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Einleitung

Bei der Extrusion von Polymeren werden die verwende-
ten Rohmaterialien (z.B. compoundiertes Granulat mit
geeigneten Verstirkungs— und Fiillstoffen) mit Hilfe ei-
ner sich drehenden Schnecke durch Reibungswérme und
durch zusétzliche Beheizung der Zylinderwand plastifi-
ziert (sieche Abb. 1). Anschlieend wird die Schmelze
durch ein formgebendes Werkzeug (im gezeigten Fall
durch eine Kapillardiise mit rechteckigem Kanalquer-
schnitt, Breite 20 mm, Hohe d von 0.8 mm bis 1.2 mm
variierbar) gepresst. Im gegebenen Fall wird hierfiir eine
Zahnradpumpe zwischengeschaltet. Sie ermoglicht einen
variablen Massedurchsatz durch die Messdiise bei kon-
stanten Extrusionsbedingungen. Um das rheologische
Verhalten der Polymerschmelze bestimmen zu kénnen,
muss das Stromungsprofil, mit welchem die Schmelze
durch die Kapillardiise flieit, bekannt sein, siehe z.B. [1].
Besonders interessant ist dabei, ob wandgleitendes oder
wandhaftendes Verhalten vorliegt (siehe Abb. 1). Ebenso
kann die Messung des erzielten Strémungsprofils (beson-
ders am Ausgang der Kapillardiise) zur Verifikation eines
neuen Diisen—Designs hilfreich sein.
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Abbildung 1: Skizze eines Extruders mit Schmelzepumpe
und Kapillardiise. Das Inset zeigt mogliche Strémungsprofile
in der Kapillardiise, die wandgleitend (grau) oder wandhaf-
tend (schwarz) sein kénnen.

Derzeit ist eine Messung des Stromungsprofils direkt
wéhrend der Extrusion ausschliellich mit optischen Me-
thoden' moglich. Allerdings ist dabei die bei der Messung
erzielbare Eindringtiefe selbst bei nahezu transparen-

17u erwihnen sind hier Laser-Doppler-Anemometrie und Op-
tische Kohidrenz—Tomografie, die jeweils die Stromungsgeschwin-
digkeit von mit der Schmelze mittransportierten Streuteilchen mes-
sen, siehe dazu [2, 3].

ter Polymerschmelze gering, und opake Kunststoffe (bei-
spielsweise mit Mineralpulver als Fiillstoff) kénnen nicht
gemessen werden. Zudem ist die Messung nur durch ein
Sichtfenster in der Kapillardiise moéglich, wodurch zwar
das Gleitverhalten der Schmelze auf dem Material des
Sichtfensters, nicht aber auf dem Material des Schmelze-
kanals einer Anlage (idR Werkzeugstahl) gemessen wer-
den kann. Da die Begrenzungsflichen das Wandgleitver-
halten des Polymers beeinflussen?, kénnen mit optischen
Methoden nur bedingt Aussagen iiber das Flieverhalten
in der Diise getroffen werden.

Eine Moglichkeit, mit der das Stromungsprofil auch
in opaker Schmelze gemessen werden kann, bietet
das Ultraschall-Pulsed-Wave (UPW) Verfahren (sie-
he zB. [5, 6]), welches in Abb. 2 skizziert wird:
Der grau schattierte Stromungskanal wird von einer
Fliissigkeit in z—Richtung durchstrémt, gemessen werden
soll das Stromungsprofil in z—Richtung. Ein Ultraschall-
Wandler (Ultraschall-Transducer, UT) erzeugt einen Im-
puls, der sich im Stromungskanal im Winkel ayr schrig
zur Stromungsrichtung ausbreitet. Beim Eintritt in die
Schmelze &ndert sich die Ausbreitungsrichtung durch
Brechung zum Winkel ag. Ein bei Kanaltiefe zp mitflie-
Bendes Partikel mit Geschwindigkeit vy, streut den sich
ausbreitenden Impuls. Die riicklaufende Welle (das Echo)
wird vom UT aufgezeichnet. Mit einer Messung kann

