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Uberwachung und Qualitiitssicherung fluider, strukturierter
Erzeugnisse aus Produktionsanlagen, dargestellt am Beispiel der
Kunststofftechnologie

1. Zur Uberwachung und Qualitiitssicherung der Erzeugnisse aus
Produktionsanlagen der stoffwandelnden Industrie

Die Produktionsanlagen der Materialtechnologien miissen mit einer Vielzahl
von Eigenarten der zu wandelnden Stoffe und in ihnen ablaufenden Prozesse
fertig werden. Eine repréasentative Aufzdhlung der Kennzeichen derartiger
Anlagen und Stoffe ist in der Tabelle 1 zusammengestellt. Die Merkmale der
Anlagen und die in ihnen zu wandelnden Stoffe haben, wie wir spéter konkret
sehen werden, einen groflen Einfluss auf die Verfahrens- und Geréteentwick-
lung zur Uberwachung und Produktqualititssicherung.

Die Qualitit wird definiert als ,,Giite, Beschaffenheit, Eigenschaft einer
Sache, Gesamtheit der Eigenschaften von Erzeugnissen, die den Grad ihrer
Eignung fiir den vorgesehenen Verwendungszweck bestimmen* (Universal-
lexikon 1988). Die Qualitétssicherung erfolgt durch Mafinahmen in Form von
Modellen, Konzeptionen, Normen, Grenzwerten, Gesetzen, Techniken
u.v.m., die alle der Qualitédtssicherung dienen (s. Abbildung 1). Dabei erfas-
sen die Maflnahmen den gesamten Reproduktionsprozess und alle Hierar-
chieebenen der technologischen Artefakte und Produkte, die dort entstehen
(z.B. Reaktor, Miihle, Filter, Trockner, Anlage, Betrieb usw.). Eingebunden
zur Losung der Produktsicherung sind alle Wissenschaftsdisziplinen (s. Ab-
bildung 2). Materialwissenschaftler entwickeln Verfahren und Laborgerite,
um Struktur-Eigenschaftsbeziehungen zu erforschen. Ingenieure entwickeln
dazu entsprechende Verfahren und Gerite unter Beachtung der Eigenarten
der Ausriistungen (s. Tabelle 1) und fiir den Einsatz in den Artefakten zur
Uberwachung und Qualititssicherung der Erzeugnisse.
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Anlagen allgemein

Einstrang(-Produkt)-Anlagen,

Mehrproduktanlagen,

Kontinuierliche, halbkontinuierliche, diskontinuierliche Anlagen,
Hochdruck-, Niederdruck-, Vakuum-Anlagen,

Spezialanlagen

Anlagenkennzeichnungen nach

*  Gefahrenklassen

* Erzeugnissen (Chemikalien, Lebensmittel, Pharmaka, Kosmetika, Kleidung u.a.)
* Raum-Zeit-Ausbeuten

*  Prozess-Schaltungen

+  Koppelprodukten

* Hygieneanforderungen

» Einsatzgebieten (ortsgebundene, bewegliche)

+ geometrischen Abmessungen (Mikro — Makro)

* Vorgangstechnologien (Verfahrens-, Verarbeitungs-, Fertigungstechnik)
*  Temperaturbedingungen

u.v.m.

Stoffkennzeichnung nach

*  Aggregatzustand

*  Gefahrenklasse

+ Toxikologie/Giftigkeit

* Aggressivitit der Medien

+ Explosionsfahigkeit

* Erosionsfahigkeit

» FlieBfahigkeit (theologischer Zustand)
» Dispersititszustand (fein, grobkornig)
+ Féarbung (durchsichtig, triibe)

wv.m.

Tabelle 1: Kennzeichnung von Produktionsanlagen und Stoffen der Stoffwirtschaft
Eigene Darstellung
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Artefakte |

Produktionstechnologien
Dienstleistungstechnologien
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A 4

v

Sicherheitsmafinahmen
- Sicherheitskonzepte
- Sicherheitstechnik
- Sicherheitsmodelle
- Sicherheitsnormen
- Sicherheitsgesetze
- Sicherheitsgrenzwerte
- Sicherheitsinstitutionen
- Sicherheitskommunikation
- Sicherheitskultur

A4

| Erzeugnisse |

b

A 4

aus der Sicht
- des Reproduktionsprozesses
- der Raum-Zeit-Skalierung
- des technologischen Tripel
(AG, AM, AK)
- der Wissenschaftsdisziplinen
- des Verbrauchers

gesellschaftlicher
Handlungsalgorithmus

Abbildung 1: Mafinahmen zur Qualitditssicherung

Eigene Darstellung
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Technologische Artefakte und ihre Erzeugnisse aus
den Material-, Energie- und Informationssystemen

