Druckniveau so-
wie die maximal erreichte Temperatur. Jede Messung wird dreimal durchgefiihrt.

5.6.2 Durchfithrung der Messung an der SpritzgieBmaschine

Der Ablauf der Messung ist in Abb. 66 veranschaulicht und wird in Folge im Detail
erortert.
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Abbildung 66: Ablaufdiagramm der Messung der Kompressionserwarmung am HKR,
Schritte 1 bis 5 sind im Text erkiart

Schritt 1: Fiillen des FlieBkanals:

Der noch offene FlieBkanal des Versuchswerkzeugs wird durch Aufdosieren des Mate-
rials bei einer Schneckendrehzahl von 80 min™ gefiillt. Dabei flieBt ein Teil des Mate-
rials durch die 15 mm groBe Offnung ins Freie.

Schritt 2: Montieren der Diise:

Im nachsten Schritt wird der ins Freie stehende Materialstrang mit einem Mes-
singschaber abgestochen und die Disenplatte mit dem integrierten Thermoelement
montiert.

Schritt 3: Temperierung der dosierten Masse:

Zur homogenen Temperierung der zu untersuchenden Masse wird nach Erreichen der
eingestellten Temperaturen an der Maschinensteuerung eine Wartezeit von zehn Mi-
nuten eingehalten.

Schritt 4: Komprimieren:

Das Komprimieren der eingesperrten Masse erfolgt durch das Betdtigen des Ein-
spritzschalters. Das genaue Ansteuern eines bestimmten Druckniveaus wird durch die
Begrenzung des Einspritzdrucks erreicht. Die Bestimmung des Temperatur- und
Druckanstiegs erfolgt mit der im Werkzeug angebrachten Sensorik. Jede Messung ist
dreimal durchzufiihren. Nach jeder Temperaturstufe wird die Diise abmontiert und
das Material ausgespritzt.

Schritt 5: Auswertung:

Die Auswertung der Messung erfolgt analog zur Messung am HKR (Abb. 65, S. 105).
Der Temperatur- und Druckverlauf ist beispielhaft in Abb. 67 zu sehen. Es fallen hier
zwei wesentliche Unterschiede zu Abb. 65 (S. 105) auf. Zunachst hinkt die Tempera-
turerh6hung der Druckerhéhung etwas nach. Dies ergibt sich durch die Tragheit des
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Thermoelements. Weiters ist kein Abfall der Temperatur zu erkennen, wahrend
Druck aufgebracht wird. Der Grund daftir ist der gréBere Durchmesser der Messboh-
rung. Das HKR hat an der Messstelle einen Durchmesser von 12 mm, wohingegen
sich im Werkzeug eine Bohrung mit 16 mm befindet. Wie in der Kihlzeitgleichung
wirkt sich der Durchmesser quadratisch auf die Kihlzeit aus. Dies bedeutet fiir die
Durchmesser 12 und 16 einen Unterschied in der Auskiihlzeit um den Faktor 1,8.
Somit dirfte die Zeitspanne, bis das Auskihlen der Mischung vom Thermoelement
detektiert wird, im Falle der HKR-Messung (Abb. 65, S. 105) innerhalb und im Falle
der Messungen an der SpritzgieBmaschine (Abb. 67) auBerhalb der Messzeit liegen.
Ausgewertet wurde auch bei diesen Messungen das Maximum der gemessenen Tem-
peratur bei der jeweiligen Druckstufe.
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%) ! \ - — Temperatur | - 800
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o L“_‘ 2
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= 100
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Abbildung 67: Temperatur- und Druckveriauf einer einzelnen Messung an der
SpritzgieBmaschine,; Material SBR [62]

5.7 Heizzeitverkiirzung mittels Kompressionserwarmung

Diese Arbeiten fanden im Rahmen der Masterarbeit von Fellner [28] statt und sind
hier in gekirzter und leicht veranderter Form wiedergegeben.

Fir die Versuche zur Formteilherstellung mittels Kompressionserwdarmung wurde das
in Kap. 5.2.6.4 (S. 80) beschriebene Versuchswerkzeug eingesetzt. Ziel der durchge-
fuhrten Versuche war es, eine Kompressionsphase in den SpritzgieBzyklus zu integ-
rieren und zu ermitteln, ob dadurch Verkirzungen der Heizzeit méglich sind. Dazu
wurden Formteile mit und ohne Kompression hergestellt und der Formteilpriifung
(vgl. Kap. 5.8, S. 111) zugefihrt. Die in diesem Bereich durchgefiihrten Versuchspla-
ne sind fur das SBR in Tab. 30 und fir das EPDM in Tab. 31 dargestellt.
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Tabelle 30: Versuchsparameter bei Versuchsmaterial SBR; schraffierte Felder: nicht
durchfihrbare Versuchsbedingungen [26]

Versuch | Massetemperatur | Formtemperatur | Kompressionsdruck | Kompressionszeit | Heizzeit
Nr. (9] S (bar) (s) (s)
1 260
2 240
3 Referenz: keine Kompression 220
4 200
5 180
6 260
7 240
8 600 220
] 200
10 180
11 900 260
12 240
13 90 160 1200 220
14 200
15 180
16 260
17 240
18 600 220
19 200
20 180
21 1800 260
////jf/ A v
5 1200 )

7
%

7////////////// Nicrt durchfihrbar |

//45,/,//
5

/I}‘/II’ /

Tabelle 31: Versuchsparameter bei Versuchsmaterial EPDM; schraffierte Felder: nicht
durchfihrbare Versuchsbedingungen [28]

v
% WNET durcthhrbar|

C

Versuch | Massetemperatur | Formtemperatur | Kompressionsdruck | Kompressionszeit | Heizzeit
Nr. (°Q) (°Q) (bar) (s) (s)
26 330
27 Referenz: keine Kompression 300
28 270
29 330
30 600 300
31 270
32 900 330
33 20 180 1200 300
34 270
35 330

300
270
1800 :,;/7//
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Die Massetemperatur wurde mit 90°C so hoch wie prozesstechnisch mdglich gewahlt,
da nach Gl. 95 (S. 54) die Kompressionserwarmung von der durchschnittlichen Start-
temperatur abhangt. Die Werkzeugtemperaturen von 160°C und 180°C entsprechen
der Empfehlung der Materialhersteller. Die Lange der betrachteten Heizzeiten stam-
men aus einer Heizreihe. Die Kompressionsdriicke entsprechen 50 und 100% der
maximalen Leistung der Spritzeinheit. Die Kompressionszeiten liegen bei 600 und
1200 Sekunden. Dies entspricht einem theoretischen Inkubationszeitabbau von 10
bis 30%. Die unveranderten Versuchsparameter sind in Tab. 32 angegeben.

Im Vergleich zu den im Kap. 5.5 (S. 95) vorgestellten Versuchen waren hier deutlich
kiirzere Heizzeiten zur vollsténdigen Vernetzung der Formteile notwendig. Dies hat
drei wesentliche Griinde:

e Vor dem Einspritzen wurde zusatzlich eine Kompressionsphase bzw. Wartezeiten
im SpritzgieBzyklus vorgesehen (vgl. Abb. 69, S. 110).

e Bei den Versuchen zur Heizzeitverkirzung mittels Scher- und Dehnerwdrmung
(S. 95) wurde eine um 10°C niedrigere Temperierung der Spritzeinheit gewahlt.

e Zudem wurden bei den hier dargestellten Versuchen die Formteile nach dem Ent-
formen nicht in einen Kibel mit Eiswasser geworfen.

Durch die ersten beiden MaBnahmen ist davon auszugehen, dass der Scorchwert
nach dem Einspritzen bereits wesentlich héher war als bei den Versuchen in Kap. 5.5
(S. 95). AuBerdem ist bei Abkiihlung der Formteile im Wasser prinzipiell eine langere
Heizzeit notwendig, da die Nachvernetzung durch das Abkihlen unterbunden wird.
Die Ubrigen Versuchsparameter sind in Tab. 32 angegeben.

Tabelle 32: Eingestellte Maschinenparameter [28]

Koms:rl:al:seg)l:‘sa;ase 4 200
e o | | oo
Schussvolumen cms3 155
Einspritzgeschwindigkeit | mm/s 5
Dosiergeschwindigkeit min™! 80

5.7.1 Zyklusablauf

In Abb. 68 ist der an der Maschine programmierte SpritzgieBzyklus mit Kompressi-
onsphase abgebildet.
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Abbildung 68: Schematischer Ablauf des SpritzgieBprozesses mit Kompressionsphase
[28], 1-6 im Text erkiart

Ein wichtiger Punkt bei der Versuchsdurchflihnrung war der Ausgleich der Kompressi-
onszeit und der Heizzeit bei Zyklen ohne oder bei kiirzerer Kompression. Dieses Prin-
zip ist in der Abb. 69 veranschaulicht.
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Abbildung 69: Vergleich des Zyklus mit maximaler Kompressions- und Heizzeit mit
dem Zyklus mit minimaler Kompressions- und Heizzeit [28]
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Die gesamte Zykluszeit muss immer gleich gehalten werden, da sonst der Effekt der
Kompressionphase auf die Formteilvernetzung nicht isoliert werden kann. Andernfalls
kdnnte argumentiert werden, dass allein das Stehen des Materials in der Spritzeinheit
die Inkubationszeit abgebaut hatte. In der Abb. 69 ist ersichtlich, wie bei kiirzeren
Kompressions- und Heizzeiten jeweils eine Wartezeit eingefiihrt wird, um die Ge-
samtzeit gleich zu halten. Diese Haltepausen sind auch im Ablauf in Abb. 68 ersicht-
lich.

Phase 1: Werkzeug schlieBen:

Das Werkzeug schlieBt bis auf den Schieber (vgl. Abb. 49, links, S. 80). Die SchlieB3-
kraft flir die Kompressionsphase wird aufgebracht.

Phase 2: Kompression:

Die Masse wird gegen das Schieberelement ,eingespritzt". Somit wird der gewiinsch-
te Kompressionsdruck erreicht und tiber die gewlinschte Zeit gehalten.

Phase 3: Offnen des FlieBkanals:

Nach Dekompression des Schussvolumens und einem Entlastungshub der SchlieBein-
heit kann das Schieberelement gedffnet werden.

Phase 4: Einspritzen und Ausheizen:

Das Werkzeug wird erneut geschlossen und die groBere SchlieBkraft aufgebracht.
AnschlieBend wird eingespritzt und die Heizzeit lauft ab.

Phase 5: Entformen

Phase 6: Zeitausgleich und Aufdosieren
5.8 Formteilpriifung

Die Arbeitsanweisung fur die Formteilprifung wurde in der Masterarbeit Fellner [28]
entwickelt und bei allen in der vorliegenden Arbeit prasentierten Formteilen ange-
wendet.

Die wichtigste Motivation bei der Formteilprifung war die Feststellung des Vernet-
zungsgrads. Bei jeder Parameterkombination wurden 5 Formteile gespritzt. Alle wur-
den vorerst von auBen einer visuellen Prifung unterzogen. Das Innere des dritten
Teils wurde aufgeschnitten und zusatzlich optisch untersucht. Am vierten Formteil
erfolgten die Ubrigen Priifungen. Bei jeder Einstellung wurden die Harte ShoreA und
der Druckverformungsrest (DVR) bestimmt. An ausgewahlten Formteilen (siehe
Kap. 6.3.3, S. 150) kam auch der Zugversuch zur Bestimmung der Festigkeit und
Dehnung zum Einsatz. In der visuellen Uberpriifung konnten Teile mit starker Unter-
vernetzung bereits ausgeschlossen werden. Die Harte nach ShoreA gibt Auskunft
uber die Vernetzung der oberflachennahen Regionen, wahrend der Druckverfor-
mungsrest die Vernetzung von tiefer liegenden Schichten des Formteils charakteri-
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siert. Mit Hilfe des Zugversuchs wurde untersucht, ob das Material durch die intensi-
ve Einwirkung von Scherung bzw. Dehnung bereits geschadigt wurde.

5.8.1 Visuelle Beurteilung

Hier erfolgt eine grobe Einteilung in Gut und Schlechtteile. Schlechtteile kénnen von
auBen nur durch Ausbeulen der Oberflache erkannt werden. Durch Aufschneiden
kann zudem festgestellt werden, ob sich im Inneren der Formteile Blasen oder sogar
eine unvernetzte plastische Seele befinden. Beispiele flir die optische Beurteilung
sind in Abb. 70 gegeben.

Heizzeit = 180 s
Starke Blasen- und
Beulenbildung:

=>» Schlechtteil

Heizzeit = 220 s
Minimale Blasen-
und Beulenbildung:

=> Schlechtteil

Heizzeit = 260 s
Keine Blasen oder
Beulen:

=> Gutteil

Abbildung 70: Optische Beurteilung der Formteile durch Aufschneiden, Material
EPDM, Versuche zu Kompressionserwarmung [28]

5.8.2 Harte ShoreA [21]

Die Harte ShoreA wird Ublicherweise bei Elastomeren eingesetzt. Wie in Abb. 28
(S. 55) ersichtlich, ist diese proportional zum Vernetzungsgrad. Allerdings kann mit-
tels Hartemessung nur der Zustand der oberflachennahen Schichten charakterisiert
werden. Sind im Inneren des Formteils noch unvernetzte Stellen vorhanden, bleibt
dies der Hartepriifung verborgen. Abb. 71 zeigt die an der Oberflache des Versuchs-
formteils untersuchten Flachenbereiche.
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Abbildung 71: Messbereiche der Hartepriifung am untersuchten Formteil [28]

5.8.3 Druckverformungsrest (DVR) [23]

Abb. 28 (S. 55) zeigt den Zusammenhang zwischen Vernetzungsgrad und Druckver-
formungsrest eines Elastomerformteils. Zur Bestimmung des Druckverformungsrests
wird ein zylindrischer Probekérper auf 75% seiner urspriinglichen Héhe zusammen-
gestaucht und unter genormten Bedingungen ausgelagert. AnschlieBend wird die
Probe wieder entlastet und die bleibende Verformung gemessen. Der DVR gibt den
prozentuellen Anteil der bleibenden Verformung wieder. In der Charakterisierung der
Probekdrper wurde der DVR nach einer Lagerung von 24h bei 70°C durchgeftihrt. Die
Probeentnahme ist in Abb. 72 dargestellt. Zunachst wurden die produzierten Formtei-
le in der Dickenrichtung in 3 Platten gespalten. AnschlieBend wurden die bendtigten
Prifkorper aus den Platten ausgestanzt und der DVR-Messung zugefuihrt. Somit
konnte der DVR der Formteile an den 3 Positionen oben, mitte und unten angegeben
werden.
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Abbildung 72: Entnahme der 5 mm hohen Proben (& =6 mm) fir die DVR-Messung
(28]

5.8.4 Zugpriifung [39]

Die Probenentnahme fiir die Zugprifung ist in Abb. 73 schematisch dargestellt.

/ \ A

, 2mm
-

>l

75mm 100mm

K / A4

Abbildung 73: Probenentnahme  fir die Formteilprifung im  Zugversuch
(Festigkeit/Dehnung); links:  Formteil in Seitenansicht; grau:
Schichten fir Probenentnahme,; rechts: Formtell in Draufsicht,
Position der Proben auf der Fldche

Zunachst werden die Platten entsprechend der Abb. 73 in Schichten der korrekten
Dicke gespalten. Aus den 3 dunkel gezeichneten Schichten werden je drei Probekdor-
per entnommen (insgesamt 9 Stabchen). Die einzelnen Zugstabchen entsprechen
dem Typ S2 aus der Norm [39]. Diese weisen eine Gesamtldnge von 75 mm und eine
Dicke von 2 mm auf.
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6 Ergebnisse und Interpretation

6.1 Materialdatenmessung

Flr die Durchfihrung der Berechnung mit den vorgestellten Programmen (Kap. 4,
S. 63) mussten folgende Materialdaten der Versuchsmischungen bestimmt werden:

e Scherviskositat (ns)

e Dehnviskositat (ne)

e pvT-Daten

e Volumetrischer thermischer Ausdehnungskoeffizient (o)
e Spezifische Warmekapazitat (cp)

e Vulkameterdaten

e Warmeleitfahigkeit (A)

In Folge ist deren Messung und Auswertung beschrieben.

6.1.1 Scherviskositit (ns)

Die Scherviskositdt der Mischung SBR wurde mittels Hochdruckkapillarrheometer
(HKR) Rheograph 75 (Abb. 38, S. 71) unter Verwendung von 2 unterschiedlichen
Rundlochdiisen mit einem Durchmesser von D=1 mm und den Langen von 0,2 mm
(Lochblende) und 10 mm gemessen. Die Massetemperaturen waren 80, 100 und
120°C. Die Lochblende wurde zur exakten Bestimmung des Einlaufdruckverlusts ein-
gesetzt. Die gemessenen Scherviskositatsdaten sind in Abb. 74 dargestellt. Diese
Werte wurden bereits mittels Bagley- und Weissenberg-Rabinowitsch-Korrektur aus-
gewertet, nicht aber der Temperaturkorrektur unterzogen.