Ultraschall-Transducer

Messung 2 ‘ﬁ,

Abbildung 2: Prinzipbild UPW: Die Messungen 1 und 2
erfolgen durch Streuung aufeinanderfolgender Impulse an ei-
nem Partikel in der Fliissigkeit. Die grau strichlierten Linien
skizzieren das Schallfeld des UT im Stromungskanal.

zp aus der gemessenen Laufzeit ¢ und aus der Schall-
geschwindigkeit c¢g in der Schmelze berechnet werden
(Gl. 1). Wird die Messung mehrfach mit einer Puls-

?Die Abhiingigkeit des Wandgleitens vom Material der begren-
zenden Kanalflichen wird in [4] beispielsweise fiir Polyethylen in
Kapillardiisen mit vergleichbarer Geometrie dokumentiert.
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Wiederholfrequenz fprr durchgefiihrt, dann legt das Teil-
chen zwischen zwei aufeinanderfolgenden Messungen die
Strecke Az zuriick (siehe Abb. 2). Durch den Ausbrei-
tungswinkel ag in der Schmelze ergibt sich zwischen den
Messungen ein Laufzeitunterschied At, der entsprechend
Gl. 2 von Az abhéingt. Daraus kann die Partikelgeschwin-
digkeit vp(2p) berechnet werden (Gl. 3). Enthilt die ge-
messene Fliissigkeit eine kontinuierliche Verteilung vieler
mitstromender Partikel, dann kann die Flielgeschwin-
digkeit als Funktion von z bestimmt werden. Um die
Auswertung trotz Uberlappung der Echos von einzelnen
Streuteilchen zu ermdglichen empfiehlt es sich, anstelle
von At die Phasenverschiebung A® bezogen auf die no-
minelle Mittenfrequenz f, des verwendeten Transducers
fiir unterschiedliche Kanaltiefen z zu bestimmen (Gl. 4).

zp = C%t sin ag (1)
Af — 9 Az cos ag @)
Cs
CsfPRF
= A —_—
e t 2 cos g (3)
o) = AR oo @)

47 fro COS Qg

Entwickelter Messaufbau

Grundsétzlich kann das beschriebene UPW-Verfahren
auf Polymerschmelze angewandt werden, sobald sich in
der Schmelze geeignete Streupartikel befinden. Dazu eig-
nen sich beispielsweise Glasfasern oder Talkumpulver —
Materialien, die haufig zur Verstiarkung des Polymers ver-
wendet werden. Die Anforderungen an die Messeinrich-
tung sind aufgrund der physikalischen Eigenschaften der
Schmelze im Stromungskanal® allerdings hoch:

e Die geringe Tiefe des Stromungskanals erfordert
UT mit Mittenfrequenzen um 10 MHz und kurz-
er Pulsdauer bzw. grofler Bandbreite, was die An-
wendung von hochtemperaturbestédndigen Schall-
wandlern (siehe z.B. [7]) ausschlieft. Labor-UT in
der geforderten Qualitdt diirfen allerdings nur bis
ca. 50°C betrieben werden, héhere Temperaturen
wiirden den Sensor zerstoren.

e Die niedrige akustische Impedanz der Schmelze ver-
ursacht hohe Reflexionsverluste beim Einkoppeln
des Ultraschalls; ein Einkoppeln von auflen iiber die
Wand der Kapillardiise (vgl. Abb. 2) ist aufgrund
des hohen Impedanzsprungs zwischen Stahl* und
Schmelze nicht moglich, da es an der Grenzfliche
nahezu zu einer Totalreflexion kommen wiirde, siehe
dazu [8].

