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Ermittlung der Grenzviskositat (Intrinsische Viskositat)

im Prozess mit dem Online-Rheometer

Einfliihrung

Die Grenzviskositat bzw. Staudinger-Index wird auch intrinsische Viskositat (IV-Wert) genannt.
Gelbste Polymere erhdhen die Viskositat des Losemittels, selbst wenn sie nur in sehr geringen
Konzentrationen vorliegen. Die Viskositdatserhéhung durch den geldsten Stoff hangt letztlich von
dessen mittlerer Molmasse ab. Die Bestimmung der intrinsischen Viskositat ist somit grundsatzlich
zur Bestimmung der mittleren Molmasse von Polymerproben geeignet, lasst sich aber in keinster
Weise im Prozess wahrend des Verarbeitungsprozesses direkt Gber das Verfahren des Staudinger-

Index ermitteln.

Die Messung wahrend der Polymerverarbeitung oder des Compoundierens von Polymer, erfolgt
haufig mit GOTTFERT Online-Kapillarrheometern und ist fir eine schnelle und effektive
Prozesskontrolle unerldsslich. Neben der Viskositdétsmessung wird hauptsachlich die MFR/MVR-
Messung durchgefiihrt. Die MFR/MVR-Messung oder die der Viskositat, ist hier als robuste
Prifmethode etabliert.

Ermittlung der Intrinsischen Viskositat wahrend der Online-Qualitiatskontrolle
Die Bestimmung der Intrinsischen Viskositat (Grenzviskositdt) in Online-Kapillarrheometern
geschieht Uber eine Korrelationsbeziehung zwischen Scherviskositat bzw. Schmelzindex (MVR)
und Grenzviskositat. Aufgrund konstanter, materialunabh@ngiger Prifbedingungen eignet sich die
Schmelzviskositat bei einer festgelegten Schergeschwindigkeit besonders fiir die Messung mit

dem Online-Rheometer.
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Wie Abbildung 1 zeigt ergibt sich hier eine sehr gute Korrelation zwischen Schmelzeviskositat im

Plateau der Nullviskositat und Grenzviskositat.

Korrelation zwischen Nullviskositat und IV-Wert
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Abbildung 1: Korrelation zwischen Schmelzeviskositédt und Intrinsischer Viskositat (IV-Wert)

Fir die Aufgabe der kontinuierlichen Messung der Scherviskositdt bei einer konstanten
Schergeschwindigkeit eignet sich der Online-Rheometer ,SSR"™ Abbildung 2 am besten. Hierbei
erlaubt die Schmelzerickfiihrung eine materialverlustfreie Messung bei minimalem Installations-
und Investitionsbedarf. Die Viskositatsmessung erfolgt hier bei konstanter Pumpendrehzahl Uber
die Differenzdruckmessung an der eingesetzten Messkapillare. Die konstante Pumpendrehzahl
generiert einen konstanten Volumenstrom, so dass sich dann in der Messkapillare eine konstante

Scherrate ergibt. Anderungen der Viskositat des Polymers filhren dann zu Druckdnderungen.

Bild 2: SSR Seitenstromrheometer
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Die Korrelation wird aus einmalig zu ermittelnden und flr das Produktspektrum reprasentativen
Datensatz von gemessenen Schmelzviskositdten und gemessenen Grenzviskositaten (IV)
bestimmt. Dieser Datensatz sollte flir mindestens vier Wertepaare IV-Werte und Schmelzindex
bzw. Schmelzviskositat ermittelt worden sein. Mit einer héheren Anzahl von Wertepaaren wird
eine erhdhte Genauigkeit des Uber die Korrelationsbeziehung errechneten IV-Werts erreicht.
Einmal ermittelt kann diese Funktion flir andere Materialien mit einem dhnlichen Flllstoffgehalt

verwendet werden.

Die folgende Tabelle zeigt beispielhaft fir PET gemessenen Wertepaare, zur Ermittlung der
Korrelationsbeziehung fir die IV-Wert-Bestimmung, mit der Gleichung zur Umrechnung der

gemessenen temperaturabhangigen Viskositat in eine temperaturinvariante Viskositat.

n0 gemessen IV-Lésungsviskositdt gemessen

IV-Rheo

Material

mit Online Rheometer mit Ubbelohde Rheometer
666 0,771 0,84
275 0,646 0,692
998 0,836 0,934
588 0,752 0,858

Tabelle 1: Wertepaare zur Ermittlung der Korrelationsbeziehung zur IV-Wertbestimmung mit der Gleichung zur

Umrechnung der gemessenen temperaturabhéngigen Viskositét in eine temperaturinvariante Viskositét

Die Auftragung der gemessenen IV-Werte Uber die temperaturinvariante Viskositat IV-Rheo liefert

die Koeffizienten flr die Korrelationsbeziehung, die flir PET gultig ist.
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Abbildung 3: Bestimmung der Korrelationskoeffizienten — hier am Beispiel PET
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Messungen an PET

Die fur PET ermittelten Koeffizienten fir die Online-Ermittlung des IV-Wertes werden in die
Steuerungssoftware des Online-Rheometers eingegeben.

Der IV-Wert wird dann kontinuierlich ausgegeben und kann zum Beispiel flir die Zugabe von Glykol
zur Steuerung der Viskositat des PET verwendet werden. Durch die Wahl entsprechende

Messparameter und Disengeometrie, kann die Messung auch im SSR mit kurzen Antwortzeiten

erfolgen.
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Abbildung 4: Bestimmung der Schmelze-Viskositdt und des IV-Wertes im Prozess
Fazit

Die Online Bestimmung des IV-Wertes ermdéglicht eine schnelle, einfach zu bedienende und
effektive Chargenkontrolle sowie die Mdglichkeit regelnd in den Herstellungsprozess und

insbesondere das Recycling von PET einzugreifen.
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