Sicherheits-
- Konzepte
- Modelle
- Normen
- Grenzwerte
- Gesetze
- Technik
u.v.m.
Maschinen Anlagen Produkte Betrieb uw. Komplexe
Apparate TULg aus den Firma Verbraucher |[------ Objekte u.
Gerite Artefakten Konzern Nutzer
Forschung
Entwicklung Naturwissenschaften
Berechnung
Planung Technikwissenschaften
Projektierung
Bau Sozial- u.
Betrieb Geisteswissenschaften
Riickbau I T T

AG AM AK

Arbeitsgegenstand ~ Arbeitsmittel ~ Arbeitskraft

Abbildung 2: Multidimensionale Entwicklung und Bereitstellung von Mafinahmen zur Sicherheit
in technologischen Artefakten und fiir Produkte
Eigene Darstellung

Die gewonnenen Daten aus den Ausriistungen (Maschinen, Apparate, Anla-
gen) dienen auflerdem

» zur Steuerung der Ausriistungen (vgl. z.B. Fritz/Stéhrer 1986);

* der Komplettierung der mathematischen Modelle fiir die Erzeugnisweiter-

verarbeitung oder Anwendungstechnik (vgl. z.B. Hartmann/Reher 2009).
Sozial- und Geisteswissenschaftler erarbeiten Grenzwerte, Normen und sind
bei den Gesetzesvorbereitungen involviert.

Am Beispiel der Kunststofftechnologie soll spéter der Entwicklungspro-
zess der Prozesstechnik zur Uberwachung und Qualititssicherung und damit
zur Prozess-Steuerung von Polymerisationsreaktoren fiir Polyethylene und
Polypropylene im Detail dargestellt werden. In Abbildung 3 ist ein allgemei-
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ner Ablaufvorgang zur Entwicklungs- und Nutzungsfolge der Prozessmess-
technik zur Produktqualititssicherung dargestellt.

1. Entdeckungen: der Natur entlichen

Laboruntersuchungen zur Entwicklung von Physik, Chemie, Biologie,

Struktur-Eigenschaftsbeziehungen Bionik,
Materialwissenschaften

2. Ubertragungen: auf Artefakte

Prozessmesstechnik und Verfahren zur Verfahrenstechnik,
Bestimmung der Materialeigenschaften unter Maschinenbau,
Echtzeitbedingungen in den Ausriistungen und Automatisierungstechnik,
Anlagen Messtechnik

|

3. Anwendungen: der Artefakte
Datenerfassung, -auswertung und -nutzung fiir

die: Informationstechnik,

- Steuerung der Artefakte Prozesstechnik,

- Modellierung und Berechnung nachfolgender Anwendungstechnik,
Prozessstufen Systemtechnik

- Produktanwendungen

4. Verbreitungen: der Artefakte

Alle technologischen
Prozessmesstechnik — Transfer Disziplinen, Firmen, Geréte-
u. Maschinenbaufirmen u.a.

Abbildung 3: Entwicklungs- und Nutzungsfolge der Prozessmesstechnik zur Produktqualitdtssi-
cherung
Eigene Darstellung

Die Labormessverfahren sind die Grundlage fiir die Bereitstellung der Pro-
zessmesstechnik. Die Entwicklung der Prozessmesstechnik ist daher durch-
aus keine triviale Aufgabenstellung, wenn man die in der Tabelle 1
dargestellten Eigenarten der Artefakte beachten muss. Einige Merkmale, wie
Druck, Temperatur u.v.a. sind relativ leicht realisierbar. Komplizierter ist die
Probennahme bzw. Probenbereitstellung im Echtzeitbetrieb aus kontinuier-
lich arbeitenden Ausriistungen bzw. Anlagen. Dazu sind in der Regel beson-
dere konstruktive Losungen der Prozessmesstechnik erforderlich. Auch der
Messvorgang und die Datenauswertung und Bereitstellung, z.B. zur Steue-
rung der Ausriistung oder Anlage, muss im Echtzeitbetrieb erfolgen, da sonst
zu viel Mangelware (Ausschuss) produziert wird. Die Labormesstechnik
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bzw. Prozessmesstechnik zur Qualitatssicherung ist ausreichend, wenn die
Bedingung fiir diskontinuierliche Prozesse gilt:

Labormesszeit << Prozesszeit.