Da davon auszugehen ist, dass bei zahen Kautschukmischungen wahrend der Mes-
sung erhebliche Temperaturerhbhungen auftreten, sind die dargestellten Messkurven
auf Dissipationserwarmung im hohen Schergeschwindigkeitsbereich zu korrigieren.
Die dazu verwendete Methode ist in Kap. 3.2 (S. 14) dargestellt. Nach Durchfiihrung
der Korrektur erhalt man die in Abb. 75 dargestellten Viskositatskurven.
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Die Viskositat verschiebt sich in Folge der Temperaturkorrektur vor allem bei héheren
Schergeschwindigkeiten nach oben (siehe vertikale Linien in Abb. 75). Die dazugeho-
rigen Temperaturerh6hungen sind in Tab. 33 aufgelistet. ATginaur beschreibt die Mas-
setemperaturerhdhung im Einlaufbereich, ATkapilare iSt die Temperaturerhéhung der

gesamten Kapillare und T, ist die mittlere Massetemperatur in der Messkapillare.
Die Formeln flir die Berechnung der erwahnten GréBen sind in Kap.3.2 (S. 14) ange-
geben. Die Temperaturerhéhungen vor allem im Einlauf wirken sich stark auf die
Massetemperatur aus. Bei den héchsten Schergeschwindigkeiten betragt die Tempe-
raturerhéhung bis zu 57°C.

Tabelle 33: Fur die Temperaturkorrektur errechnete Temperaturerhohungen bei den
unterschiedlichen Messbedingungen, Material SBR

Y (5-1) ATEinIauf (oc) ATKapiIIare (oc) TMasse (oc)
80°C
15 1,3 4,3 83,5
33 1,7 5,6 84,5
88 2,3 7,4 86,0
175 2,8 8,4 87,0
344 3,5 9,4 88,2
864 4,9 11,6 90,6
1.775 7,0 14,2 94,1
3.866 11,7 19,2 101,3
9.396 26,3 22,6 117,6
17.474 40,2 23,5 131,9
100°C
13 0,9 3,1 102,4
29 1,3 3,9 103,2
79 1,8 55 104,5
169 2,2 6,8 105,6
348 2,7 8,0 106,7
867 3,5 9,4 108,2
1.728 4,4 10,8 109,8
3.499 5,9 12,7 112,3
9.315 10,6 17,3 119,3
21.280 19,3 24,9 131,8
38.061 33,8 24,4 146,0
50.487 46,5 21,6 157,3
120°C
15 0,8 2,7 122,2
31 1,1 3,3 122,8
80 1,5 4,4 123,6
169 19 5,6 124,7
349 2,3 7,0 125,8
865 3,1 8,6 127,3
1.677 3,7 9,6 128,5
3.264 4,7 10,9 130,1
8.014 6,9 13,2 133,6
16.335 10,8 16,3 138,9
36.775 19,0 24,0 151,0
54.309 27,8 25,9 160,7
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In den korrigierten Viskositatskurven der untersuchten SBR-Mischung ist eine Abfla-
chung der Viskositatskurve bei hohen Schergeschwindigkeiten fiir alle untersuchten
Temperaturen erkennbar (siehe den Bereich rechts der vertikalen Linien in Abb. 75).
Dies deutet auf das Auftreten eines Newton’schen Plateaus hin. Bei Thermoplasten
tritt dieses bei weit hoheren Schergeschwindigkeiten (>1.000.000 s) auf [34, 43,
70, 76]. Bei Kautschukmischungen scheint sich dieses Verhalten aufgrund der hohen
Flllung mit RuB und den niedrigen Temperaturen bereits deutlich friiher einzustellen.
Eindeutig kdnnte das Auftreten des unteren Newton’schen Plateaus fir dieses Mate-
ral bewiesen werden, wenn eine Erweiterung des Messbereichs der HKR-Messung zu
héheren Schergeschwindigkeiten hin erfolgt. Dies kdnnte durch eine weitere Erho-
hung des Druckniveaus oder durch alternative Methoden wie die SpritzgieBmaschi-
nenrheologie [29, 34] erfolgen.

Flr die Verwendung im Berechnungsprogramm zur Berechnung der Temperaturer-
héhung in konischen Disen werden die Viskositatskurven mit dem Potenzansatz
(Gl. 28, S. 33) approximiert (Abb 76). Die Approximation ist im hdheren Scherge-
schwindigkeitsbereich nicht sehr gut. Diese Vereinfachung muss allerdings in Kauf
genommen werden, da das Berechnungsmodell (Kap. 3.4, S. 32) den Potenzansatz
voraussetzt. Die Stoffkonstanten sind in Tab. 34 dargestellt.

100.000 : = 80°C temperaturkorrigiert
+ 100°C temperaturkorrigiert
4 120°C temperaturkorrigiert
10.000 - —80°C Approximation _
m —100°C Approximation
& —120°C Approximation
% 1.000 |
0 i
2 \
o 100 + =
£ F
(&) F
(/2]
10 100 1.000 10.000 100.000

Schergeschwindigkeit (1/s)

Abbildung 76: Approximation der Scherviskositat von SBR mittels Potenzansatz
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Tabelle 34. Stoffkonstanten des Potenzansatzes zur Beschreibung der Scherviskositat
von SBR inklusive Temperaturverschiebung nach Arrhenius

Konstante Wert Einheit
Ks 81.567 Pa's"
Ns 0,296 -
Eos 15.713 J'moltK?
Tos 100 K

Die Scherviskositat der Mischung NBR 1 wurde mittels Hochdruckkapillarrheometer
(HKR) Rheograph 2002 (Abb. 38, S. 71) unter der Verwendung von 3 unterschiedli-
chen Rundlochdiisen mit einem Durchmesser von D=1 mm und den Ldngen 0,2 mm
(Lochblende), 10 mm und 20 mm bestimmt. Die Messungen wurden bei drei ver-
schiedenen Massetemperaturen (60, 80 und 100°C) durchgefiihrt. Die Scherviskosi-
tatskurven sind in Abb. 77 dargestellt. Die dargestellten Werte wurden bereits mittels
Bagley- und Weissenberg-Rabinowitsch-Korrektur ausgewertet.
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Abbildung 77: Scherviskositat von NBR 1, gemessen am HKR, korrigiert nach Bagley
und Weissenberg-Rabinowitsch, Zylindertemperaturen von 60, 80 und
100°C

Analog zu den Materialdaten des SBR wurden die dargestellten Messkurven ebenfalls
auf Dissipationserwarmung korrigiert (Methode aus Kap. 3.2, S. 14). So erhalt man
die in Abb. 78 dargestellten Viskositatskurven. Die dazugehdrigen Temperaturerho-
hungen entsprechend der Formel aus Kap. 3.2 (S. 14) und sind in Tab. 35 angege-
ben.
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Abbildung 78: Temperaturkorrigierte Scherviskositat von NBR 1, gemessen am HKR,

2Zylindertemperaturen von 60, 80 und 100°C

Tabelle 35: Fir die Temperaturkorrektur errechnete Temperaturerhéhungen bei den
unterschiedlichen Messbedingungen,; Material NBR

7(s) ATeinlaur (°C) ATxapiltare (°C) Tyosse (°C)
60°C
152 3,1 19,9 73,0
328 4,3 24,0 76,3
513 54 27,0 78,8
901 7,1 31,0 82,6
1.302 8,6 33,8 85,5
1.930 10,6 37,5 89,3
80°C
121 1,1 11,0 86,6
291 2,1 15,6 89,9
476 2,4 18,2 91,5
858 3,0 20,8 93,4
1.255 3,5 22,5 94,8
1.877 4,2 24,3 96,3
4.057 6,3 27,7 100,2
11.174 11,8 32,8 108,1
100°C
106 1,3 6,3 104,4
244 1,7 10,1 106,7
406 1,9 13,4 108,6
742 2,3 17,1 110,8
1.083 2,6 19,0 112,1
1.607 2,9 20,9 113,4
3.410 4,0 24,3 116,1
9.121 6,5 28,9 120,9
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Flr die Verwendung im Berechnungsprogramm werden die Viskositatskurven mit
dem Potenzansatz nach Gl. 28 approximiert (Abb. 79). Die Konstanten sind in
Tab. 36 dargestellt.

10.000 ¢ = 60°C temperaturkorrigiert

+ 80°C temperaturkorrigiert
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—60°C Approximation
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Abbildung 79: Approximation der Scherviskositat von NBR 1 mittels Potenzansatz

Tabelle 36. Konstanten des Potenzansatzes zur Beschreibung der Scherviskositat von
NBR 1 inklusive Temperaturverschiebung nach Arrhenius

Konstante Wert Einheit
Ks 58.405 Pa‘s"
Ng 0,363 -
Eos 26.429 J'mol?
Tos 80 K

Im Vergleich zum SBR weisen die Materialdaten des NBR 1 schlechtere Qualitat auf,
da einerseits weniger Punkte bei hdheren Schergeschwindigkeiten gemessen werden
konnten und andererseits keine so gute Ubereinstimmung mit dem Potenzgesetz er-
zielt werden konnte. Dies liegt daran, dass das NBR 1 verglichen zum SBR mit einem
alteren Gerat gemessen wurde.

6.1.2 Dehnviskositdt (ng)

Die Dehnviskositat der beiden Versuchsmaterialien SBR und NBR 1 wurden mittels
der in Kap. 3.5 (S. 48) neu entwickelten Auswertemethode ermittelt. Da die gesamte
Stréomung bereits als ,nicht isotherm™ berechnet wurde, gibt es keine hinsichtlich der
Dissipation unkorrigierten Ergebnisse wie im Falle der Scherviskositat. Die Dehnvis-
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kositatskurven sind in Abb. 80 fir SBR und Abb. 81 fir NBR 1 dargestellt. Die dazu-
gehdrigen Konstanten aus der Approximation mit dem neuen additiven Potenzformel-
Stoffgesetz flir die Dehnviskositat (Gl. 91, S. 49) sind in Tab. 37 und 38 angegeben.
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+ 100°C

A 120°C
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—120°C Approximation
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i
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Abbildung 80: Messpunkte und mit dem additiven Potenzformel-Stoffgesetz
approximierte  Kurven der Dehnviskositét von SBR bei 3

verschiedenen Massetemperaturen

Tabelle 37: Konstanten des neuen additiven Potenzformel-Stoffgesetzes (Gl. 91,
S. 49) zur Beschreibung der Dehnviskositat der SBR Mischung inklusive

Temperaturverschiebung nach Arrhenius

Konstante Wert Einheit
Ke1 198.947 Pas"
NE1 0,354 -
Kea 3,5E-6 Pa's"
Ng2 3,93 -
Ene1 12.366 J'mol’
Eae2 223.070 J'mol”’
Toe 100 K
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Abbildung 81:
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Tabelle 38: Konstanten des neuen additiven Potenzformel-Stoffgesetzes (GI. 84, S.
50) zur Beschreibung der Dehnviskositat der NBR 1-Mischung inklusive
Temperaturverschiebung nach Arrhenius

Konstante Wert Einheit
Ke1 138.329 Pa‘s"
Ng1 0,407 -
Ke 5,4E-6 Pa‘s"
Ne 4,031 -
Eae1 23.606 J'mol?
Eae2 328.923 J'mol?
Toe 80 K

Es fallt in Abb. 80 und 81 auf, dass die Dehnviskositdt bei héheren Dehngeschwin-
digkeiten stark ansteigt. Die genaue physikalische Ursache hierflir ist noch nicht ge-
klart. Diesem Verhalten zugrunde liegt ein Gberproportionales Ansteigen des Einlauf-
druckverlusts bei den Messungen (vgl. Abb. 82). Der Beginn der erhéhten Einlaufdri-

cke ist in dieser Darstellung mit einer roten Linie gekennzeichnet.
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Abbildung 82: Einlaufdruckverluste am HKR bei der Messung des SBR, rote Linie:
Grenze fir steileren Druckanstieg

Hier findet ein Strémungsphdnomen statt, das den Druckverbrauch deutlich erhdht.
In der Auswertung der Scherviskositat ist ebenfalls ein entsprechender Anstieg er-
sichtlich (vgl. Abb. 76, S. 118). Die erhdhte Scherviskositdt allein reicht jedoch nicht
aus, den Druckanstieg zu erklaren. Somit wird dieser von der hier gewahlten Auswer-
tung der HKR-Messung als erhdhte Dehnviskositat interpretiert. Diese Vorgehenswei-
se bewahrt sich auch in der Vorhersage der Temperaturerhéhungen in den Maschi-
nenversuchen (Kap. 6.2.1, S. 137).

In der Literatur finden sich kaum Berichte Uber ein dhnliches Verhalten von Kaut-
schukmischungen. Allerdings sind auch keinerlei Daten von Einlaufdruckverlusten bei
so hohen Scher- und Dehnraten in der Literatur verzeichnet. Das gleiche Phanomen
der ansteigenden Dehnviskositat wurde von Kelly et al. [43] flr Thermoplaste berich-
tet. In dieser Publikation wurde die Scherviskositdt mehrerer Thermoplasttypen bei
hohen Schergeschwindigkeiten gemessen und die Dehnviskositdt mittels Cogswell-
Methode ausgewertet. Die physikalischen Ursachen fiir den Anstieg der Dehnviskosi-
tat wurden allerdings nicht geklart.

Eventuell kénnte eine qualitative Erklarung lber die Orientierung der Polymerketten
gefunden werden. Bei Thermoplasten geht man bei hohen Schergeschwindigkeiten
(v >1.000.000 s) von einem Plateau der Scherviskositdt aus, da ab hier die Poly-

merketten optimal orientiert erscheinen und (bereinander gleiten kdnnen [34, 70,
76]. Ab diesem Zeitpunkt sollte keine Strukturviskositdt mehr gegeben sein, da die
Molekilketten nicht weiter orientiert werden kénnen. Im Falle einer Dehnstromung
dirften sich die in FlieBrichtung orientierten Polymerketten durch die Dehnverfor-
mung anders verhalten. Bei niedrigerer Dehngeschwindigkeit tritt strukturviskoses
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Verhalten durch die steigende Orientierung der Molekiilketten auf. Sind die Molekiil-
ketten aufgrund der hohen Verformungsrate annahernd optimal orientiert, kénnen
die Ketten nicht mehr ibereinander hinweggleiten, sondern die Strémung zieht direkt
an den Molekilketten, welche aufgrund der hohen Verformungsrate der Deformation
nicht mehr folgen kénnen. Dies duBert sich dann in einer drastischen Erhéhung der
Dehnviskositat. Dieses Verhalten dhnelt dem Phdanomen der Dehnverfestigung am
SER (Abb. 25, S. 51), bevor die Probe versagt. Jedoch kann genau dieses Versagens-
verhalten in der Einlaufstromung nicht stattfinden. Es kann somit von einer Dehnver-
festigung gesprochen werden, die ab einer bestimmten Dehngeschwindigkeitsgrenze
auftritt. Diese Grenze wiederum ist temperaturabhangig, was sich in Abb. 82 darin
auBert, dass der Anstieg der Einlaufdruckverluste, je hoher die Temperatur ist, bei
héheren Dehngeschwindigkeiten erfolgt. Dieser Versuch einer qualitativen Erklarung
stellt eine Hypothese dar, die es zukiinftig in gezielten Experimenten erst zu bewei-
sen gilt.

6.1.2.1 Gegeniiberstellung der unterschiedlichen Dehnviskosititsmodelle

Wie bereits im Kap. 3.3 (S. 20) ausfihrlich diskutiert gibt es unterschiedliche Metho-
den, die Dehnviskositat einer Kautschukmischung zu bestimmen. In Abb. 83 sind die
Ergebnisse der Scher- und Dehnviskositatsermittlung unter Verwendung der unter-
schiedlichen Modelle flir die SBR-Mischung dargestellt. Zusatzlich ist die Trouton'sche
Viskositat (Gl. 124; entspricht der dreifachen Scherviskositdt) aufgetragen.