Eine Moglichkeit, dennoch Ultraschall in die Schmel-
ze einzukoppeln, wurde in der Clad-Buffer-Rod—
Technik [11, 12] gefunden: Ein akustischer Wellenlei-

3Temperatur der Schmelze bis zu 250°C, Druck in der Kapil-
lardiise bis zu 450 bar, Schallkennimpedanz =~ 1E6 Ns/m?, Schall-
geschwindigkeit ~ 1000 m/s.

4Bei einer Schallkennimpedanz fiir longitudinale Wellenausbrei-
tung in Stahl von ca. 46E6 Ns/m? betragen die Reflexionsverluste
bei ayr= 45° ca. 95 %.

ter liegt als Temperaturpuffer zwischen einem UT, der
bei Raumtemperatur betrieben wird, und der Polymer-
schmelze. Um die durch die Zapfenform bedingten Quer-
moden im Puffer zu reduzieren, wird dieser mit einer
Hiille versehen. Besitzen Puffer und Hiille eine dhnliche
Impedanz fiir transversale Schallwellenausbreitung und
ist zudem die Absorption und Streuung in der Hiille hoch,
dann werden Quermoden im Puffer deutlich geddmpft.

Eine erste Version der Kapillardiise mit austauschbarem
Messeinsatz, der nach der Clad-Buffer—Technik gefertigt
wurde, wird in [8; 9, 10] detailliert beschrieben, und er-
ste Messergebnisse aus Extrusionsexperimenten werden
gezeigt. Abbildung 3 skizziert eine iiberarbeitete Versi-
on® dieser Kapillardiise: Als Material fiir den Kern wur-
de der glasartige Kohlenstoff Sigradur® verwendet, der
Temperaturen bis 1000°C und Driicken bis 580 MPa aus-
gesetzt werden kann. Besonderer Vorteil von Sigradur®
ist die auerordentlich niedrige Dichte von 1540 kg/m?,
die zu einer niedrigen longitudinalen Schallkennimpedanz
von ca. TE6 Ns/m® fithrt. Dadurch kénnen die Reflexi-
onsverluste zwischen Puffer und Schmelze zumindest auf
ca. 81% [8] reduziert werden.

Kapillardise:
1: Oberseite (Stahl)
2: Gegenstick (Stahl)
Messeinsatz:
3: Puffer (Sigradur)
4: Ummantelung (Epoxid)
5: Bohrung f. Kihlleitung

—» Schmelze

| @

Abbildung 3: Querschnitt des entwickelten Messeinsatzes.

Der Puffer aus Sigradur® wird durch seine abgestuf-
te Oberseite und durch eine Passung an der Untersei-
te in der Kapillardiise fixiert. Als Ummantelung wird
eine Schicht aus hochtemperaturbestindigem alumini-
umgefiilltem Epoxid verwendet, die von Hand vergos-
sen und im Ofen gehértet wurde. Der obere Teil des
Puffers, der dem UT als Kontaktfliche dient, ist mit
einer ringférmigen Bohrung durchsetzt, die mit einem
temperaturgeregelten Wasser—Kiihlkreislauf verbunden
wird. Dadurch kann die Temperatur des UT wéhrend
der Messung konstant gehalten werden. Die schlechte
Wirmeleitung im Sigradur® und der sichtbare Nacken
im Messaufbau verhindern eine wesentliche Beeinflussung
der Schmelzetemperatur durch die Kiihlung.

5In der iiberarbeiteten Version wurde im Wesentlichen die
Form der Ummantelung verandert, die die Polymerschmelze nun
nicht mehr direkt kontaktiert. Da die selben Materialien wie im
Vorgingermodell verwendet wurden, sind die in [8] angefiihrten Be-
rechnungen zu Reflexion und Brechung auf den in Abb. 3 gezeigten
Aufbau iibertragbar.
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Messbare Parameter in der Schmelze