Fiir einige Prozesse der Kunststofftechnologie wird diese Bedingung auch er-
fiillt, jedoch nicht fiir alle. Fiir kontinuierliche Prozesse dagegen muss min-
destens die folgende Bedingung erfiillt sein:

Messzeit < Prozesszeit,

da ansonsten zu viel unkontrollierte Produkte die Anlage verlassen.

. . Beispicele
Industriebereich Produkte: strukturierte Fluide
Kunststoffindustrie Schmelzen, Losungen, Dispersionen

Schokolade, Joghurt, Kise, Sahne, Sirup, Honig,
Lebensmittelindustrie Teige, Schaume, Quark, Fette, Kaugummibasen,
Wurst

. . Creme, Salben, Losungen, Beschichtungsfluide,

Pharmaindustrie

Augentropfen, Nasenspray
Bau- und Keramikindustrie, Betonsuspensionen, Keramik-Schlicker, Porzellan-
Glasindustrie Pasten, Tonsuspensionen, Glasschmelzen

Pigmentpasten, Farben, Lacke, Anstrichstoffe,

Farben- und Lackindustrie Kugelschreiberpasten

Agrarindustrie Biosuspensionen, Giille, Futtermittel

Bohrschldmme, Erdol, Asphalt, Kohlesuspensionen,

Aufbereitungsindustrie . % ..
s Erzsuspensionen, Schdume, Abwasserschlamme

Blut, Speichel, Synovialfliissigkeiten, Harn, Kot, Eiter,

Medizintechnik Zahnersatzmassen

Biotechnologie Dispersionen: Fluid-Fluid, Fluid-Fest, Fluid-Gas
Nanotechnologie s. Biotechnologie

Fahrzeugindustric Treibstoffe, Schmierstoffe, Bremsfliissigkeit,

Kiihlfliissigkeit, Hydraulik

Charakteristischer Zusammenhang:
Rheologie = f(Struktur, Eigenschaften, Verarbeitbarkeit, Anwendbarkeit)

Abbildung 4. Strukturierte Fluide in Technologie- und Lebensbereichen
Eigene Darstellung
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Die Vielfalt der strukturierten Fluide in der Stoffwirtschaft ist sehr grof3
und in Abbildung 4 dargestellt.

2. Uberwachung und Qualititssicherung der Kunststofferzeugnisse

Die Qualitétssicherung der Kunststofferzeugnisse verlauft im Wesentlichen
iiber den viskoelastischen Fluidzustand der Kunststoffschmelze. Er ist auch
verantwortlich fiir die Verarbeitbarkeit der Schmelze.

Dieser Schmelzezustand wird in den Polymerisationsanlagen der Kunst-
stoffindustrie realisiert und wirkt sich spéter in den Verarbeitungsprozessen
der Kunststoffe und in der Anwendung der Erzeugnisse aus. Der viskoelasti-
sche Fluidzustand der Kunststoffschmelze wird durch die molekulare Struk-
tur der Polymeren bestimmt. Da aber die molekulare Strukturbestimmung
(mittlere Molmasse M, , Molekulargewichtsverteilungsbreite oder Polydis-
persitit M, /M, , Molekulargewichtsverteilung M(d)) sehr zeitaufwendig
ist, kann sie in den Kunststoffanlagen zur Echtzeitqualitdtssicherung nicht an-
gewendet werden. In modernen Polymerisationsanlagen werden Millionen
Jahrestonnen produziert, d.h. 100 und mehr t/h fallen an. Die Dauer der Be-
stimmung der molekularen Daten im Labor betrdgt aber mehrere Stunden.
Eine Echtzeitbestimmung der Kunststoffschmelzen in den Anlagen ist somit
ausgeschlossen. In diesem Falle werden ,,ErsatzgroBen* gefordert, die im
Echtzeitbetrieb ermittelt werden konnen und einen Zusammenhang zur mo-
lekularen Struktur gewéhrleisten (s. Tabelle 1 und Abbildung 2).

Rheologische Kennwerte und Funktionen sind geeignet, diese ,,Ersatz-
funktion zu iibernehmen, zumal diese Daten auch fiir die Prozessmodelle der
Verarbeitungsprozesse und Erzeugnisanwendungen relevant sind und dort
auch ihre weitere Anwendung finden.