Ne = 3ns (124)

1,E+08

1,E+07 \
1,E+06 \\
1,E+05 \N\\\\\Wi
1,E+04 \kjj\s:\\
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‘ ‘
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LE+03 -~ __pehnviskositst Binding

-+Dehnviskositdt Sentmanat
1,E+02 —
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Abbildung 83: Scher- und Dehnviskositat der Mischung SBR bei 120°C; Auswertung
mit unterschiedlichen Modellen
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Die hdchste Dehnviskositat erhalt man unter Verwendung des Modells von Cogswell.
Dies liegt mit hoher Wahrscheinlichkeit am von Cogswell gewahlten Koordinatensys-
tem, welches die Dehnungen in r- und ®-Richtung vernachlassigt (vgl. Kap. 3.3.2.4
(S. 28). Etwas niedrigere Dehviskositatswerte wurden mit der Methode nach Binding
ermittelt. Dehnviskositatswerte bei niedrigen Dehngeschwindigkeiten kénnen gut mit
dem SER gemessen werden. Die Werte liegen groBenordnungsmaBig zwischen den
Werten des Binding-Modells und jenen des Perko-Modells (Kap. 3.4, S. 32). Dieses
liegt im mittleren Dehngeschwindigkeitsbereich und deckt sich hervorragend mit der
Kurve, die in jenem Punkt der dreifachen Scherviskositat entspricht. Dies dlirfte da-
ran liegen, dass erstmals alle drei Raumkomponenten der Dehndeformation bertick-
sichtigt werden. Der Unterschied von Cogswell und Binding zum Modell Perko ergibt
sich in der unterschiedlichen Annahme der Stromungsgeometrie und der Beschrei-
bung der Raumkomponenten der Deformation. Cogswell und Binding gehen von ei-
ner Randwirbelbildung aus, wie in Abb. 6, S. 11 dargestellt, wahrend das neue Mo-
dell von einer kegelférmigen Stréomungsgeometrie (Abb. 21, S. 39) ausgeht. Der in
diesem Abschnitt diskutierte erhdhte Einlaufdruckverlust (Abb. 82, S. 124) macht sich
in der Auftragung von Cogswell nur durch ein angedeutetes Plateau bemerkbar. Im
Falle des neuen Modells wird zusatzlich berlicksichtigt, dass sich die Strdémung nicht
rein isotherm verhalt. Teilweise sind groBe dissipationsbedingte Temperaturerhéhun-
gen zu kompensieren. Dadurch erhéhen sich die Dehnviskositdten bei hohen Dehn-
geschwindigkeiten weiter.

6.1.3 pvT Daten

Die pvT Daten der Versuchsmischungen wurden mittels Kolben-pvT-Gerat (siehe
Kap. 5.2.3, S. 73) gemessen. Der Temperaturbereich lag bei 60 bis 180°C und der
Druck wurde zwischen 200 und 1600 bar bzw. 2000 bar variiert. Die ermittelten pvT-
Diagramme sind in Abb. 84 fiir das SBR, in Abb. 85 fiir NBR 1 und in Abb. 86 flir das
EPDM dargestellt.

Dissertation Perko Lehrstuhl fiir SpritzgieBen von Kunststoffen 126
Montanuniversitat Leoben



6. Ergebnisse und Interpretation

0,78
=0,77
X
o
€
L 0,76 200 bar
é =400 bar
5 0,75 - 600 bar
>° --=800 bar
wn 0,74 -
g -+1000 bar
o
2073 -»-1200 bar
'g —-1400 bar

0,71 T T 1

50 100 150 200

Temperatur (°C)

Abbildung 84: pvT Diagramm der Mischung SBR
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Abbildung 85: pvT Diagramm der Mischung NBR 1
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Abbildung 86: pvT Diagramm der Mischung EPDM

Der bei Thermoplasten Ubliche Knick der pvT-Kurven bei der Glasiibergangstempera-
tur tritt bei Kautschukmischungen im untersuchten Temperaturbereich nicht auf. Dies
liegt daran, dass sich libliche Massetemperaturen bereits deutlich Gber der Glastiber-
gangstemperatur (Tg) befinden und somit keine Phasenlibergange im Verarbeitungs-
bereich auftreten. Fir die in dieser Arbeit vorgenommenen Berechnungen wird die
Dichte der jeweiligen Mischung als Punktwert verwendet. Die verwendeten Dichten
sind in Tab. 39 dargestellt. Die EPDM-Mischung zeigt einen deutlich geringeren Wert
als die beiden anderen Versuchsmischungen. Dies ist auf die ebenfalls geringere
Dichte von EPDM-Kautschuk zurlickzufiihren [66].

Tabelle 39: Fir die Berechnung verwendete mittlere Dichte der Versuchsmaterialien

Material mittlere Dichte Einheit
SBR 1350 kg'm?
NBR 1 1200 kg'm?
EPDM 1040 kg'm’

6.1.4 Volumetrischer thermischer Ausdehnungskoeffizient (o)

Der volumetrische thermische Ausdehnungskoeffizient wird zur Berechnung der
Kompressionserwarmung nach Gl. 95 (S. 54) bendétigt. Die Ermittlung erfolgt mithilfe
von Gl. 96 (S. 54) aus den pvT-Daten des jeweiligen Materials. Flr das SBR wurden
die in Abb. 84 dargestellten Daten verwendet. Das Diagramm der Mischung EPDM ist
in Abb. 86 dargestellt. Das NBR 1 wurde nicht ausgewertet, da es in den Versuchen
zur Kompressionserwarmung nicht zum Einsatz kam. Die durchschnittlichen volumet-
rischen thermischen Ausdehnungskoeffizienten sind in Tab. 40 dargestellt.
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Tabelle 40: Mittelwerte des volumetrischen thermischen Ausdehnungskoeftizienten
der Versuchsmaterialien SBR und EPDM

Material o Einheit
SBR 2,5E-4 K?
EPDM 3,3E-4 K?

6.1.5 Spezifische Warmekapazitat (cp)

Die spezifische Warmekapazitat wurde mittels Dfferential Scanning Calorimetry (DSC)
gemessen. Das verwendete Gerat ist in Kap. 5.2.4 (S. 74) beschrieben. Heiz- bzw.
Kiihirate lagen bei 10 K'min™, bzw 20 K'min™. Der gemessene Temperaturbereich
lag zwischen Raumtemperatur und 180°C. Die Messung wurde flr jedes Material
dreimal durchgefihrt, wobei jeweils ein Zyklus ,Aufheizen-Abkiihlen-Aufheizen™ ab-
gefahren wurde, um eventuelle Einfliisse aufgrund eingefrorener Effekte und chemi-
scher Reaktionen zu eliminieren. Die Auswertung erfolgte anhand des zweiten Auf-
heizzyklus, um den Einfluss von einmaligen Effekten zu minimieren. Die Messergeb-
nisse mit dem SBR sind in Abb. 87, jene des NBR 1 in Abb. 88 und jene des EPDM in
Abb. 89 dargestellt.
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Abbildung 87: Spezifische Warmekapazitat als Funktion der Temperatur fir das SBR,
Jeweils zweites Autheizen
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Abbildung 88: Spezifische Waéarmekapazitat als Funktion der Temperatur fir das

NBR 1, jeweils zweites Aufheizen

Bei der Messung des NBR 1 traten bei etwa 50 und 100°C Unstetigkeiten in der
Warmekapazitat auf. Hier kdnnte es sich um Phaseniibergange einzelner Inhaltsstof-
fe handeln. Da die exakte Mischungszusammensetzung hier nicht bekannt ist, kann

diesen leider nicht im Detail nachgegangen werden.
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Fiir die Verwendung im Berechnungsprogramm wird jeweils ein mittlerer Wert Uiber
alle drei Kurven und den gesamten Temperaturbereich verwendet. Dieser kann
Tab. 41 entnommen werden.

Tabelle 41: Mittelwerte der spezifischen Warmekapazitdten der Materialien SBR und
NBR 1 und EPDM

Material mittlere Warmekapazitat Einheit
SBR 1550 Jkgt'm?
NBR 1 1500 Jkgtm?
EPDM 1840 Jkgt'm*

6.1.6 Vulkametrie

Die Vulkameterkurven der Mischung SBR wurden am Rubber Process Analyser (RPA)
(Kap. 5.2.2, Abb. 40, S. 72) aufgenommen und sind in Abb. 90 und 91 dargestellt.
Die Approximation erfolgte zunachst unter Voraussetzung einer Reaktion erster Ord-
nung und anschlieBend unter Voraussetzung einer Reaktion héherer Ordnung. Die
dazugehdrigen Konstanten kdnnen Tab. 42 enthnommen werden.
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Abbildung 90: Vulkameterkurve fir das SBR bei unterschiedlichen Temperaturen mit
Approximation unter Voraussetzung einer Reaktion erster Ordnung

[15]
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Tabelle 42: Materialkonstanten fir die Beschreibung der Vernetzungsreaktion der
Mischung SBR unter Voraussetzung einer Reaktion erster und héherer

Ordnung
Konstante | Wert | Einheit
Reaktion erster Ordnung
k 0,0057 s
t 188,39 s
Eax 103.801 J'mol?
Eati 66.625 J'mol?!
Reaktion hoherer Ordnung
k 0,0074 s
t 188,5 s
Eax 103.801 J'mol?!
Eati 66.625 J'mol?
No 1,89 -
Ean 19.564 J'mol?

Bei beiden Approximationen gibt es erhebliche Abweichungen von den gemessenen
Werten bei Vernetzungsgraden Uiber 80%. Die Approximation unter Berlicksichtigung
der hoheren Ordnung zeigt iiber den gesamten Bereich allgemein bessere Uberein-

stimmung.
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6. Ergebnisse und Interpretation

6.1.7 Warmeleitfahigkeit (A)

Die Warmeleitfahigkeit (A\) wird am Hochdruckkapillarrheometer (Rheograph 2002,
Kap. 5.2.1, S. 70) nach der sogenannten ,Methode der linienférmigen Warmequelle®
gemessen. Dies geschieht im Zylinder mit dem Durchmesser 15 mm, der von unten
verschlossen wird. Zunachst wird dieser beheizt und flir 60 Minuten gewartet, bis
sich eine homogene Temperierung einstellt. AnschlieBend wird das Material in den
Zylinder geflllt und fir weitere 10 Minuten mit dem HKR-Stempel komprimiert. Im
nachsten Schritt erfolgt das Einfihren der Warmeleitfahigkeitslanze. Nach Stabilisie-
rung der Lanzentemperatur wird die Messung gestartet werden. Pro Temperatur er-
folgten 3 Messungen mit einer Verzégerung von 15 Minuten.

In Abb. 92 ist die Warmeleitfahigkeit der untersuchten SBR-Mischung dargestellt.
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Abbildung 92: Warmeleittéhigkeit des SBR bei unterschiedlichen Temperaturen

In der Messung ist eine leichte Abhangigkeit von der Temperatur, jedoch kein klarer
Trend erkennbar. Der Mittelwert von A = 0,35 W'm™'K! wurde fiir weitere Berech-
nungen verwendet.

6.2 Massetemperatur- und Druckverlustmessungen

Die Ergebnisse der Temperaturmessung als Funktion von Disenwinkel und Einspritz-
geschwindigkeit sind flir das SBR in Abb. 93 und die der Druckmessung ebenfalls als
Funktion von Dusenwinkel und Einspritzgeschwindigkeit in Abb. 94 dargestellt.
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Abbildung 93: Ergebnisse der Massetemperaturmessungen an SBR
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Abbildung 94: Ergebnisse der Druckverlustmessungen an SBR

Die Temperaturwerte fir NBR 1 sind in Abb. 95, die dazugehdrigen Druckwerte in
Abb. 96 dargestellt.
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Abbildung 95: Ergebnisse der Massetemperaturmessungen an NBR 1

o dmm/s

< $ 'S
300 N o 8Smm/s

A 13mm/s

Druckverlust (°C)

14mm/s

0 T ! I
20 40 60 80

Diisenwinkel (°)

Abbildung 96: Ergebnisse der Druckverlustmessungen an NBR 1

In den Abbildungen sind jeweils alle 3 bis 4 Messwerte pro Einstellung aufgetragen.
Die Messwertstreuung war sowohl fiir die Temperatur als auch flir die Druckmessung
sehr gering. Aus diesem Grund werden in den folgenden Betrachtungen nur mehr die
Mittelwerte dargestellt. Der Druckverlust und die Temperatur zeigen flir beide Mate-
rialien qualitativ den gleichen Verlauf. Eine Abhdngigkeit der beiden GréBen vom Dii-
senwinkel ist ebenfalls gegeben. Auffallig ist hier, dass sich die Temperatur und der
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Druckverlust mit steigendem Disenwinkel zunachst erhéhen, bei 45° Diisenwinkel
wird jedoch ein Plateau erreicht und kein weiterer Anstieg ist mehr erkennbar. Dieses
Messergebnis unterstlitzt die in Kap. 3.4.3 (S. 35) beschriebene These Uber den
Grenzwinkel von 45°. Ahnliche Messergebnisse finden sich auch in der Literatur
[10, 56]. Ein lokales Minimum bei 30° wurde jedoch nicht festgestellt. Ein etwas un-
terschiedlicher Verlauf zeigt sich zu den Ergebnissen aus [51] (Abb. 5, S. 9). Dort
nimmt der Druckverlust bis zu einem Winkel von 6 = 30° ab und anschlieBend nur
leicht zu. Der extrem hohe Druckverlust in [51] bei niedrigen Disenwinkeln konnte in
der vorliegenden Messung nicht nachvollzogen werden.

Die gute Korrelation zwischen Druckverlust und Massetemperatur legt die Annahme
nahe, dass in der Diise adiabate Verhaltnisse herrschen. Diese Annahme wurde be-
reits in theoretischer Berechnung tberprift (Kap. 3.4.4, S. 39) und soll nun anhand
der Messwerte nachvollzogen werden. Der formelmaBige Zusammenhang zwischen
Druckverlust und Temperaturerhéhung ist in Gl. 2 (S. 16) gegeben. Die Ergebnisse
dieses Vergleichs sind in Abb. 97 und 98 dargestellt. Dazu wurden alle gemessenen
Massetemperaturen aus Abb. 93 und 95 Uber den dazugehérigen Druckverlust aufge-
tragen. Ein linearer Zusammenhang zwischen diesen beiden GroBen ist flir beide
Versuchsmaterialien ersichtlich, wobei die Messwertstreuung bei NBR 1 deutlich ge-
ringer als bei SBR ist. AuBerdem wurde die aus den Druckverlusten mittels Gl. 2
(S. 16) berechnete Massetemperatur aufgetragen. Man sieht hier ebenfalls gute
Ubereinstimmung. Es kann von adiabaten Verhiltnissen in der Diise ausgegangen
werden.
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Abbildung 97: Proportionalitdt der Massetemperatur zum  Druckverlust mit
rechnerischer Uberpriifung nach Gl. 2 (S. 16) fiir das SBR
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Abbildung 98: Proportionalitit der Massetemperatur zum  Druckverlust —mit
rechnerischer Uberpriifung nach Gl. 2 (S. 16) fiir das NBR 1

Einige Fehlerursachen in der Temperaturmessung werden in Folge diskutiert.
Nicht zureichende Kompression der gemessenen Masse

Nach dem Ausspritzen wurde das Material zu einem Ball um das Thermoelement ge-
formt. Wenn dieser Ball nicht dicht genug ist, oder das Thermoelement nicht in der
Mitte zu liegen kommt, wird eine zu niedrige Massetemperatur gemessen. Um dies zu
vermeiden, wurde immer auf eine dichte Packung des Balls geachtet und das Ther-
moelement bewegt, um eine gute Messposition zu gewahrleisten.

Auskiihlen der Masse nach dem Ausspritzen

Um den Einfluss des Auskiihlens zu minimieren, wurde darauf geachtet das Formen
des Balls so schnell wie mdglich nach der Beendigung des Schusses durchzufiihren.

Beschadigung des Thermoelements

Wenn das Thermoelement unrealistische Werte anzeigt, ist das der Hinweis auf eine
Beschadigung desselben. In diesem Fall wurde das Kabel einfach abgeschnitten und
das Thermoelement, wie in Kap. 5.2.6.1 (S. 76) beschrieben, neu geformt.

6.2.1 Verifikation des Berechnungsmodells

Die in Kap. 6.2 (S. 133ff) dargestellten Ergebnisse wurden zur Verifikation des in
Kap. 3.4 (S. 32ff) vorgestellten Modells verwendet. Zur Berechnung wurden die Ma-
terialdaten aus Kap. 6.1 (S. 115ff) verwendet. Ziel war es bei diesen Berechnungen,
keinerlei Daten aus den Versuchen selbst zu verwenden, sondern allein auf Basis der
Labormessungen eine korrekte Vorhersage der Massetemperaturen an der Spritz-
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gieBmaschine zu bewerkstelligen. Um den Stand der Technik in der kommerziell er-
haltlichen Stromungssimulation zu charakterisieren, wurde eine Simulation mittels
Polyflow® 14.0, Ansys, Canonsburg, USA durchgefiihrt. Die Viskoelastizitit des Mate-
rials wurde dabei vernachlassigt. Dies spiegelt nicht den vollen Stand der Wissen-
schaft wieder, ist jedoch die haufige Praxis in der praktischen Anwendung von Simu-
lationssoftware. Die Dehnviskositat kann von Polyflow nicht beriicksichtigt werden.
Die vereinfachte Darstellung der Dise und die Vernetzung in der Berechnungssoft-
ware ist in Abb. 99 dargestellt.

®
z
20,000 (mrr) [
[ | I ]
5,000 15000
v

Abbildung 99: Vernetzung der 30° Diise in Polyflow (Viertelmodell) [71]

Der Einlaufbereich vor der Dise wurde sehr lang gewahlt, um ein voll ausgebildetes
Strdomungsprofil zu erreichen.

Bei der Auswertung der erhaltenen Massetemperatur wurde nicht allein die Tempera-
tur der Knoten am Outflow gemittelt, sondern es musste auch eine Gewichtung der
Temperatur nach der Geschwindigkeit vorgenommen werden. Ursache ist, dass das
Material nicht gleichmaBig aus der Dilise stromt, sondern aufgrund der Druckstro-
mung und Wandhaften ein Profil auftritt. Die erwahnte Gewichtung wurde mittels
Gl. 125 vorgenommen.

s
Tvziz—v (125)

Das Ergebnis der Simulation im Vergleich mit dem Versuch ist in Abb. 100 aufgetra-
gen.
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Abbildung 100: Vergleich der Messergebnisse der mittleren Massetemperatur mit
Voraussagen der Simulation mittels Polyflow, Material SBR

Man sieht hier deutlich, dass die Vorhersage der Versuchsergebnisse mittels Polyflow
keine befriedigenden Ergebnisse liefert. Die Temperaturerhhung wird wesentlich
unterschatzt und der Einfluss des Diisenwinkels kann Uberhaupt nicht abgebildet
werden. Die durchschnittliche Abweichung tber den betrachteten Messbereich be-
tragt 48,4°C (33,4%).

Die Berechnungsergebnisse mit dem selbst entwickelten Berechnungsmodell fiir das
erste Versuchsmaterial (SBR) sind in Abb. 101 dargestellt.

180
170
G 160
o
t 150 ——1,5 mm/s gemessen
3 == 1,5 mm/s berechnet
E 140 ~ ——2,5 mm/s gemessen
g_ 130 -8~ 2,5 mm/s berechnet
E —#—3,5 mm/s gemessen
% 120 =%= 3,5 mm/s berechnet
(7]
» 110 4 mm/s gemessen
© 4 mm/s berechnet
E 100 —3—5 mm/s gemessen
=¥= 5 mm/s berechnet
90 == Starttemperatur
80 T T T
20 40 60 80

Diisenwinkel (°)

Abbildung 101: Gegendberstellung von  Messung und  Berechnung — der
Massetemperatur mittels selbst entwickeltem Berechnungsmodell fiir
das SBR
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Die Berechnungen zeigen gute Ubereinstimmung mit den Messergebnissen, wobei
das Ergebnis tendenziell leicht tiberschatzt wird. Der durchschnittliche Fehler fir die
Vorhersage betragt 5,3°C (3,7%). Die durchschnittlichen Anteile der Strémungskom-
ponenten an der Temperaturerhéhung sind in Tab. 43 ersichtlich.

Tabelle 43: Durchschnittlicher Anteil von Scher- und Dehnerwdarmung in den unter-
schiedlichen Raumrichtungen fir das SBR

Scherung im | Scherungin | Dehnungin | Dehnungin | Dehnung in
Konus (%) der Kapillare | ®-Richtung r-Richtung z-Richtung
(%) (%) (%) (%)
4,7 2,8 3,7 26,8 62,0

Der Einfluss der Scherung ist bei flachen Disenwinkeln (20° und 30°) mit 10 bis
15% etwas hdher als bei den librigen Diisen. Im Schnitt sind liber 90% der Tempe-
raturerhéhung rechnerisch auf Dehnerwarmung zuriickzuflihren. Dabei geschieht die
meiste Erwarmung durch Dehnung in z-Richtung. Dies erscheint logisch, da es sich
dabei um die Hauptrichtung der Strdomung handelt. Dennoch ist vor allem der Anteil
der Dehnung in r-Richtung nicht zu unterschatzen. Der geringe Anteil an Scherer-
warmung deckt sich mit den Berechnungen der Software Polyflow (Abb. 100). Be-
rechnungsergebnisse mit dem zweiten Versuchsmaterial (NBR 1) sind in Abb. 102
dargestellt.
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Abbildung 102: Gegentberstellung von  Messung und  Berechnung  der

Massetemperatur mittels selbst entwickeltem Berechnungsmodell fir
das NBR 1

Die durchschnittliche Abweichung vom Messwert der Massetemperatur betragt hier
5,2°C (3,6%). Die Ergebnisse werden bei héheren Volumenstromen leicht unter-
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schatzt. Dies durfte daran liegen, dass in der HKR-Messung weniger Daten bei hohen
Scher- und Dehngeschwindigkeiten ermittelt werden konnten, da der hier verwende-
te Rheograph 2002 weniger leistungsfahig als der Rheograph 75 ist.

Die durchschnittlichen Anteile an der Erwarmung sind in Tab. 44 gegeben. Diese er-
geben sich analog zum ersten Versuchsmaterial. Es gab nur leichte Verschiebungen
zu einem etwas hoéheren Scheranteil.

Tabelle 44. Durchschnittlicher Anteil von Scher- und Dehnerwdarmung in den unter-
schiedlichen Raumrichtungen fiir das NBR 1

Scherung im Scherungin | Dehnungin | Dehnungin | Dehnungin
Konus (%) der Kapillare | ®-Richtung r-Richtung z-Richtung
(%) (%) (%) (%)
6,6 4,0 4,7 26,5 58 2

Die Winkelabhangigkeit der Massetemperaturerhdhung konnte mit dem vorliegenden
Modell und dem vorausgesetzten Grenzwinkel von 45° gut abgebildet werden. Die
Voraussagequalitat ist mit einem Fehler unter 5% als sehr gut zu betrachten. We-
sentlich flr die korrekte Ermittlung der Temperatur ist der gemessene Anstieg der
Dehnviskositaten bei hohen Dehngeschwindigkeiten (vgl. Abb. 80, S. 122). Um dies
zu belegen wurden die Versuche mit dem SBR erneut berechnet. Fiir die Dehnvisko-
sitat wurde dabei immer der dreifache Wert der Scherviskositét angenommen (vgl.
Abb. 83, S. 125). Das Ergebnis ist in Abb. 103 aufgetragen. Die Temperaturerh6hung
konnte weder qualitativ noch quantitativ erfasst werden. Die Massetemperatur wird
im Schnitt um 38,2°C (26,2%) unterschatzt.
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Abbildung 103: Gegendberstellung von Messung und Berechnung fiur das SBR mit

der Dehnviskositat aus dem dreifachen Wert der Scherviskositat
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Diese Uberpriifung zeigt sowohl die Stirken, als auch die Schwéchen des Berech-
nungsmodelles auf. Mit herkdmmlichen Materialdaten aus der Scherviskositatsmes-
sung und der Berechnung der Dehnviskositat aus Gl. 124 (S. 125) kann die gemes-
sene Temperaturerhéhung nicht in zufriedenstellender Form berechnet werden.

Der in Abb. 80 und 81 (S. 122) ersichtliche Dehnviskositatsanstieg ist essenziell fir
eine korrekte Berechnung der Massetemperatur. Unklar bleibt allerdings, ob dieser
Anstieg real ist, oder Energieverluste durch einen anderen, hier nicht berilicksichtig-
ten, Effekt auftreten und als viskose Dissipation zufolge Dehnung fehlinterpretiert
werden. Allerdings ist dem Autor kein weiterer Effekt bekannt, der die gemessenen
Temperaturerhbhungen erklaren kdnnte. In Folge werden mogliche vom Berech-
nungsmodell nicht erfasste Einfllsse diskutiert.

Viskoelastizitat

Wie an anderer Stelle (Kap. 3.3.2.4, S. 28) bereits erwahnt, wurde die Viskoelastizitat
des Materials nicht in der Berechnung berticksichtigt. Dies stellt eine offensichtliche
Schwachstelle des Modells dar. Dennoch kann ein bleibender Energieeintrag in das
Material nur durch scher-, dehn- oder kompressionsbedingte Dissipation geschehen.
Elastische Anteile an der Verformung stellen sich zuriick sobald das Material die Dise
verlasst. In der Energiebilanz des Einspritzprozesses (Kap. 7.1, S. 162) wurde der
Anteil der reversiblen Kompressionserwarmung auf etwa 7% der Einspritzarbeit ge-
schatzt. Die Viskoelastizitat dlirfte somit Einfluss auf den Druckverlust sowie die Aus-
bildung der Stromungslinien (Visualisierung in Abb. 19, S. 37) haben. Das Str6-
mungsbild wird ohnehin nicht vom Programm berechnet, sondern auf Basis von Er-
kenntnissen aus der Visualisierung vorgegeben. Um hier eine exakte Berechnung der
Stréomungsverhaltnisse durchzufiihren, misste die Einlaufstromung auf Basis des
entwickelten Modells in 3D simuliert werden [10, 16, 56]. Dies Ubersteigt einerseits
den Umfang dieser Arbeit, andererseits ist diese Herangehensweise fiir eine rasche
Berechnung der Temperaturerhéhung in z.B. einer Regelsoftware im Gummispritz-
guss nicht sinnvoll, da viskoelastische Berechnungen weitere, aufwendige Materialda-
tenmessungen und erhebliche Rechenzeit bendtigen.

Scherung

Theoretisch ware es mdglich, dass die gemessenen Temperaturerhéhungen nicht
durch Dehnung, sondern durch Scherung verursacht werden. Dies ist vor allem eine
Frage der Interpretation der Rechenergebnisse, da zwischen Dehnung und Scherung
nur rechnerisch unterschieden werden kann und keine messtechnische Trennung der
Komponenten durchgefiihrt werden konnte. Eine mogliche Interpretation der Materi-
aldaten ist, dass es zu einer Unterschitzung des Scheranteils und einer Uberschét-
zung des Dehnanteils in den Berechnungen kommt. Betrachtet man Abb. 76
(S. 118), lasst sich ein unteres Newton'sches Plateau vermuten, wie es bereits in an-
deren Arbeiten an Thermoplasten beschrieben wurde [34, 43, 70, 76]. Dieses Plateau
wird von der Approximation mittels Potenzansatz nicht abgebildet. Die Verwendung
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eines anderen Materialansatzes erlaubt das Berechnungsmodell in der derzeitigen
Form jedoch nicht (vgl. Kap. 3.4, S. 32). Nimmt nun die Scherviskositat bei hohen
Schergeschwindigkeiten nicht weiter ab, wirde sich die berechnete Dehnviskositat
bei hohen Dehngeschwindigkeiten verringern. Ursache daflir ist die rechnerische
Kopplung zur Dehnviskositat im Auswerteprogramm. Allein dadurch wirde sich aber
nicht die vorhergesagte Temperatur fir die Maschinenversuche éndern, da es bei der
Betrachtung der durchschnittlichen Temperatur in der Masse nicht darauf ankommt,
ob diese durch Dehnung oder Scherung entstanden ist.

Stromungsbild

Ein weiterer moglicher Fehlereinfluss ist eine Anderung des Strémungsbilds bei ho-
hen Volumenstromen, die nicht vom Berechungsmodell berlicksichtigt wird. Dies
wirde eine Missinterpretation der in der HKR-Messung ermittelten Einlaufdriicke zu-
folge haben, da in der Auswertung der Messungen immer mit der gleichen Diskreti-
sierung (Abb. 19, S. 37) gearbeitet wird. Diese Anderung ist allerdings unwahrschein-
lich, da die Visualisierungen der Strémung bis hin zu den hdchsten am HKR mdgli-
chen Geschwindigkeiten keine Anderung des Strémungsbilds gezeigt haben Abb. 17
(S. 36).

Unter Anbetracht der diskutierten physikalischen Einwande stellt die vorgestellte Me-
thode den Anspruch, eine ingenieurtechnische Naherungslésung zu sein, die bei sau-
berer Materialdatenmessung Temperaturerhéhungen und Druckverluste in konischen
Disen bei adiabaten Verhaltnissen gut vorhersagen kann. Um zu einem Satz an
moglichst einfachen Gleichungen zu kommen, wurden etliche Vereinfachungen der
realen physikalischen Verhadltnisse getroffen (vgl. Kap. 3.4, S. 32). Offen bleibt, ob
eine ansteigende Dehnviskositat bei hohen Dehngeschwindigkeiten ein reales physi-
kalisches Phanomen ist, oder andere Einfllisse die gemessenen Temperaturerhdhun-
gen und Druckverluste erklaren kénnen.

6.3 Heizzeitverkiirzung mittels Scher- und Dehnerwarmung in
konischen Diisen

Die an dieser Stelle durchgeflihrten Versuche verfolgen den Zweck, das Potential ei-
ner kombinierten Scher- und Dehnstromung in einer konischen Dise zur Heizzeitver-
klirzung zu charakterisieren. Zunachst wurde die hdufig angewandte Fahrweise mit
konstanter Einspritzgeschwindigkeit (Kap. 6.3.1) gewahlt, um den in der Praxis Ubli-
chen SpritzgieBprozess abzubilden. Da die Einspritzarbeit der in der Kautschukmasse
dissipierten Energiemenge proportional ist, wurden die weiteren Versuche zur ge-
naueren Charakterisierung der Effizienz der eingesetzten Diisen bei konstanter Ein-
spritzarbeit durchgeftihrt (Kap. 6.3.2, S. 147ff).
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6.3.1 Versuche mit konstanter Einspritzgeschwindigkeit

Die vollstandigen Ergebnisse der durchgeflihrten Versuche kdnnen der Masterarbeit
Buchebner [15] entnommen werden. Die wesentlichen Aussagen werden in Folge
zusammengefasst.

In den folgenden Diagrammen werden nur Ergebnisse von Formteilen dargestellt, die
in der optischen Beurteilung keine offensichtlichen Beeintrachtigungen gezeigt ha-
ben. Die Darstellung der Ergebnisse aus der Hartemessung wurde hier ausgespart,
da diese wenig Aussagekraft haben. Jedes der gepriften Teile wies eine Harte von
mindestens 69 ShoreA auf. Dies liegt daran, dass Ublicherweise die Formteiloberfla-
che zuerst vernetzt. Der Druckverformungsrest (DVR) in der Mitte des Formteils er-
wies sich als bester Indikator fiir den Vernetzungsgrad des Formteils und wird daher
in Folge betrachtet. In Abb. 104 sind die Ergebnisse unter Verwendung der Dise 1
(Rend = 0,75 mm, 8 = 20°) im Vergleich zur vorher durchgefiihrten Heizreihe repra-
sentativ flr die Ubrigen Disen dargestellt.
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Abbildung 104.: Ergebnisse der DVR-Messung im mittleren Dickenbereich; Formteil

hergestellt mit der Diise 1 im Vergleich zur Heizreihe [15]

Die Fehlerbalken der DVR-Werte entsprechen nicht der eigentlichen Streuung der
durchgefiihrten Priifungen, diese war mit +/- 1% deutlich niedriger. Jedoch veran-
schlagt die Norm flir die DVR Prifung [23] deutlich héhere Streuungen von +/-
2,55 %. Aufgrund der geringen Probenanzahl in der Priifung wurde entschieden,
von einer héheren Streuung auszugehen.

Die SBR-Mischung kann laut Hersteller einen DVR bis zu 17% erreichen. Zur Auswer-
tung dieser Versuche wurde ein DVR von maximal 20% als bereits gut betrachtet.
Wie in der Abb. 104 ersichtlich, wird dieser Wert bei Einsatz der Dise 1 im Unter-
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schied zu den Referenzbedingungen bereits bei unter 400 s Heizzeit erreicht. Es ist
dabei jedoch zu beachten, dass den gezeigten Versuchen aufgrund der unterschiedli-
chen Einspritzgeschwindigkeiten und der unterschiedlichen FlieBwiderstande der Du-
sen jeweils ein anderer Druckverlust bzw. eine andere Einspritzarbeit zugrunde lie-
gen. Aus diesem Grund wurde die Auftragung in Abb. 105 flir weitere Betrachtungen
herangezogen.