2.1 Phase der rheologischen On-Line-Bestimmung zur Qualititssiche-
rung von Kunststoffen

Laboruntersuchungen zur Bestimmung des Schmelzindexes (MVR oder
MFR) konnten relativ schnell durchgefiihrt werden (% bis 1 Stunde). Diese
Daten waren international standardisiert worden und galten als Qualitdtsmerk-
mal zur Produktabgabe an den Verarbeiter. Der Schmelzindex wird mit zerti-
fizierten Gerédten im Labor unter definierten Bedingungen gemessen. Er stellt
eine Durchflussmenge der Schmelze durch eine genormte Diise (kurze Diise:
L/D = 3,81) bei gegebener Temperatur und Gewichtsbelastung eines Stempels
dar. Auf Grund der geometrischen Gegebenheiten des Laborgerites stellt der
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Schmelzindex eine ,,viskoelastische Kenngrof3e* der Schmelze dar. Da in der
Regel nur eine Kenngrofle ermittelt wird, die aber fiir den Verarbeitungspro-
zess nicht reprasentativ und somit untauglich ist, auch in keinem Prozessmo-
dell Verwendung finden kann, mussten andere Wege gegangen werden zur
Qualitdtssicherung, auf die spéter noch eingegangen wird. Trotzdem wurde
versucht, ein Verfahren und dazugehdrige Ausriistungen zu entwickeln, um
den Schmelzindex im On-Line-Betrieb in den Polymerisationsanlagen der
Kunststoffindustrie zu ermitteln (vgl. Gottfert/Reher 1998a).

Der Grund dafiir war, dass der Schmelzindex eine standardisierte Kenn-
grofle ist, die international in der Praxis gerdtetechnisch und technologisch
eingefiihrt war und noch ist. Eine aktuelle erweiterte und verbesserte geréte-
technische und verfahrenstechnische Losung zur Bestimmung des Schmelz-
indexes im On-Line-Betrieb der Anlage existiert (vgl. Reher/Géttfert 2000)
und wurde auch erfolgreich getestet, aber nicht weiter verfolgt, da die zweite
Phase der On-Line-Kapillar-Rheometrie Erfolg versprechender war und auch
ist.

Ein weiteres Verfahren der ersten Phase ist die Bestimmung des Staudin-
ger-Indexes [77] Er ist definiert als

—1f 775 ez
bpl= tim L =S m
70 $

und wird mit dem Zimm-Crothers-Viskosimeter bestimmt (vgl. Kulicke
1986). Der grof3e Vorteil des Staudinger-Indexes ist, dass er folgende Struk-
turabhéngigkeiten identifiziert:

[7]~M,° @)

mit (vgl. Holzmiiller/Altenburg 1961)

a=0 massive Kugeln;

a=20,5 undurchspiiltes Knéuel;
a=0,5-1 teilweise durchspiiltes Kniuel;
a=1 voll durchspiiltes Knéuel;
a=2 starre Stabchen.

Vom Autor wurde der Zusammenhang mit der Nullviskositét (770) formuliert
(vgl. Reher 2000):
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3,4-3,5

- 3
My~ [77] ‘ ®
und von Jens Hepperle, Helmut Miinstedt, Peter K. Haug und Claus D. Eisen-
bach fiir 13 Typen branched polystyrenes bestitigt mit a = 0,7096 und
K=1,08 10" (vgl. Hepperle et al. 2005), so dass Beziehung (3) sich wie folgt
ergibt:

’70 — 1,08 A 104 [’7] 4,79-4,93 )

Erst durch den Zusammenhang (3) wurde moglich, den Staudinger-Index fiir
die On-Line-Rheometrie anzuwenden. Wie spéter noch gezeigt wird, 14sst
sich 77, leicht aus rheometrischen Daten bestimmen. Zuvor war der zeitliche
Aufwand zur Bestimmung von M, oder [77] fiir On-Line-Verfahren zu groB3.

2.2 Phase der rheologischen On-Line-Bestimmung zur Qualitiitssiche-
rung von Kunststoffen

Diese Phase ist gekennzeichnet durch die Entwicklung und Einfiihrung von
Ein- und Mehrkapillar-Rheometern in die Prozesstechnik (vgl. Reher et al.
2002). Dadurch konnten alle bisher erwéhnten Verfahren erst einmal reali-
siert werden. Die mittlere Verweilzeit (Ansprechzeit) des Materials konnte
durch folgende abgeleitete Gleichung

tAnsprechzeit _ 1 + VAdapter 1 ( 4)
tMesskanal VMES.Y/\'H"Q] 1 + VUquufstrom

Messkanal

im Gerat bestimmt und durch die Geritekonstruktion beeinflusst werden, um

im variablen Echtzeitbetrieb die Messung durchfithren zu kénnen (s. Abbil-

dung 5). Mit dieser neuen Gerétetechnik war es erstmals moglich, verschiedene

rheologische Betriebsweisen zu realisieren. Die verbreitetste Betriebsweise

ist:

1. Bestimmung der Viskosititsfunktion n (g, 5, T) in einem grofBtmogli-
chen Variablenbereich (s. Abbildung 6).

2. Bestimmung des elastischen Einlaufdruckes des Materials in die Kapilla-
ren (Bagley-Einlaufdruck (Pg (7, M,,/M,)) (s. Abbildung 6).



88 Ernst-Otto Reher

Riickfiihrung Aus der Anlage

in die Anlage 2 1

3 Bypass-Mess-Strom

a) Geschlossene On-Line-Rheometer

Aus der Anlage

]

Ins Freie

b) Offene On-Line-Rheometer
A, B, C Mess-Strecken: Kapillaren oder Schlitze mit Druckaufnehmern
1-4: Dosierpumpen
Abbildung 5a: On-Line-Rheometer fiir kontinuierliche Prozessfiihrung
Eigene Darstellung

Auslagerung

Beschickung

Diskontinuierlicher
Prozess

Produktzirkulationsstrom

5]
LP ]

(R) — Rheometer, (P) — Pumpen

Abbildung 5b: Diskontinuierlicher Prozess mit rheologischer Prozesskontrolle
Eigene Darstellung

Mess-Strom
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Pg

Abbildung 6: Rheologische Funktionen, gewonnen aus On-Line-rheometrischen Messungen

n; Rheologische Funktionen:

nMo, 7,T)
KR (M/M,)
n (My/M,)

Viskositétsfunktion

(Mw/ Mn)z

(Mw/ Mn)l

Bagley — Druck — Funktion Pe (7, Myw/My)

Eigene Darstellung

89

Damit ist es moglich geworden, auch iiber 0 die mittlere Molmasse M, und
den Staudinger-Index [n] zu bestimmen. 1, wird durch Approximation der
Messdaten mit rheologischen Modellgleichungen bestimmt (vgl. Gottfert et
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al. 1999). AuBlerdem gelang es uns, einen Zusammenhang zwischen dem
Kriimmungsradius (KR) der Viskosititsfunktion (Ubergang vom linearvisko-
sen in den strukturviskosen Bereich) und der Molekulargewichtsverteilungs-
breite M, /M, (Polydispersitit) zu finden, die besonders das elastische
Verhalten der Schmelzen kennzeichnet (vgl. Gottfert/Reher 1998a) (s. Abbil-
dung 6):

KR=AePM/M.) ()

In Analogie zur temperatur-zeitinvarianten bzw. molmasseninvarianten Mas-
terkurvenbildung fiir rtheologisch einfache Schmelzen kann nun fiir rheolo-
gisch nicht dhnliche (nicht einfache) Schmelzen, d.h. My/M, = var. ein
entsprechendes Verschiebungsgesetz mit axp gebildet werden:

gl ©)

_ KRM,/M,)

= = BM /M -M /M
aKR KR( W/Mn)* eXp[ ( w/ n w/ n

Wenn als Niherung anstelle von agp ein charakteristisches Viskositdtsver-
héltnis oder das Verhiltnis der FlieBindizes eingefiihrt wird

aKRzi*bZW’ aKR:l*bZW. aKR:LO*
n n o
K /M, “ beiM<M,,,
o= B @)
K,M, /"~ beiM=M,,
erhilt man mit Gleichung 7
a:p
M s
H W =exp B [M/M -M,/M,[ ®)
M w

Die erhaltene Gleichung stellt einen Zusammenhang zwischen der mittleren
Molmasse und der Polydispersitdt (Verteilungsbreite) dar.

Mit diesem Zusammenhang lieen sich die Verteilungsbreiten von ver-
zweigten Polyethylenen und Polypropylenen bestimmen und damit die Qua-
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litdtssicherung der Produkte realisieren (vgl. Gottfert 1996). Da KR ~ 1/n fiir
das gewihlte Fliegesetz ist, vereinfachte sich die Bestimmung und Auswer-
tung der rheologischen Daten ganz entscheidend. Untersuchungen in der Li-
teratur und eigene Messungen bestétigten den signifikanten Zusammenhang
n(M,/M,) (vgl. Gottfert/Reher 1998b), der in der Software von Kapillar-On-
Line-Rheometern zur Verfiigung steht. Um eine direkte Bestimmung der vis-
koelastischen Eigenschaften der Polymeren im On-Line-Rheometer zu er-
moglichen, wurde ein dynamisch arbeitendes On-Line-Kapillar-Rheometer
(DOR) entwickelt und getestet (vgl. Gottfert et al. 1996). Die dynamische
(oszillierende) Fithrung der Kapillarstromung im DOR ermoglichte trotz
iiberlagerter Offset-Stromung (stationdre Grundstromung), die viskoelasti-
schen Materialfunktionen G' (@) und G” (w) in einem ausreichend breiten
Intervall zu bestimmen. Diese Funktionen korrelieren gut mit den Strukturpa-
rametern der Kunststoffschmelzen und sind ebenfalls bestens geeignet zur
Qualitdtssicherung.