28
+ Dise 0
26 x Dise 1
= Dise 2
24 Dise3 ]
Duse 4
o
> ¢ "
S
18 "
16 T T T T T 1
200 400 600 800 1000 1200 1400

Druckverlust (bar)

Abbildung 105: Ergebnisse DVR lber den Druckverlust bei der kirzesten Heizzeit
(370 Sekunden) [15]

Hier sieht man die DVR-Ergebnisse aller Dlisen bei der kiirzesten Heizzeit liber den in
den Versuchen gemessenen ,Druckverlust vor der Diise" aufgetragen. In dieser Auf-
tragung ist ersichtlich, dass sich der DVR-Wert ab einem eingebrachten Druckverlust
von etwa 600 bar nicht mehr wesentlich verandert, sondern um einen Wert von 19
bis 20% schwankt. Es wird davon ausgegangen, dass all diese Formteile bereits aus-
geheizt sind. Diese Betrachtungsweise weist darauf hin, dass rein die eingebrachte
Einspritzarbeit, unabhangig von der Disengeometrie, fir die bendtigte Heizzeit maB-
geblich ist. Diese Uberlegung soll in den Versuchen mit konstantem Einspritzdruck
(Kap. 6.3.2, S. 147) naher untersucht werden.

6.3.1.1Berechnung des Vernetzungsgrads

Zur Berechnung des Vernetzungsgrads der in den Versuchen hergestellten Formteile
wurde das in Kap. 4.2 (S. 64) vorgestellte Programm verwendet. Zunachst wurde der
Vernetzungsgrad der Formteile aus der Referenz-Heizreihe abgeschatzt (vgl.
Abb. 106).
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Abbildung 106: Gemessener DVR der Referenz-Heizreihe, verglichen mit dem
berechneten Vernetzungsgrad [15]

Man erkennt die Verringerung des DVR analog zum Anstieg des errechneten Vernet-
zungsgrads. In der Abb. 107 kann der annahernd lineare Zusammenhang des DVR
mit dem berechneten Vernetzungsgrad festgestellt werden.
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Vernetzungsgrad (-)

Abbildung 107: Zusammenhang zwischen DVR und errechnetem Vernetzungsgrad
(Berechnung unter Voraussetzung einer Vernetzungsreaktion erster
Ordnung) [15]

Diese Kurve kann als eine Art Kalibrierung fiir die Berechnung verwendet werden,
um den DVR flir andere Bauteile vorherzusagen. Ein Beispiel flir eine Berechnung
dieser Art ist in Abb. 108 fir Formteile, hergestellt mit der Dlse 1, gezeigt. Dabei
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wurde die Starttemperatur basierend auf den Messungen in Abb. 93 (S. 134) festge-
setzt. Die aufgetragenen Formteile weisen einen DVR von unter 20 auf und gelten
daher als ausgeheizt. Der DVR @ndert sich dann nicht weiter. Dies wird sowohl von
der Approximation fir eine Vernetzungsreaktion erster Ordnung als auch jener zwei-
ter Ordnung bei der kiirzesten untersuchten Heizzeit nicht optimal vorhergesagt. Al-
lerdings konnte ein genauerer Zusammenhang aufgrund der Ungenauigkeit der DVR-
Messung nicht ermittelt werden. Ursache flir die Abweichung kénnte sein, dass bei
der Berechnung der Vernetzung von einem Scorch-Wert von 0 zu Beginn der Vernet-
zung ausgegangen wurde. Diese Annahme wiirde auf eine Herstellung der Formteile
im Pressverfahren zutreffen. Im Spritzguss allerdings dirfte der Wert héher liegen.

32
——1,5 mm/s - gemessen
-a-1,5 mm/s - berechnet erste Ordnung
)8 1,5 mm/s - berechnet héhere Ordnung
——3 mm/s - gemessen
-%=3 mm/s - berechnet erste Ordnung
24 —e 3 mm/s - berechnet héhere Ordnung
e« o
3 20 —=
S~ sl
~.§‘.,§~
16
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300 350 400 450 500 550 600
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Abbildung 108: Vergleich der gemessenen und mit dem Programm errechneten
DVR-Werte im mittleren Dickenbereich,; Dise 1 [15]

6.3.2 Versuche mit konstanter Einspritzarbeit

In den folgenden Versuchen wird davon ausgegangen, dass die Einspritzarbeit der
dissipierten Energiemenge proportional ist. Somit kann charakterisiert werden, ob
bestimmte Diisengeometrien eine effektivere Warmeeinbringung ermdoglichen. In
Folge werden Geometrieeinfllisse wie Dilsenwinkel und Kapillarlange naher unter-
sucht.

6.3.2.1Einfluss des Diisenwinkels auf die Massetemperatur und die Form-
teilqualitat

Die Versuche dieses Unterkapitels charakterisieren den Einfluss des Diisenwinkels auf
die Umsetzung der eingebrachten Einspritzarbeit in eine Massetemperaturerhéhung,
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sowie die damit verbundene Formteilqualitdt. Die vergleichenden Ergebnisse der
durchgefiihrten Messungen der Massetemperatur sind in Tab. 45 dargestellt.

Tabelle 45: Messergebnisse zum Einfluss des Dlisenwinkels auf die Massetemperatur
bei gleicher Einspritzarbeit; Material SBR [18]

Wert Einheit
Disenwinkel 20 75 °
Einspritzarbeit 32.100 32.100 J
Druck vor der Dise 1322 (+/-4) 1355(+/-3) bar
Einspritzgeschwindigkeit 5,7 4,4 mm/s
Massetemperatur 155,4 (+/-0,8) 155,5 (+/-1,2) °C

Es ist ersichtlich, dass durch das Gleichhalten der Einspritzarbeit bei ansonsten un-
terschiedlicher Druck und Einspritzgeschwindigkeit auch die Massetemperatur gleich
geblieben ist. Der Druck vor der Dise war leicht unterschiedlich, jedoch ist die Ab-
weichung mit unter 3% des gemessenen Druckwerts als unerheblich einzustufen.
Aufgrund des unterschiedlichen FlieBwiderstands der verwendeten Disen ergeben
sich unterschiedliche Einspritzgeschwindigkeiten.

Flir die Auswertung der durchgefiihrten Versuche zur Charakterisierung des Einflus-
ses des Duisenwinkels auf die Formteilqualitét wurde erneut der DVR in der Mitte der
Formteile verwendet, da dieser Wert als am aussagekraftigsten flir die Beurteilung
des Vernetzungszustands gesehen wurde. Die Ubersicht der Ergebnisse ist in
Abb. 109 fur das SBR und in Abb. 110 fiir das NBR 1 dargestellt.
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Abbildung 109: DVR in der Mitte der produzierten Formteile aus SBR [18]
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Abbildung 110: DVR in der Mitte der produzierten Formteile aus NBR 1 [18]

Anhand des DVR kann auf keine Abweichung des Vernetzungsgrads zwischen den
jeweils dargestellten Kurven geschlossen werden. Dies bestdtigt die Vermutung, dass
die gleiche Einspritzarbeit zur gleichen Temperaturerhéhung und damit auch zur glei-
chen Heizzeitverkiirzung fiihrt. Damit wurde die Einspritzarbeit als die Haupteinfluss-
gréBe auf die dissipative Erwarmung der Kautschukmasse identifiziert.

6.3.2.2Einfluss der Diisenlange auf die Massetemperatur und die Formteil-
qualitat

Die hier prasentierten Versuche verfolgen den Zweck, die Abhangigkeit der gemes-
senen Massetemperatur vom der Kapillare am Ende des Konus der Dise zu charakte-
risieren. Die Ergebnisse sind der Tab. 46 zu entnehmen.

Tabelle 46.: Messergebnisse zum Einfluss der Kapillarlange auf die Massetemperatur
bei gleicher Einspritzarbeit; Material SBR [18]

Wert Einheit
Kapillarldnge 1,15 16 mm
Einspritzarbeit 27.180 27.180 J
Druck vor der Dise 1149 (+/-4) 1139 (+/-3) bar
Einspritzgeschwindigkeit 5,9 2,4 mm/s
Massetemperatur 146,5 (+/-1,7) 144,6 (+/-0,7) °C

Die Anderung der Kapillarldnge bei gleicher Einspritzarbeit verursacht nur eine unter-
schiedliche Einspritzgeschwindigkeit, jedoch anndhernd den gleichen Druck vor der
Dise und anndhernd die gleiche Massetemperatur.
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Die dazugehorigen Ergebnisse aus der Formteilherstellung zeigen ein analoges Bild
zu den Versuchen zum Einfluss des Dlisenwinkels. Wie Abb. 111 verdeutlicht, wurde
auch hier bei gleicher Heizzeit jeweils der gleiche DVR gemessen. Dies zeigt, dass
auch hier die Einspritzarbeit die dominante EinflussgréBe auf die Heizzeit darstellt.

40
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Abbildung 111: DVR der produzierten Formteile aus SBR, gemessen in der
Formteilmitte unter Verwendung von Didsen mit einer Kapillarldnge
von 1 mm und 4 mm [18]

Die vorgestellten Versuche mit Vereinheitlichung der Einspritzarbeit haben gezeigt,
dass die erzielbare Temperaturerhhung und damit die erzielbare Heizzeitverkiirzung
weitestgehend unabhangig von der verwendeten Dlisengeometrie ist. Einzige Vo-
raussetzung ist, dass die Diise eng genug ist, um den entsprechenden FlieBwider-
stand zu bilden. Diese Erkenntnis flihrt jede weitere Optimierung der Disengeomet-
rie in Hinblick auf die Heizzeitverkiirzung ad absurdum. Einzig Todstellen der Stro-
mung sollten vermieden werden. Dies kann durch einen Winkel von <45° geschehen
(vgl. Abb. 18, S. 36).

6.3.3 Uberpriifung der Materialschidigung

Die Kautschukmischungen sind beim Einspritzvorgang durch enge konische Diisen
sehr hohen Scher- und Dehnbelastungen ausgesetzt, deren Auswirkungen auf die
Formteilqualitdt bisher nicht eindeutig geklart sind. Die hier beschriebenen Experi-
mente (siehe auch Kap. 5.5.3, S. 102) untersuchen diese Schadigungen und Beein-
trachtigungen der Formteilqualitét an eigens daflir hergestellten Formteilen. In
Abb. 112 sind die Ergebnisse der Messungen mit einheitlichen Einspritzgeschwindig-
keiten dargestellt. Jede Kurve entspricht einer einzelnen Zugpriifung, die Mittelwerte
sind im Diagramm eingetragen.
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Abbildung 112: Ergebnisse der Zugpriifung an Priifkérpern aus der Mitte der
Formteile bei einheitlicher Einspritzgeschwindigkeit, Material SBR,
Kapillaridnge 1 mm,; blaue Kurven: Einlaufwinkel 6=45° und
Diisendurchmesser 4 mm; rote Kurven. Einlaufwinkel 6=60° und
Diisendurchmesser 1,5 mm [18]

Die beiden untersuchten Formteile zeigen anndhernd die gleiche Reispannung, wie
in den eingetragenen Werten in Abb. 112 ersichtlich ist, wobei der Zugversuch bei
der 60° Dise eine leicht hdhere Streuung aufweist. Bei Zugversuchen kann es gene-
rell zu héheren Streuungen kommen, da durch die Kerbwirkung von kleineren Ober-
flachendefekten ein verfriihtes ReiBen der Probe verursacht werden kann. Die Mi-
schung zeigt laut Hersteller unter Laborbedingungen eine ReiBfestigkeit von
14 N/mm?. Durch das SpritzgieBen des Materials wird hier ein etwas geringerer Wert
(11,54 N/mm? , bzw. 11,29 N/mm?) erreicht. Dies kdnnte an der Lagerung der Mi-
schung oder an der Probenvorbereitung, also dem Extrahieren der Probekdrper aus
dem Formteil, liegen. Dennoch kann festgehalten werden, dass es durch die hdhere
Scherbelastung in der 60° Diise mit einem engeren Disendurchmesser von 1,5 mm
zu keinen signifikanten Verringerungen der Materialeigenschaften im Vergleich zur
Referenz mit 45° Dusenwinkel und 4 mm Disendurchmesser gekommen ist.

Die Spannungs-Dehnungs-Diagramme der Formteile mit konstanter Einspritzarbeit
sind in den Abb. 113 und 114 angefiuhrt. Auch hier wurde anndhernd die gleiche
ReiBfestigkeit bei dhnlicher Streuung gemessen, wobei in Abb. 114 mit der engeren
Dise (6=60°, d=1,5 mm) sogar eine hohere ReiBfestigkeit bei geringerer Streuung
erzielt wurde.
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Ergebnisse der Zugprifung an Prifkorpern aus der Mitte der
Formteile bei einheitlicher Einspritzarbeit, Material SBR, Kapillaridnge
1 mm; blaue Kurve: Einlaufwinkel 6=45° und Diisendurchmesser
4 mm,; rote Kurve: Einlaufwinkel 6=60° und Diisendurchmesser
1,5mm [18]
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Abbildung 114:
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Ergebnisse der Zugpridfung an Prifkérpern aus der Mitte der
Formteile bei einheitlicher  Einspritzarbeit,  Material NBR 1,
Kapillaridnge 1 mm, blaue Kurven: Einlaufwinkel 6=45° und
Diisendurchmesser 4 mm; rote Kurven. Einlaufwinkel 6=60° und
Diisendurchmesser 1,5 mm [18]
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Zusammenfassend wird festgestellt, dass bei den untersuchten Formteilen keine in

der Materialprifung auffalligen Schadigungen durch den Einsatz konischer Diisen
festzustellen sind.

6.4 Messung der Kompressionserwarmung

In diesem Kapitel werden die gemessenen Kompressionserwdarmungen den berech-
neten gegenlbergestellt. Die Temperaturerhdhung bei unterschiedlichen Druckni-

veaus fir die Mischung SBR sind in Abb. 115 und flir das EPDM in Abb. 116 darge-
stellt.
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Abbildung 115: Kompressionserwdrmung  von  SBR  bei  unterschiedlichen
Druckniveaus,; Berechnung und Messung am HKR sowie an der
SpritzgieBmaschine; Starttemperatur = 120°C [62]

Es konnte ausreichende Ubereinstimmung zwischen Messung und Berechnung ge-
funden werden. Die durchschnittliche Abweichung flir alle Punkte betrug 1°C flir das
SBR und 0,4°C flir das EPDM bei den dargestellten Temperaturen. Die auftretenden
Unterschiede sind mit hoher Wahrscheinlichkeit auf Ungenauigkeiten in der Bestim-
mung von o, p und Cp, sowie Fehler in der Temperaturmessung zurickzufiihren.
Wirden bei den dargestellten Berechnungen flir das SBR beispielsweise die Werte
der Dichte und der Warmekapazitat um je 5% niedriger und die des thermischen
Ausdehnungskoeffizienten um 5% hoher liegen, wére bereits eine anndhernde Uber-
einstimmung mit den Messergebnissen erreicht (Abb. 117).
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Kompressionserwarmung — von  EPDM  bei  unterschiedlichen
Druckniveaus, Berechnung und Messung am HKR sowie an der
SpritzgieBmaschine, Starttemperatur = 80°C [62]
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Kompressionserwarmung — von  EPDM  bei  unterschiedlichen
Druckniveaus; Berechnung mit einer Erniedrigung von p und ¢, und
einer Erhohung von o um jeweils 5%,; Messung am HKR sowie an
der SpritzgieBmaschine, Starttemperatur = 80°C [62]
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Der durchschnittliche Temperaturanstieg liegt bei etwa 0,6 K/100 bar fir beide Mate-
rialien bei einer Starttemperatur von 80°C.

Gl. 95 (S 54) sagt eine Abhangigkeit der Kompressionserwarmung von der gewahlten
Starttemperatur voraus. Dieser Zusammenhang konnte im Versuch nicht eindeutig
verifiziert werden, wie Abb. 118 verdeutlicht. Die Kompressionserwdarmung zeigt laut
Berechnung nur eine schwache Abhangigkeit von der Starttemperatur. Dieser Ein-
fluss kann durch die hohe Streuung der Temperaturmessung nicht nachvollzogen
werden. Eine Mdglichkeit der exakteren Charakterisierung der Kompressionserwar-
mung bestiinde in der Durchfiihrung dieser Experimente mit einer gréBeren Variati-
onsbreite der Starttemperaturen. Die hier gewahlten Temperaturen entsprechen der
klassischen Temperierung einer Kautschukspritzeinheit und decken den flir den
Spritzguss relevanten Bereich ab.
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Abbildung 118: Kompressionserwarmung im EPDM bei drei unterschiedlichen
Starttemperaturen;,  Berechnung  und  Messung an  der
SpritzgieBmaschine

6.4.1 Interpretation der Messergebnisse

Die Kompressionserwarmung zweier Kautschukmischungen konnte mit den vorge-
stellten Methoden erfolgreich gemessen werden. Die Korrelation zwischen Messung
und Berechnung mit der analytischen Formel nach Joule-Thompson war ebenfalls

zufriedenstellend. Die gemessenen Kompressionserwarmungen betrugen in etwa
10°C pro 1800 bar.
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6.5 Heizzeitverkiirzung mittels Kompressionserwarmung

6.5.1 Formteilpriifung

Wie in Kap. 5.7 (S. 107) beschrieben, wurden mit einem speziellen Versuchswerk-
zeug (Kap. 5.2.6.4, S. 80) Formteile unter Einsatz der Kompressionserwarmung her-
gestellt und der in Kap. 5.8 (S. 111) definierten Formteilpriifung zugefihrt. Die Er-
gebnisse der visuellen Uberpriifung der Formteile fiir die beiden Versuchsmaterialien
SBR und EPDM sind in Tab. 47 und 48 dargestellt.

Tabelle 47: Untersuchter Versuchsplan und Kilassifizierung der Formteile nach opti-
scher Uberpriifung fiir die Mischung SBR, Griin hinterlegt: Gutteile; weiB
hinterlegt: Schlechtteile; Schwarz hinterlegt: Versuch nicht durchfihrbar;
blau eingerahmt: Ermittiung ShoreA, DVR durchgefiihrt [28]

Massetemperatur | Formtemperatur | Kompressionsdruck | Kompressionszeit | Heizzeit

N (°C) (°C) (bar) (s) (s)
1 260
2 240
3 Referenz: keine Kompression 220
4 200
5 180
6 260
7 240
8 600 220
9 200
10 180
11 900 260
12 240
13 90 160 1200 220
14 200
15 180
16 260
17 240
18 600 220
19 200
20 180
1800

21 260
| 40

| 1200 0

4 ‘ 00

| 30

Die langste Kompressionszeit bei maximalem Kompressionsdruck von 1800 bar konn-
te nicht gefahren werden, da es durch die lang anhaltende hohe Belastung zu einem
Bruch des Schieberelements im Versuchswerkzeug kam. Es ist in den Ergebnissen
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bereits ersichtlich, dass der Einsatz der Kompressionserwarmung nicht den ge-
wilinschten Effekt in der Heizzeitverkiirzung gebracht hat. Es konnten erst bei einer
Heizzeit von 240s fir das SBR und 330s flir das EPDM Gutteile hergestellt werden.
Dies entspricht den ohne Kompressionserwarmung erreichbaren Heizzeiten. Die blau
eingerahmten Formteile wurden der Formteilprifung unterzogen, um festzustellen,
ob bei gleicher Heizzeit eine Verbesserung der Formteileigenschaften erzielt werden
kann.

Tabelle 48: Untersuchter Versuchsplan und Klassifizierung der Formteile nach opti-
scher Uberpriifung,; Mischung EPDM Griin hinterlegt: Gutteile; weiB hin-
terlegt: Schlechtteile;, Schwarz hinterlegt: Versuch nicht durchfiihrbar;
eingerahmt: Ermittlung ShoreA, DVR durchgefihrt [28]

N Massetemperatur | Formtemperatur | Kompressionsdruck | Kompressionszeit | Heizzeit
(°C) (°C) (bar) (s) (s)
26 330
27 Referenz: keine Kompression 300
28 270
29 330
30 600 300
31 270
32 900 330
33 90 180 1200 300
34 270
35 330
36 600 300
37 1800 270
38 | 330
39 | 1200 300
40 ‘ 270

Abb. 119 zeigt die Ergebnisse der Hartepriifung flir das SBR an den drei definierten
Messbereichen.
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Abbildung 119: Ergebnisse der Priifung der Harte ShoreA an den Formteilen aus
SBR [28]

Die untersuchte Mischung zeigt eine Harte von etwa 69-71 ShoreA. Dies entspricht
auch den Angaben des Herstellers (min 66 ShoreA). Es konnte keine Verbesserung
der Harte ShoreA durch Einsatz der Kompressionserwarmung festgestellt werden. Die
gemessenen Werte lagen sogar einen Punkt unter jener der Referenz. Die Versuche
mit dem zweiten Versuchsmaterial zeigten in etwa das gleiche Ergebnis.

Der DVR der Referenzplatte (Abb. 120) lag mit 20% etwas lber dem vom Mi-
schungshersteller veranschlagten Wert (17%). Die mit Kompressionserwarmung pro-
duzierten Formteile zeigen einen etwas erhdhten DVR im Vergleich zur Referenz.
Somit konnte auch hier keine Verbesserung der Formteileigenschaften erzielt wer-
den. Die Ergebnisse aus der Priifung des EPDM zeigen ein dhnliches Bild und kénnen
in [28] nachgelesen werden.
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Abbildung 120: Ergebnisse der DVR-Priifung an den Formteilen aus SBR [28]

6.5.2 Interpretation der Messergebnisse

Die Untersuchung der produzierten Formteile hat keine Verkiirzung der Heizzeit oder
Verbesserung der betrachteten Formteileigenschaften ergeben. Es hat sich sogar ei-
ne leichte Verschlechterung der Materialkennwerte gezeigt. Die Griinde flir die Un-
wirksamkeit des Verfahrens werden in Folge analysiert.

6.5.2.1 Potentielle Temperaturerh6hung

Die mit der eingesetzten SpritzgieBmaschine mdgliche Temperaturerhhung wurde
mit maximal 10°C quantifiziert (vgl. Kap. 6.4, S. 153). Dies ist fir die Ausnutzung des
Effekts relativ wenig, da die Kompression des Materials in der Spritzeinheit bei relativ
niedrigen Temperaturen (90°C) durchgefiihrt werden musste. Damit ist eine Erhé-
hung der Massetemperatur auf etwa 100°C mdglich. Bei diesen Bedingungen liegt
die Inkubationszeit im Bereich von ca. einer Stunde. Somit musste die Kompressions-
zeit entsprechend lang gewahlt werden, um dennoch einen signifikanten Inkubati-
onszeitabbau zu erreichen.

6.5.2.2Temperaturverluste durch Warmeleitung

Die theoretische Temperaturerhdhung durch Kompression wurde zusatzlich noch
durch Warmeverluste Uber die temperierte Einspritzkammer der SpritzgieBmaschine
vermindert. Eine genauere Analyse der Warmeleitsituation erfolgte durch eine Be-
rechnung mittels der Finite Elemente Methode (FEM), Ansys, Cannonsburg, Penn-
sylvania, USA. Der Massepolster wurde naherungsweise als Zylinder mit den Abma-

Dissertation Perko Lehrstuhl fiir SpritzgieBen von Kunststoffen 159
Montanuniversitat Leoben



6. Ergebnisse und Interpretation

Ben von D=75 mm und H=35 mm und einer Starttemperatur von 100,7°C (entspricht
rechnerisch der Massetemperatur plus Kompressionserwarmung bei 1800 bar) ange-
nommen. Die angenommene Wandtemperatur der Einspritzkammer betrug 90°C. Der
so ermittelte Verlauf der mittleren Temperatur des Massepolsters ist in Abb. 121 dar-
gestellt.

102

100 \
98 \

96 \

NN
. S~

90

Massetemperatur (°C)

88 T T T T T T T 1
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600

Zeit(s)

Abbildung 121: Verlauf der mittleren Massetemperatur im  komprimierten
Massekuchen ber die Kompressionszeit (Berechnung mittels FEM)

[28]

Es zeigt sich, dass nach 200 s bereits die Halfte der generierten Warme wieder verlo-
ren gegangen ist. Dies reduziert die Wirksamkeit der Temperaturerh6hung fir die
Reduktion der Inkubation enorm.

AbschlieBend ist zu sagen, dass das verwendete Verfahren mit Ausnutzung der Kom-
pressionserwdarmung nicht den gewilinschten praktischen Nutzen gezeigt hat. Die
wahrscheinlichsten Griinde wurden bereits angefuhrt. Moglichkeiten zu einer Verbes-
serung des Verfahrens sind dennoch vorstellbar. Einerseits misste die Kompressi-
onserwarmung selbst signifikant erhéht werden. Dies ist durch héhere Kompressi-
onsdriicke moglich. Aktuell bringen die starksten Spritzeinheiten im Kautschukspritz-
guss bis zu 2500 bar spezifischen Einspritzdruck auf [26].

Der formelmaBige Zusammenhang flir die Kompressionserwarmung (Gl. 95, S. 54)
zeigt noch eine weitere Mdglichkeit zur Erhéhung der Kompressionserwarmung. Die
Starttemperatur der Masse vor Aufbringen der Kompression miisste angehoben wer-
den. Die Abhangigkeit der Kompressionserwarmung von der Starttemperatur konnte
allerdings in dieser Arbeit nicht experimentell nachvollzogen werden (vgl. Kap. 6.4,
S. 153). Hier missten noch Experimente mit entsprechend hdherer Variationsbreite
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der untersuchten Massetemperaturen durchgefiihrt werden, um diese Kompressions-
erwarmungen zu charakterisieren. Allerdings stoBt die heiBere Temperierung der
Spritzeinheit schnell an verfahrenstechnische Grenzen, da es hier leicht zu einem
punktuellen Anvernetzen der Kautschukmischung kommen kann. Dies verursacht im
schlimmsten Fall Fehlstellen im Formteil. Das Problem der Warmeleitung Uber die
Einspritzkammer kdnnte durch eine dynamische Temperierung derselben geldst wer-
den. Fraglich ist allerdings, ob der damit erforderliche Aufwand in der Regelung
durch die erzielten Heizzeitverkiirzungen gerechtfertigt werden kann.

Eine Anwendung der Kompressionserwarmung im Werkzeug wurde ebenfalls ange-
dacht. In gewisser Weise gibt es diesen Effekt bereits im herkdbmmlichen Kaut-
schukspritzguss. Uberall, wo Nachdriicke gefahren werden, entsteht Kompressions-
erwarmung. Allerdings sind dieser Vorgehensweise physikalische Grenzen gesetzt.
Der Nachdruck kann nicht beliebig erhéht werden, da es sonst zum Uberspritzen und
dadurch zu einer Schadigung der Formteile kommen kann [66]. Eine Variante ware,
das Kaltkanalsystem zu den Kavitaten hin per Nadelverschluss zu versiegeln und dort
die Kompression bei gezielt erhéhter Wandtemperatur durchzuflihren mit dem Ziel,
die Warmeverluste minimal zu halten.
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7 Praktischer Nutzen fiir die Heizzeitverkiirzung im
Elastomerspritzguss

7.1 Energieeffizienz des Einspritzvorgangs

Zur Analyse der Energieeffizienz soll der Umsatz der Einspritzarbeit in Massetempera-
tur betrachtet werden. Dies geschieht anhand der in Tab. 46 (S. 149) betrachteten
Messergebnisse bei konstanter Einspritzarbeit. Die vom Spritzaggregat aufgebrachte
Energie betragt 27.180 J. Dieser Wert wird von der Maschinensteuerung flr jeden
Schuss ausgegeben. Die ausgespritzte Kautschukmischung beinhaltet Energie in zwei
Formen. Einerseits die prozesstechnisch wichtige Warmeenergie, andererseits kineti-
sche Energie aufgrund der in der Dlse erfahrenen Beschleunigung.

7.1.1 Eingebrachte Warme

Die im ausgespritzten Schussvolumen beinhaltete Warmemenge ist in Gl. 126 gege-
ben.

EWéirme = ATme (126 )

Die Temperaturerhéhung betragt 58,2 K bei einer Starttemperatur von 89°C. Bei ei-
nem Schussgewicht von 0,27 kg und einer spezifischen Warmekapazitat von 1550
J-kgtK? (vgl. Kap. 6.1.5, S. 129) ergibt sich eine eingebrachte W&rmemenge von
24.357 1.

7.1.2 Kinetische Energie

Die kinetische Energie des Massekuchens beim Verlassen der Dise ist in Gl. 127 be-
schrieben.
m-v?

EKin = 2 (127 )

Die Geschwindigkeit beim Verlassen der Duse ist fiir beide in Tab. 46 (S. 149) ge-
zeigten Messungen unterschiedlich. Diese wird aus der jeweils erreichten Einspritzge-
schwindigkeit errechnet und betragt 83 m/s fiir die héhere und 34 m/s fir die niedri-
gere Einspritzgeschwindigkeit. Daraus ergeben sich die Anteile der kinetischen Ener-
gie zu 925 J und 154 ], was einem prozentuellen Anteil von 3,4% bzw. 0,6% an der
gesamten eingebrachten Energie entspricht.

7.1.3 Kompressionserwarmung

Wie im Theorieabschnitt zur Kompressionserwarmung (Kap. 3.7, S. 54) bereits be-
schrieben wird der Kautschukmischung durch Druckerh6hung Warme zugefiihrt. Die-
se geht allerdings durch anschlieBende Dekompression wieder verloren, tragt nicht
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zur Temperaturerhbhung des ausgespritzten Massekuchens bei und ist somit den
Energieverlusten zuzurechnen. Berechnet wird diese, indem flir die Temperaturerh-
hung in Gl. 127 die Temperaturerhéhung durch Kompression aus Gl. 95 (S. 54) ein-
gesetzt wird.

-V

EKomp = C = 'TMasse Apmcp (128 )
P
Mit
m=V.p (129)
und
1
Ve = B (130)
ergibt sich GI. 131.
EKompza'V'T'Ap (131)

Mit dem volumetrischen thermischen Ausdehnungskoeffizienten von o = 2,5:10* K?,
dem Schussvolumen von V = 200 cm®, einer Starttemperatur von T = 80°C und ei-
nem Druckverlust von Ap = 1149 bar ergibt sich eine Kompressionsenergie von
2.010 J. Dies entspricht einem Anteil von 7,4%.

7.1.4 Energiebilanz

Die Bilanz des Einspritzvorgangs wird nach Gl. 132 gezogen.

EEinspritz = EWérme + EKin + EKomp (132 )
Die errechneten Anteile sind gerundet in Abb 122 dargestellt.

Es kann von einer hohen Energieeffizienz im Einspritzvorgang ausgegangen werden.
Dem gegentber steht der Energieeintrag lber die Werkzeugbeheizung. Energiebilan-
zierungen belegen, dass hier erhebliche Warmeverluste durch Warmestrahlung, Kon-
vektion und Warmeleitung zur Maschine auftreten [36]. Eine genaue Ermittlung des
Wirkungsgrads wurde hier nicht vorgenommen, allerdings diirfte dieser nach den
angegebenen Werten unter 50% liegen.
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Abbildung 122: Unterschiedliche Energieanteile an der insgesamt eingebrachten
Einspritzarbeit

Auch wenn die hier angegebenen Energieanteile nur grobe Schatzungen sind, ist eine
Erwarmung des Massekuchens durch hohe Einspritzarbeiten der Erwarmung Uber die
Werkzeugheizung aus energetischer Sicht vorzuziehen, falls dies die Rahmenbedin-
gungen des Prozesses zulassen. Im Hinblick auf die Werkzeugheizung ist viel mehr
eine variotherme Beheizung mit Rlicknahme der Werkzeugoberflachentemperatur mit
fortschreitender Heizzeit anzustreben, um einen zu hohen Vernetzungsgrad an der
Formteiloberflache zu vermeiden.

7.2 Abschatzung des Potentials der Heizzeitverkiirzung

7.2.1 Parametervariationen

Die in dieser Arbeit dargestellten Experimente und Berechnungen (Kap. 6.2, S. 133;
Kap. 6.2.1, S. 137) charakterisieren das Potential der Temperaturerhéhung durch
den Einsatz konischer Anguss- bzw. Disengeometrien. Experimente zur Heizzeitver-
kiirzung durch den Einsatz konischer Duiisen sind in Kap. 6.3 (S. 143) dargestellt. Die-
se Versuche belegen den direkten Zusammenhang zwischen Einspritzarbeit, Tempe-
raturerh6hung und erreichbarer Heizzeit. Um das generelle Potential der Heizzeitver-
klirzung besser einschatzen zu kénnen, wurden systematische Berechnungen mit
dem in Kap. 4.2 (S. 64) vorgestellten Berechnungsprogramm im Rahmen der Arbei-
ten von Chaloupka [18] durchgeflihrt. Ausgegangen wird von einem flachigen Form-
teil, wie es auch in sdmtlichen Versuchen mit Formteilherstellung (Kap. 5.5, S. 95)
Verwendung fand. Dabei werden folgende Parameter variiert:
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e Werkzeugtemperatur (Tw)

o Warmeleitfahigkeit (A)

e Formteildicke (d)

e Eintrittstemperatur (Txm) der Kautschukmasse in die Kavitat

Die Werkzeugtemperatur hat potentiell starke Auswirkung auf die Heizzeit im Kaut-
schukspritzguss, da im herkdmmlichen Prozess der groBte Anteil an der zur Vernet-
zung bendtigten Energie ber die Werkzeugheizung eingebracht wird.

Die Warmeleitfahigkeit ist kein frei wahlbarer Parameter, hat jedoch wesentlichen
Einfluss auf die Heizzeit. Die rechnerische Variation dieses Werts dient der Abschat-
zung des Einflusses dieses Stoffkennwerts, und eventueller Messfehler in der Be-
stimmung desselben, auf das Berechnungsergebnis.