Ergidnzend zu den Scherungspriifverfahren wurde ein On-Line-Deh-
nungs-Priifverfahren fiir Polymerschmelzen entwickelt (vgl. Gottfert/Reher
1998b). Vorziige dieses On-Line-Messverfahrens sind besonders die hohe
Sensibilitdt auf molekulare Unterschiede der Schmelze (vgl. Gottfert 1998)
und die einfache Handhabung des Verfahrens.

Neben der Uberwachung der Produkte und Kontrolle des technologischen
Prozesses mit den Geréten und Verfahren gibt es auch Anwendungen zur
Steuerung des rheologischen Prozesses bei der Polypropylenherstellung und
Steuerung der Polydispersitit (M,,/M,,) durch Peroxidzudosierung (vgl. Fritz/
Stohrer 1986). Weitere Steuerungskonzepte fiir andere Polymerherstellungs-
verfahren mit dem Kapillar-On-Line-Rheometer sind zur Qualitdtssicherung
der Produkte in Vorbereitung.

Die Anwendung dieser Verfahren und der neuartigen Gerétetechnik zur
Qualitétssicherung konnte in allen Technologien erfolgen, in dem der Fluid-
zustand der Erzeugnisse qualititsbestimmend ist, so z.B. in der Lebensmittel-,
Keramik-, Kosmetik-, Pharmaindustrie, in der Medizintechnik u.v.a. Indu-
striezweigen der Wirtschaft (s. Abbildung 4). Die Daten bestimmen einerseits
die Qualitét der Erzeugnisse (z.B. bei Schokolade), sind aber auch gleichzeitig
Datensétze fiir die mathematischen Modelle der Verarbeitungs- und Anwen-
dungstechnik (vgl. Hartmann/Reher 2009) der Materialien zu Endprodukten.

Die neueste Entwicklung der On-Line-Uberwachung und Produktsiche-
rung in der Kunststofftechnologie ist neben der simultanen Bestimmung des
viskoelastischen Verhaltens die Infrarotspektroskopie der Kunststoffschmel-
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ze, um Strukturverdnderungen zu registrieren und durch Prozessfithrung Ein-
fluss zu nehmen. Die Gestaltung der On-Line-Technik dazu ist in Abbildung 7
dargestellt. Es ist die maximale Variante des Gerétes dargestellt mit 2 Kapil-
laren, um z.B. zusdtzlich Wandgleiten der Schmelzen zu registrieren, aber
auch mit einer Kapillare ist es moglich, das Geridt zu betreiben, um ausrei-
chende Informationen zu gewinnen. Auch in diesem Falle wird zuerst eine
Laborvariante mit einem Rotationsviskosimeter entwickelt (vgl. NN 2010),
bis eine industrielle On-Line-Variante entwickelt und eingesetzt wird.

T

KR

— 2| | — ’
AP
s [ ]
Kapillare
1 Schlitzstrémung mit IR- Schlitz
Messung H i
2 Kapillarstromung L /D, ' : '
3 Kapillarstrdmung L /D, : : :
7
APKap B - APSchlitz - APelast
APelast (M W/M n)

Abbildung 7: Rheometer-Block mit IR-Messung
Eigene Darstellung

3. Folgen der unbeachteten Qualititssicherung der Kunststoffe

Bei Nichtsicherung des Verhiltnisses der viskosen zu den elastischen Eigen-
schaften der Kunststoffschmelze, d.h. durch Verédnderungen der molekularen
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Polymerstruktur (M ~ const., aber M /M, = var.), kann es zu Storungen
der anschlieenden Prozessablaufe kommen.
Diese duflern sich in den Verarbeitungsmaschinen in Form von
* Druckschwankungen, Oszillationen,
* Durchsatzabfall, Durchsatzstdrungen,
* von Schidigungen des Erzeugnisses (Schmelzebruch, Oberfliche, Struk-
tur, Form, Abmessungen, Funktion, Lebenszeitverkiirzung der Bauteile),
» unsachgemédfer Malstabsiibertragungen.