Die Dicke des Formteils bestimmt die Kihlzeit bzw. beim KautschukspritzgieBen die
Heizzeit, da mit steigender Formteildicke die Zeit flr das Durchwdarmen quadratisch
ansteigt. Es ist zu erwarten, dass das Potential zur Heizzeitverkiirzung mit steigender
Formteildicke ebenfalls ansteigt. Die variierten Stufen sind in Tab 49 dargestellt.

Tabelle 49: Variationsstufen in der Berechnung zur Abschéatzung des Potentials zur
Heizzeitverkdrzung [18]

Werkzeugtemperatur 160, 170, 180 °C
Wirmeleitfihigkeit 0,2; 0,35; 0,4 W m?K?
Dicke des Formteils 2-40 mm

Die Werkzeugtemperatur wurde in 3 Stufen variiert, wobei der hier gezeigte Bereich
fur den in Kap. 5.5 (S. 95) beschriebenen Prozess als realistisch angesehen werden
kann. Die Warmeleitfahigkeit wurde ebenfalls in 3 Stufen variiert. Die mittlere Stufe
ist der flir das SBR gemessene Wert (Kap. 6.1.7, S. 133). Als untere und obere
Schranke gelten die in [66] angegebenen Grenzen fiir die Warmeleitfahigkeit von
Kautschukmischungen. Die Stufen fiir die Dicke des Formteils variieren leicht. Diese
wurden immer so gewahlt, dass der Einfluss der Starttemperatur deutlich zu Tragen
kommt. Die Heizzeiten entsprechen einem Vernetzungsgrad von 80% in der Mitte
des Formteils. Die Eintrittstemperatur (Txm) der Kautschukmasse in die Kavitat wurde
einerseits der Vorlagetemperatur im SpritzgieBzylinder (To) entsprechend gewahlt
und andererseits auf einen Wert von (To+ATpiss) mit einer dissipativen Erwarmung
von 60°C erhoht.

7.2.1.1Einfluss der Werkzeugtemperatur

Die Werkzeugtemperatur wurde in den oben angegebenen Schranken variiert. Die
Rechenergebnisse sind in Abb. 123 dargestellt.
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Abbildung 123: Ergebnisse der Berechnungen bei Variation der Werkzeugtemperatur
[18]

Es ist hier erkennbar, dass die Werkzeugtemperatur das Grundniveau der Heizzeit
vorgibt. Der minimale Wert, z.B. 100 s bei 180°C, kann physikalisch gar nicht unter-
schritten werden, da diese Zeit allein durch die Dauer der Vernetzungsreaktion be-
stimmt ist (vgl. Kap. 6.1.6, S. 131). Mit steigender Formteildicke wird der Anteil der
Zeit fur die Warmeleitung im Prozess immer dominanter. Dies ist auch der Bereich, in
dem die Heizzeitverkiirzung durch Temperaturerhéhung in der Einspritzphase
(To+ATpiss) Wirkung zeigt. In der Abbildung ist dieser Bereich durch eine Abwei-
chung zwischen roter und blauer Kurve erkennbar. Das Potential der Heizzeitverkiir-
zung in % nimmt mit steigender Werkzeugtemperatur immer weiter zu, wie in
Abb. 123 gekennzeichnet ist. Dies ist bedingt durch den steigenden Anteil der
Durchwarmzeit an der gesamten Heizzeit.

7.2.1.2Einfluss der Warmeleitfahigkeit

Abb. 124 zeigt den Einfluss der Warmeleitfahigkeit in Verbindung mit der Werkzeug-
temperatur auf die kritische Bauteildicke. Damit ist jene Bauteildicke gemeint, unter
welcher durch Erhéhung der Starttemperatur der einstromenden Kautschukmasse
keine signifikante Heizzeitverkirzung mehr erreichbar ist. Als Signifikanzschwelle
wurde ein Wert von 5% Verkirzung verglichen zur urspriinglichen Heizzeit vorgege-
ben.
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Abbildung 124.: Kritische Bauteildicke fir die Wirksamkeit der Heizzeitverkirzung
durch  Massetemperaturerhohung;  Berechnung  fir  SBR;
durchgezogene Linie: Berechnung mit gemessenem A-Wert;

strichlierte Linie: Berechnung mit theoretischen A-Werten [18]

Selbst bei der niedrigsten Warmeleitfahigkeit (strichlierte blaue Kurve) ist bei einer
Bauteildicke unter 4 mm keine signifikante Heizzeitverkirzung mehr durch Erhéhung
der Starttemperatur erreichbar. Vorausgesetzt wird, dass keine héheren Werkzeug-
temperaturen gefahren werden, was ohnehin bald an prozesstechnische Grenzen
stoBen wirde. Ein wesentlicher Einfluss der Warmeleitfahigkeit ist in der Parallelver-
schiebung der dargestellten Kurven ersichtlich. Dies bedeutet, dass die Warmeleitfa-
higkeit in den durchgeflihrten Berechnungen einen wesentlichen Einfluss darstellt
und eine korrekte Messung derselben entscheidend flir eine gute Vorhersage des
Programms ist.

Die rechnerische Abschatzung der Heizzeitverkirzung in Abhangigkeit von Werkzeug-
temperatur und Bauteildicke kann Abb. 125 entnommen werden. Diese Darstellung
ist analog zu Abb. 123 zu interpretieren, wobei nicht langer die Heizzeiten, sondern
die Heizzeitverkiirzungen als Funktion der kritischen Bauteildicke und der Werkzeug-
temperatur aufgetragen werden.
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Abbildung 125: Errechnete Heizzeitverkirzung als Funktion der Bauteildicke bei
Werkzeugtemperaturen von 160°C bis 180°C; Material: SBR; Txw
varifert zwischen 90°C und 150°C [18]

Die durchgefiihrten Berechnungen zeigen, dass das Potential der Heizzeitverkiirzung
durch Erhéhung der Massetemperatur Tk, (z.B. mittels Dissipation infolge Scherung
und Dehnung) mit steigender Bauteildicke stark zunimmt. Fir die betrachtete Mi-
schung ergeben sich damit Werte bis zu 38% Heizzeitverkiirzung. Aus der Berech-
nung ist auch erkennbar, dass die Erhéhung der Massetemperatur bei diinnen Bau-
teilen (<4 mm) mit hoher Wahrscheinlichkeit keine Verbesserung bringt.

7.3 Beurteilung des Potentials zur Erhohung der Einspritztem-
peratur

Die praktischen Versuche in Kap. 5.5.2 (S. 98) haben gezeigt, dass die Einspritzarbeit
wesentlichen Einfluss auf die Massetemperatur hat und eine maBgebliche GréBe fur
die erzielbare Heizzeitverkiirzung darstellt. Die Einspritzarbeit ist dem Einlaufdruck-
verlust direkt proportional, wie in Abb. 97 (S. 136) gezeigt werden konnte. Der Zu-
sammenhang des Druckverlusts auf den bei einer bestimmten Heizzeit erzielten DVR
ist in Abb. 105 (S. 145) erkennbar. Diese zeigt, dass die untersuchten Formteile bei
gleicher Heizzeit erst nach der Einbringung eines bestimmten Druckverlusts ausge-
heizt waren. In Abb. 126 wird diese Darstellung abstrahiert, um allgemeinere Aussa-
gen treffen zu kénnen.
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Abbildung 126: Schematischer Verlauf des DVR als Funktion des Einspritzdrucks bei
unterschiedlichen Heizzeiten

Der Verlauf des DVR Uber die eingebrachte Einspritzarbeit ist fir 3 unterschiedliche
Heizzeiten dargestellt. Je hoher die Heizzeit gewahlt wird (blaue Kurve), desto weni-
ger Druckverlust ist notwendig, um den gewtlinschten DVR zu erreichen und Gutteile
zu produzieren. Lasst es der Prozess zu ist folglich anzustreben, die hier griin einge-
zeichnete ,Heizzeit kurz" zu fahren und die bendétigte Energie Uber eine moglichst
groBe Einspritzarbeit einzubringen. In der Erreichung dieses Ziels kénnen unter-
schiedliche Szenarien in der Maschinen-Werkzeug-Konfiguration gegeben sein.

7.3.1 Szenario 1: Enge Diise an der Maschine oder im Anguss

Der FlieBwiderstand der Diise ist hoch genug, um den an der Maschine maximal
moglichen Einspritzdruck zu erreichen. Diese Situation ist in Abb. 127 veranschau-
licht. Der im Prozess begrenzende Faktor ist die Leistung des Spritzaggregats. Somit
kann die in der Abbildung eingezeichnete ,Heizzeit kurz" (Bereich rechts der gelben
vertikalen Linie) erreicht werden.

7.3.2 Szenario 2: Weite Diise an der Maschine oder im Anguss

Ein anderes Szenario kann sich ergeben, falls die Offnung der Diise zu groB bzw. die
Viskositdt der Kautschukmischung zu gering ist. In diesem Fall kann der maximale
Einspritzdruck der Maschine infolge des geringen FlieBwiderstands nicht erreicht
werden. Die Auswirkung auf die mdgliche Heizzeitverkiirzung ist in Abb. 128 schema-
tisch dargestellt.
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—Heizzeit lang
—Heizzeit mittel

Heizzeit kurz

DVR

Gutteil

Einspritzdruck (-arbeit)

Abbildung 127: Schematischer Verlauf des DVR als Funktion des Einspritzdrucks bei
unterschiedlichen Heizzeiten,; Szenario 1. enge Diisendffnung

—Heizzeit lang
—Heizzeit mittel

Heizzeit kurz

DVR

Gutteil

Einspritzdruck (-arbeit)

Abbildung 128: Schematischer Verlauf des DVR als Funktion des Einspritzdrucks bei
unterschiedlichen Heizzeiten; Szenario 2. weite Disendffnung

In diesem Szenario wird der erreichbare Einspritzdruck von der Diise, angedeutet
durch die rote Linie in Abb. 128, und nicht von der Einspritzarbeit begrenzt. Dies be-
deutet ein nicht ausgeschépftes Potential zur Erhéhung der Einspritzarbeit (rot mar-
kierter Bereich). In diesem Szenario wird nur die ,Heizzeit mittel" erreicht.

7.4 Wahl des optimalen Prozesses

Dieses Kapitel soll dem praktischen Anwender Richtlinien geben, ob bei gegebenem
Prozess Potential zur Heizzeitverkiirzung besteht und wie dieses ausgenutzt werden
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kann. Prinzipiell kann es, soweit es die Stabilitdt des Prozesses zulasst, als hdchst
sinnvoll erachtet werden, mdglichst alle Potentiale zur Heizzeitverkiirzung auszu-
schdpfen. Dies belegt unter anderem der in Kap. 7.1 (S. 162) gezeigte Vergleich zwi-
schen der Energieeffizienz des Einspritzvorgangs im Vergleich zu jenem der Werk-
zeugbeheizung. Im Rahmen dieser Arbeit konnte auBerdem keine Beeintrachtigung
der Formteilqualitat durch die eingebrachte Einspritzarbeit bei der Verwendung koni-
scher Dlisengeometrien festgestellt werden (vgl. Kap. 6.3.3, S. 150). Betrachtet wur-
den die Harte, der Druckverformungsrest und das Spannungs- Dehnungsdiagramm
der Formteile. Vorsicht ist geboten, wenn weitergehende Materialeigenschaften wie
z.B. dynamisches Verhalten flir die Formteile spezifiziert sind. Jedoch bestehen aktu-
ell keine Indizien, dass die Einwirkung hoher Scherung und Dehnung diese Material-
eigenschaften negativ beeinflusst. Zur Beurteilung des Prozesses in Hinblick auf die
Heizzeitverkiirzung kann nun nach folgenden Punkten vorgegangen werden:

7.4.1 Formteildicke

Wie in Kap. 7.2 (S. 164) durch systematischen Berechnungen belegt wird, bringt die
Heizzeitverklirzung durch die Erhéhung der Massetemperatur nur bei ausreichend
dicken Formteilen >4 mm Wanddicke eine wirtschaftlich bedeutende Effizienzsteige-
rung im Prozess. Als Richtwert kann davon ausgegangen werden, dass bei Formtei-
len unter 4 bis 5 mm nur sehr geringe bis gar keine Heizzeitverkirzungen erzielbar
sind. Das Potential wird tendenziell groBer, je hoher die Massetemperatur und je
niedriger die Warmeleitfahigkeit der Kautschukmischung ist. Das in dieser Arbeit
entwickelte Berechnungsprogramm zur Abschatzung der Heizzeit eines plattenférmi-
gen Formteils (siehe Kap. 4.2, S. 64) bietet zusatzlich die Mdglichkeit, eine rasche
Abschatzung des Heizzeitverkirzungspotentials vorzunehmen.

7.4.2 Potential zur Massetemperaturerh6hung im Einspritzprozess

Die in Kap. 7.3 (S. 168) vorgenommene Analyse der Versuche zur Heizzeitverkiirzung
unter Ausnutzung der Scher- und Dehnerwdarmung (Kap. 6.3, S. 143) in konischen
Disen hat gezeigt, dass die Heizzeitverkiirzung direkt mit der eingebrachten Ein-
spritzarbeit zusammenhangt. Ist nun ein ausreichend dickes Formteil gegeben, sollte
zunachst Uberprift werden, wie viel Prozent des an der Maschine mdoglichen Ein-
spritzdruckes bereits ausgenutzt wird. In einigen Fallen dirfte der Prozess bereits
ausgereizt sein, da die hohen Viskositaten von Kautschukmischungen oft hohe Ein-
spritzarbeiten erfordern. Wird nun eine vorhandene Druckreserve festgestellt bzw. ist
eine héhere Einspritzleistung am Spritzaggregat vorgesehen, kann mit einem schritt-
weisen Anheben der Einspritzgeschwindigkeit und des damit verbundenen Einspritz-
drucks hdéhere Einspritzarbeit in das Schussvolumen eingebracht werden. Sind in der
Maschine oder im Werkzeug Dlsen mit ausreichendem FlieBwiderstand vorgesehen,
kann diese Erhéhung bis zu den Grenzen des Spritzaggregats getrieben werden.
Eventuell empfiehlt sich eine gleichzeitige Absenkung der Temperierung des
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Spritzaggregats, um das Risiko flir punktuelle Anvulkanisation der Mischung herabzu-
setzen.

Ist der in Werkzeug und Maschine vorhandene FlieBwiderstand zu gering (vgl. Szena-
rio 2, Kap. 7.3, S. 168), kann dieser durch den Einsatz von gezielten Verengungen im
Angusskanal oder in der Maschine erhéht werden. Aus dieser Arbeit heraus empfeh-
len sich konische Diisengeometrien. Mit diesen ist es mdglich, auf kurzer Strecke
sehr hohe Druckverluste zu erzeugen. Die Wirkung dieser Diisen wurde systematisch
untersucht (Kap. 6.2, S. 133, Kap. 6.3, S. 143) und eine Auslegung kann mit dem
hier entwickelten Berechnungsprogramm (Kap. 4.1, S. 63) durchgefiihrt werden.
Empfohlen werden dabei konische Geometrien mit einem halben Offnungswinkel von
<45°, da so die Bildung von Todstellen (vgl. Abb. 18, S. 36) vermieden werden kann.

Vorsicht ist bei der Verwendung eines Kaltkanals angeraten. Dieser verursacht in
haufigen Fallen ohnehin schon einen hohen FlieBwiderstand. Lasst sich dennoch ein
Potential zur Einbringung hoherer Einspritzarbeit erkennen, sollte die konische Diise
nach dem Kaltkanal, mdglichst kurz vor der Kavitat, vorgesehen werden. Auf keinen
Fall darf die Temperaturerhdhung vor dem Kaltkanal erfolgen, da die eingebrachte
Erwarmung so wieder vom Kaltkanal weggekihlt wird.

7.4.3 Rasche Abschatzung der Temperaturerh6hung

Wird ein unbekannter Prozess mit einem neuen Werkzeug geplant, kann das in
Kap. 4.1 (S. 63) vorgestellte Berechnungsprogramm eingesetzt werden, um eine
Auslegung der Disengeometrien vorzunehmen. Die Voraussetzung dazu ist eine soli-
de Materialdatenmessung (siehe Kap. 6.1, S. 115). Im laufenden Prozess gibt es ein-
fache Mittel, die Temperaturerhéhungen schnell abzuschatzen. Es kann flir alle Mate-
rialien eine Auftragung der Temperaturerhéhung Uber den Druckverlust (analog zu
Abb. 97 und 98 (S. 137)) erstellt oder errechnet werden, auf deren Basis die Masse-
temperatur bei entsprechendem Einspritzdruck abgeschatzt werden kann. Eine Auf-
tragung der Massetemperatur Uber die Einspritzarbeit ist ebenfalls mdglich, kann
aber nur fir ein bestimmtes Formteilvolumen gelten. Auf Basis der an der Maschine
abgelesenen Einspritzarbeit kann die Massetemperatur mit Gl. 133 auf Basis der Er-
kenntnisse aus Kap. 7.1 (S. 162) abgeschatzt werden, wobei flir Tswrx die an der
Spritzeinheit eingestellte Temperatur verwendet werden kann. Der Faktor 0,9 steht
far den Wirkungsgrad im Einspritzvorgang (vgl. Kap. 7.1, S. 162).