Rheologische Prozessgrenzen

/

Ausriistungs-
Baugruppe

Qualitéits-

erzeugnisse

Ausschuss

AV,
AV,
|'_ AV _’| Durchsatz V

AV, - Anderung der Ausriistungsbaugruppe (von 2 auf 3)

AV, - Prozessbeeinflussung (Temperatur, Verarbeitungshilfen u.a. Manahmen)
AV -beide MaBnahmen

Abbildung 8: Arbeitsdiagramm einer Verarbeitungsausriistung
Eigene Darstellung

Die Anpassung der Folgeprozesse an die neue Schmelzesituation kann nur in

einem begrenzten Umfang durch folgende Maflnahmen abgefangen werden:

* Durchsatzherabsetzung bzw. Erniedrigung des Spannungszustandes der
Schmelze in der Verarbeitungsmaschine;

» wenn moglich, midBige Temperaturerhdhung (Grenzen sind thermische
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Materialschadigungen — Achtung, Energiedissipation beachten!);
* FEinsatz einer anderen Baugrofle der Verarbeitungsmaschine (Zusatzko-
sten);
* Verwendung, wenn mdoglich, von Verarbeitungshilfen (z.B. Additive) (s.
Abbildung 8).
Aus diesen obigen Griinden miissen die Kunststoffverarbeiter von den Kunst-
stoffherstellern konstante Produkteigenschaften abfordern, die diese auch
durch entsprechende On-Line-Prozess-Messtechnik sichern kénnen. Aus Ko-
stengriinden erhalten die Verarbeiter jedoch nur ein nichtreprésentatives Qua-
litatsmerkmal, den Schmelzindex, geliefert, der obige Erscheinungen nicht
erfasst. Durch Aufkldrung der Verarbeiter in Weiterbildungsseminaren konn-
ten die Chemiekonzerne gezwungen werden, die On-Line-Messtechnik zu er-
werben und die Qualitétssicherung zu garantieren.

4. Allgemeine Schlussfolgerungen zur Bereitstellung von Verfahren
und Geriiten der Produkt-Qualititssicherung aus Anlagen der
Materialtechnologien

Rheologische Kennwerte und Funktionen | Bedeutung fiir die Anwendung

Schmelz-Index-, FlieBfunktion®, die iber
(MVR~7 yn )’_ = F(Porr ~ 7o )’_ der echten FlieBfunktion 7 (5 ) liegt

auf Grund der ,,viskoelastischen Eigen-
MFR schaften (einlaufdruckunkorrigierte)

— FlieBfunktion.

Dient zur Abschétzung des Verarbei-

tungsverhaltens der Kunststoffschmelze.

MVR=
P

o Staudinger-Index als:

[77] (M w) Funktionen der mittleren Molmasse;
Funktionen der Null-Viskositat.

[7](n,) Dient zur Struktur-Eigenschafts-Bestim-
mung des Kunststoffes.

Kriimmungsradius der Viskositéitsfunk-
tion 7](;/) am Ubergang des linearvisko-
KR (n)(M M “) sen zum strukturviskosen Verhalten in
Abhéngigkeit der Polydispersitét der
Kunststoffschmelze.

Dient der Bewertung des elastischen Ver-
haltens der Schmelze.
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77(’70=7=T=P)

Viskositétsfunktion in Abhéngigkeit von
Nullviskositit, Schergeschwindigkeit,
Temperatur, Druck.

Dient zur Komplettierung der Impulsbi-
lanz zur Bewegungsgleichungsformulie-
rung und Prozessberechnung.

¢ (7) oder AP, (7)

P
PE (Mw/Mn) oder APelast (M W/Mn)

Elastischer Einlaufdruckverlust in
Abhiéngigkeit Schergeschwindigkeit oder
Polydispersitit.

Dient der Bewertung der Schmelzeelasti-
zitdt bzw. der Verarbeitbarkeit.

P, ()

Dehnspannungsfunktion in Abhéngig-
keit von der Dehndeformationsgeschwin-
digkeit.

Dient zur Festigkeitsbewertung der
Kunststoffschmelze.

G'(a))
G'(o)

"

tang =

Speichermodul (Elastizitét).
Verlustmodul (Viskositit)

in Abhéngigkeit von der Kreisfrequenz
einer dynamischen Belastung.
Phasenverschiebung der jeweiligen Erre-
gung.

Dienen zur On-Line-Bestimmung visko-
elastischer Schmelzeeigenschaften und
damit der Verarbeitbarkeit in den Anla-
gen.

Vo (z' w,T,P)

,»Wandgleitgeschwindigkeit* als Funk-
tion der Wandschubspannung der
Schmelze und technologischer Parameter
(Temperatur, Druck).