E

Einspritz
TMasse = TStart + mn.sz:p OI9 (133 )
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Im Kautschukspritzguss ist die Heizzeit flr die gesamte Zyklusldange maBgeblich. Die
bei niedriger Temperatur im Spritzzylinder (ca. 60 bis 110°C) verspritzte Kaut-
schukformmasse wird unter Erzeugung von dissipativer Erwarmung in das beheizte
Werkzeug (Temperaturen von ca. 150°C bis 200°C) eingespritzt und mittels Warme-
leitung Uber die heiBe Werkzeugwand durchwarmt und vernetzt. Somit wirkt sich die
Zeit zum Durchwarmen und Vernetzen des Formteils wesentlich auf die Maschinen-
und Mannstunden in der Produktion aus. Diese Arbeit beschaftigt sich mit den physi-
kalischen Mechanismen der Warmeeinbringung in Kautschukmischungen mit dem
Ziel der Heizzeitverkirzung.

Als Erweiterung des Stands der Technik soll neben der Schererwarmung vor allem
die Dehnerwarmung in konischen Dilisen zur Erh6hung der Massetemperatur wah-
rend des Einspritzvorgangs ausgenutzt werden. Zur Beschreibung der gekoppelten
Scher- und Dehnstromung, sowie des dadurch verursachten Druckverlusts wurde ein
eigenes Berechnungsmodell in Zylinderkoordinaten mit Bertcksichtigung der Stro-
mungskomponenten in r-, z- und erstmals auch in ¢-Richtung entwickelt. Flr die
Messung der bendtigten Dehnviskositdtsdaten kam selbiges Modell, ebenfalls in Zy-
linderkoordinaten mit Beriicksichtigung der Strdomungskomponenten in r-, z- und ¢-
Richtung, zur Auswertung der Einlaufdruckverluste im Hochdruckkapillarrheometer
(HKR) zum Einsatz. Da die auftretenden Strdmungen stark nicht-isotherm waren,
mussten die gemessenen Viskositatsdaten auf Dissipationserwarmung hin korrigiert
werden, um die Messungen auf ,isotherme Bedingungen® zurlickzuftihren. Als eine
Erweiterung der bisherigen Methoden wurde neben der Schererwdarmung innerhalb
der Kapillare des HKR auch die Erwdarmung in der Einlaufstrdomung in die Kapillare in
der Korrektur berticksichtigt. Mit diesen neuen Methoden und einem leistungsfahigen
HKR konnten erstmals Dehnviskositdatsdaten von Kautschukmischungen bei hohen
Dehngeschwindigkeiten bis zu 10.000 s ermittelt werden. Dabei wurde ein starker
Anstieg der Dehnviskositit bei hohen Dehngeschwindigkeiten ab ca. 100 s™ festge-
stellt.

Zur Verifikation des Berechnungsmodells erfolgten praktische Versuche an einer
GummispritzgieBmaschine. Zu diesem Zweck wurden Versuchsmischungen durch
konische Diisen mit unterschiedlichen Disendffnungswinkeln ins Freie gespritzt und
dort die durchschnittliche Massetemperatur mittels eines einfachen, schnell anspre-
chenden Thermoelements gemessen. Die Temperaturerhéhungen betrugen je nach
Dise und Einspritzgeschwindigkeit bis zu 70°C. Die Berechnungen der Massetempe-
ratur zeigten gute Ubereinstimmung mit den Messwerten aus den Versuchen. Der
durchschnittliche Fehler war kleiner als 5%. Damit stellt das Berechnungsmodell ge-
meinsam mit der Auswertemethode fiir das HKR ein neues und wirkungsvolles In-
strument zur Vorhersage der Massetemperatur beim SpritzgieBen von Kautschuk-
formmassen dar.
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Zur weiteren Untersuchung der Eignung der Scher- und Dehnerwarmung zur Heiz-
zeitverkirzung wurden SpritzgieBversuche an einem eigens konstruierten Versuchs-
werkzeug durchgefiihrt. Dazu wurden Formteile einerseits mit konstanter Einspritz-
geschwindigkeit und andererseits mit konstanter Einspritzarbeit hergestellt und deren
Druckverformungsrest, Harte, ReiBfestigkeit und ReiBdehnung untersucht. Als
Haupteinfluss auf die Massetemperatur und die dadurch erzielbare Heizzeitverkdr-
zung wurde dabei die Einspritzarbeit identifiziert. Es zeigte sich, dass eine weitere
Optimierung der Disengeometrie einen vernachldssigbaren Einfluss auf die Heizzeit
hat, sofern der Zielwert der Einspritzarbeit an der SpritzgieBmaschine erreicht wer-
den kann. Einzige Voraussetzung ist, dass die Dilise bei gegebener Kautschukmi-
schung eng genug ist, um den entsprechenden Druckverlust zu verursachen.

Zur Berechnung der Heizphase im Gummispritzguss wurde ein Berechnungspro-
gramm fur flachige Bauteile programmiert, mit dem es mdglich ist, den Vernetzungs-
grad nach definierter Heizzeit bzw. auch die zu erwartende Heizzeitverkiirzung vor-
herzusagen.

Als weiterer Effekt wurde die Eignung der Kompressionserwarmung zur Heizzeitver-
kiirzung untersucht. Dafir wurde zunachst die Kompressionserwdarmung in Kaut-
schukmischungen in einer Versuchsanordnung am HKR und an der SpritzgieBmaschi-
ne gemessen und eine Berechnung derselben mit der Joule-Thompson-Formel
durchgefiihrt. Es konnte eine gute Ubereinstimmung zwischen Messung und Berech-
nung gefunden werden. Diese lag fir die untersuchten Mischungen bei etwa 10°C
pro 1800 bar Kompressionsdruck.

Mit der Intention der Heizzeitverkiirzung wurde eine Kompressionsphase in den
SpritzgieBzyklus integriert. Dadurch sollte das Inkubationspotential der Vernetzungs-
reaktion gezielt abgebaut werden. Dies geschah in einem eigens entwickelten Werk-
zeug an der KautschukspritzgieBmaschine. Die produzierten Formteile wurden eben-
falls in der Materialprifung untersucht und mit Referenzbauteilen verglichen. Durch
den Einsatz der Kompressionserwarmung konnte keine signifikante Heizzeitverkiir-
zung erreicht werden. Ursachen dafir waren die relativ geringe Temperaturerhéhung
durch die Kompression selbst und das Auskiihlen der Masse wahrend der Kompressi-
onsphase. Bei Unterbindung des Auskiihlvorgangs oder Kompression im SpritzgieB3-
werkzeug mittels Spritzpragen sollten merkbare Heizzeitverkiirzungen erzielbar sein.

Die unterschiedlichen Mechanismen zur Warmeeinbringung in Kautschukmischungen
wurden im Rahmen dieser Arbeit analysiert, charakterisiert und ihre Eignung zur
Heizzeitverkiirzung untersucht. Durch Scher- und Dehnerwarmung konnte die Masse-
temperatur erheblich erhéht werden. Mit dem entwickelten Berechnungsprogramm
und der neuen Methode zur Ermittlung der Dehnviskositat wurde die Temperaturer-
héhung in konischen Dlisen erstmals mit guter Genauigkeit berechenbar gemacht.
Die Hbhe der erzielbaren Massetemperatur hangt von der Leistungsfahigkeit der
Spritzeinheit und dem FlieBwiderstand der eingesetzten Diisen ab. Die Energieeffizi-
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enz bei diesem Vorgang ist mit annaghernd 90% als sehr gut zu betrachten. Beein-
trachtigung der Formteileigenschaften durch die hohen Scher- und Dehnbelastungen
konnten nicht festgestellt werden.

Damit bietet diese Arbeit einen geschlossenen Uberblick (iber die physikalischen Vor-
gange wahrend des Einspritzens und Ausheizens von Gummiformteilen und zeigt
gleichzeitig die groBen Mdglichkeiten aber auch die Grenzen der Heizzeitverkiirzung
auf.
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11 Verwendete Abkiirzungen

Tabelle 50: In der Arbeit verwendete Abklrzungen

Abkiirzung Bedeutung

DSC Differential Scanning Calorimetry

HDPE High Density Polyethylene

HKR Hochdruckkapillarrheometer

KBZK Kaye-Bernstein, Kearsley and Zapas

Kfz Kraftfahrzeug

LDPE Low Density Polyethylene

LLDPE Linear Low Density Polyethylene

PC Polycarbonat

PEEK Polyetheretherkethon

PMMA Polymethylmethacrylat

PP Polypropylen

PS Polystyrol

PVC-U Hart-PVC

PVDF Polyvinylidenflourid
Auftragung von spezifischem Volumen

pvT bei unterschiedlichen Druck- und Tempe-
raturstufen

RPA Rubber Process Analyser

SER Sentmanat Extensional Rheometer

z.B. zum Beispiel
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11. Verwendete Abkiirzungen

Tabelle 51: In der Arbeit verwendete Symbole (griechische Buchstaben)

Symbol Bedeutung Einheit
03 Volumetrischer thermischer Ausdehnungskoeffizient K
B Verhaltnis des Kapillarradius zum Einlaufzylinder -
¥ Schergeschwindigkeit st
Vap scheinbare Schergeschwindigkeit st
Y Schergeschwindigkeit im i-ten Element st
¥y Schergeschwindigkeit in der i-Ebene in j-Richtung st
5 Laufvariable in GI. 25 -
€ Hencky-Dehnung -
¢ Dehngeschwindigkeit st
g Dehngeschwindigkeit im Abschnitt-i st
&; Dehngeschwindigkeit in der i-Ebene in j-Richtung st
Ne Dehnviskositat Pa-s
NE,i Dehnviskositat im Abschnitt i Pa-s
Ns Scherviskositat Pas
0 halber Disendffnungswinkel °
o Winkel des jeweiligen Einlaufelements i o

! (Abb. 13)

A Warmeleitfahigkeit W-mtK?
A Warmeleitfahigkeit der Kautschukmischung W-mtK?
Ast Warmeleitfahigkeit des Werkzeugstahls W-mtK?
p Dichte kg'm™
Pk Dichte der Kautschukmischung kg'm™
Dst Dichte des Werkzeugstahls kg'm™
Oj Spannung in der i-Ebene in j-Richtung N'm™
T Zeitkonstante nach der Halbzeitmethode S
Tij Schubspannung in der i-Ebene in j-Richtung N'm™
¢ Tangentiale Koordinate im Zylinderkoordinatensystem °
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Tabelle 52: In der Arbeit verwendete Symbole (lateinische Buchstaben)

Symbol Bedeutung Einheit

A Stoffparameter des Carreau-Ansatzes Pas
A Querschnittsflache der Schnecke m2

z (des Zylinders bei FIFO-Aggregat)
are1s Temperaturverschiebungsfaktor flir die Dehn- i
’ viskositat
Temperaturverschiebungsfaktor flir die Scher-
ars viskositst )

B Stoffparameter des Carreau-Ansatzes S
bkm Warmeeindringfahigkeit der Kautschukmischung kg?'s> K
bw. Warmeeindringfahigkeit des Werkzeugstahls kg*'s> K

C Stoffparameter des Carreau-Ansatzes -

Cp spezifische Warmekapazitat bei konstantem Druck Jkg k!
CoK Warmekapazitat der Kautschukmischung JkgHK?
Cpst Warmekapazitat des Werkzeugstahls JkgtK?

Ct Konzentration der Netzstellen zur Zeit t mol-I™

spezifische Warmekapazitat bei konstantem Volu- Lol

Cv men J'kg K
C Endkonzentration der Netzstellen mol-I™

D Durchmesser m

D Deformationstensor st

Eae1,2 Aktivierungsenergie fir die Dehnviskositat J'mol™?
Aktivierungsenergie flir die Vernetzungsgeschwin- 1
Eak o J'mol
digkeit
Ean Aktivierungsenergie flir die Reaktionsordnung J'mol™
Eas Aktivierungsenergie flr die Scherviskositat J'mol?
Enasi Aktivierungsenergie flir die Inkubationszeit J'mol™
Exkin kinetische Engergie J
Ekomp Kompressionsenergie J
Ewsrme in Massekuchen eingebrachte Warmemenge ]

F Kraft N

Fa Minimalkraft N
Feo Maximalkraft N
Gr Graetzzahl -

[ Laufvariable -

Jint Integral aus Gl. 25 -
Parameter des Potenzansatzes fiir die Dehnung n
Ke Pa‘s
(Gl. 20)
K Parameter des neuen additiven Potenzansatzes fur Pa-s”
£1.2 die Dehnviskositét (Gl. 91)
K Parameter des Potenzansatzes fiir die Scherung Pa-g”
s (Gl. 7) as

k Vernetzungsgeschwindigkeitskonstante S

L Lange m
Lo Ausgangslange eines Volumenelements m
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Ly Lange des Einlaufkonus (Abb. 15) m
L, Lange der Dusenkapillare (Abb. 15) m
I lange der Probe bei der pvT-Messung m
m Masse der Probe bei der pvT-Messung kg
m; Parameter zur Variation der Dehngeschwindigkeit -
n Laufvariable in Abb. 34 -
NE FlieBexponent des Potenzansatzes fir die Dehnung -
Parameter des neuen Ansatzes flir die Dehnviskosi-

NEL,2 tit, dimensionslos )
No Reaktionsordnung -
Ns FlieBexponent des Potenzansatzes fir die Scherung -
p Druck Pa

Pspritz Spritzdruck Pa
Ap Druckverlust Pa

ApPausiauf Auslaufdruckverlust Pa
Appise Druckverlust der Dlise Pa
Ape Druckabfall zufolge Dehnung Pa
APEiniauf Einlaufdruckverlust Pa
Apkapiliare Druckverlust in der Kapillare Pa

Aps Druckabfall zufolge Scherung Pa
di spezifischer Warmefluss in i-Richtung W:m™
R Aktueller AuBenradius des Einlaufkegels m

Rend Endradius der Dise (auch Kapillarradius des HKR) m
Rg Universelle Gaskonstante J-mol*K?

Rstart Startradius der Dise (auch Zylinderradius des HKR) m

" Koordinate flir den Radius im zylindrischen Koordi- m
natensystem

r Radius der Probe bei der pvT-Messung m

S Ausdruck in Gl. 27 (S. 28) -

SSpritz Spritzweg m
S Innere Warmequellen W:m™
S Scorch-Index -
AS Scorch-Index-Anderung -
T Temperatur K
T Spannungstensor N'm™
Tos Bezugstemperatur flir die Scherviskositdt K
Tov Bezugstemperatur flir die Vernetzungsreaktion K
Tk Kontakttemperatur K
Tkm Temperatur der Kautschukmischung K
Thi Temperatur an der Stelle n zum Zeitpunkt i K

Tstart Starttemperatur °C
Tw; Temperatur der Werkzeugoberflache K

Thocee Durchschnittliche Massetemperatur K

T2ylinder Zylindertemperatur K

AT Temperaturerhfhung K
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ATpiss Dissipationserwarmung K
ATEiniauf Temperaturerh6hung im Einlauf K
AT Gesamt Gesamte Temperaturerhéhung in der Diise K
ATapillare Temperaturerh6hung im der Kapillare K
ATxomp Kompressionserwarmung K
ATscher Schererwarmung K
ATipehn Dehnerwdrmung in i-Richtung K

ATw Temperaturanderung durch Warmeleitung K

t Zeit S
ty Halbwertszeit in s S
ti Inkubationszeit S
tx Umsatzzeit S
At Zeitabschnitt zwischen 2 Elementen S
V Volumenstrom m-s™
Vi Geschwindigkeit in i-Richtung m-s™
VK Kolbengeschwindigkeit am HKR m-s™
Vs spezifisches Volumen m>-kg™
Vspritz Spritzgeschwindigkeit m-s’
We Einspritzarbeit J
X Vernetzungsgrad -
Xalt alter Vernetzungsgrad -
X Raumkoordinate m
Koordinate flir die Flussrichtung im zylindrischen
z : m
Koordinatensystem
Tabelle 53: In der Arbeit verwendete Symbole (sonstige)
Symbol Bedeutung Einheit
) Summe in Gl. 15, 17 st
IT, Platzhalter fir Summe in Gl. 18 im Abschnitt i -
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