Dient zur Bestimmung der Randbedin-
gung des mathematischen Prozessmo-
dells.

ey (f ), y = const.

P (z) u.a. Zeitfunktionen

E

Viskositits-Zeitlaufe bei diskontinuierli-
chen Prozessen,
z.B. bei der Schokoladenherstellung.

Tabelle 2: Zusammenfassende Darstellung rheologischer Kennwerte und Funktionen, die mit
der heutigen Kapillar-On-Line-Rheometrie bestimmt werden konnen

Eigene Darstellung
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. Materialwissenschaftler ermitteln unter Laborbedingungen Eigenschafts-

bilder der Produkte (Struktur-Eigenschaftsbeziehungen); z.B. waren das
fiir Kunststoffe folgende rheologische Funktionen oder Kennwerte: s. Ta-
belle 2.

Ingenieure entwickeln Verfahren und Geridtetechnik zur Bestimmung re-
levanter Produkteigenschaften unter Prozessbedingungen der Anlage und
im Echtzeitbetrieb zur Sicherung der Produktqualitit; z.B. Ein- und Mehr-
kapillaren-Prozessrheometer mit Umlaufstrom zur Sicherung des Echt-
zeitbetriebes, Dehnrheometer, Spektrometer u.a.

Die gewonnenen Informationen mit der Prozessmesstechnik wurden zur
Anlagensteuerung benutzt, um qualitdtsgesicherte Produkte zu bekom-
men; z.B. Peroxidzudosierung zur Steuerung der Polypropylenstruktur
und damit der viskoelastischen Fluideigenschaften; Temperatursteue-
rung, Monomerzudosierung, Katalysatordosierung u.v.a.

Haufig konnen die gewonnenen Materialeigenschaften auch fiir Prozess-
modellierungen und -berechnungen angewendet werden; z.B. Komplet-
tierung der Impulsbilanz, Energiebilanz.

Die Prozessmesstechnik wird zertifiziert und als Standardmethode zur in-
ternationalen Anwendung empfohlen; z.B. Verfahren und Gerite zur Be-
stimmung des Schmelzindexes.

Firmen begriinden ihre Existenz auf der Soft- und Hardware-Entwicklung
und vertreiben ihre Produkte weltweit, oft als Bestandteil kompletter Pro-
duktionsanlagen. Sie betreiben Produktpflege und arbeiten stindig an der
hard- und softwareméBigen Verbesserung, Vervollstindigung und Erwei-
terungen dieser Prozessmesstechnik. Sie halten Ausschau, ob nicht neue
Verfahren iibernommen werden kdnnen aus Forschungen der Material-
wissenschaftler (z.B. Spektroskopie); z.B. Géttfert Werkstoff-Priifma-
schinen GmbH.

Weitere Nutzungsmoglichkeiten der entwickelten Technik in artverwand-
ten Technologien werden erkundet und durch Modifizierungen fiir den
Einsatz vorbereitet; z.B. Lebensmittelindustrie, Biotechnologie, Kera-
miktechnologie, Nanotechnologie (s. Abbildung 4).

. Neue Produkte/Technologien erfordern sehr oft auch neue Prozessmess-

technik-Entwicklungen; z.B. Nanotechnologie, Biotechnologie.
Erweiterungen der On-Line-Messtechnik miissen 6konomisch vertretbar
sein, sie ,,miissen sich rechnen“. Was unter Laborbedingungen fiir For-
schung und Entwicklung 6konomisch vertretbar ist, ist fiir die On-Line-
Technik noch lange nicht anwendbar; z.B. Rheologie und IR-Spektrosko-
pie (vgl. NN 2010).
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Symbolverzeichnis

MFR/MVR  Massenschmelzindex/Volumenschmelzindex
] Staudinger-Index

n Dynamische Viskositét

Ns Losungsmittelviskositét

Mo Anfangsviskositét

C Konzentration

Y Schergeschwindigkeit

M; M, Mittlere Molmasse

t Mittlere Verweilzeiten

\% Volumina

\V4 Durchsitze

T Temperatur

P Druck

Pg Einlaufdruck in die Kapillaren

KR Kriimmungsradius der Viskositdtsfunktion n (y)
M,/M, Polydispersitit oder Molekulargewichtsverteilungsbreite
n FlieBindex des Ostwald-de Waele-Ansatzes
Pp Dehnspannung

& Dehngeschwindigkeit

G'(o) Speichermodul

G"(w) Verlustmodul

® Frequenz

Vgl Gleitgeschwindigkeit
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