Mit dem in den Abbildungen 2 und 3 skizzierten Messauf-
bau kann nicht nur das tiefenabhéngige Stromungsprofil
direkt wéhrend der Extrusion gemessen werden: Bei
schriger Einkopplung der Impulse mit ayr von 45° wird
die Schallwelle an der Grenzfliche zwischen Puffer und
Schmelze gebrochen. Aus dem grofien Verhéltnis zwi-
schen der Schallgeschwindigkeit im Sigradur® von 4630
m/s [14] und in der Schmelze (material- und temperatur-
abhéngig, Richtwert um 1000 m/s, siche zB [13]) erhilt
man einen Winkel ag in der Schmelze von iiber 80°.
In Kombination mit der geringen Tiefe d des Schmel-
zekanals und der bereits erwdhnten Totalreflexion an der
Kanalriickwand aus Stahl durchliuft jeder Impuls den
Stromungskanal mehrfach, und die entsprechenden Echos
konnen aufgezeichnet werden. Bei bekanntem d kann
aus der in den Rohdaten enthaltenen Periodizitédt die
Schallgeschwindigkeit ¢ in der Schmelze unter Messbe-
dingungen berechnet werden, die zur Berechnung der
Stromungsgeschwindigkeit erforderlich ist (Gl. 4).

Die beschriebenen Mehrfachreflexionen erhéhen unter
Vernachldssigung der geringen Transmissionsverluste an
der Kanalriickwand die Kanaltiefe d virtuell auf meh-
rere Millimeter. Durch Berechnung des Spektrogramms
iiber die Kanaltiefe kann die tiefenabhéngige Reduktion
der Mittenfrequenz des verwendeten Transducers fr(z) in
der Messung berechnet werden. In Gl. 4 wire demnach
die nominelle Mittenfrequenz fr, mit dem gemessenen
tiefenabhéngigen Wert f(z) zu ersetzen. In der in [9]
ausfiihrlich beschriebenen Methodik wird aus Effizienz-
griinden vorgeschlagen, Gl. 4 mit fr, zu berechnen und
das Ergebnis anschlieflend tiefenabhéingig mit fr(2)/fro
zu entzerren.

Durchgefiihrte Messungen

Mit der ersten Version des beschriebenen Messaufbaus [8]
konnte bereits erfolgreich das Stréomungsprofil von Po-
lypropylen mit 5 % Glasfasern [9] und mit 20 %
Talkumpulver [10] wihrend der Extrusion gemessen wer-
den. Bei beiden Materialien war Wandgleiten zu erken-
nen, wobei sich vor allem die Messungen mit Glasfa-
ser durch ein gutes Signal-Rausch—Verhiltnis auszeich-
nen. Eine weitere Messreihe wurde im Februar 2015 mit
der in Abb. 3 skizzierten {iiberarbeiteten Version der
Kapillardiise durchgefiihrt. Extrudiert wurde Polylactid
(PLA) mit 10 % Talkumpulver als Verstérkungsstoff. Die
verwendete Anlage kann entsprechend Abb. 1 wie folgt
beschrieben werden: Der Einschneckenextruder® wurde
bei einer konstanten Schneckendrehzahl von 100 Umdre-
hungen pro Minute betrieben. Uber die Drehzahl der
Schmelzepumpe (Férdervolumen 2.4 cm?®/Umdrehung)
wurde die Strémungsgeschwindigkeit in der Kapillardiise
variiert, der Volumsausgleich erfolgte iiber den davor lie-
genden Bypass. In der Kapillardiise wurde eine Tiefe des
Schmelzekanals von d = 0.8 mm verwendet. Gemessen
wurde mit einem Labor-UT (Panametrics C312SU, Mit-

SHAAKE Thermo Fischer 19/33D (Schneckendurchmesser
D=19 mm, Schneckenlinge = 33-D = 62,7 cm)
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tenfrequenz 10 MHz, Durchmesser 6.35 mm), die Im-
pulserzeugung und die Aufzeichnung der Echos erfolg-
te mit einem Pulser/Receiver (Panametrics 5900PR) in
Kombination mit einem Digitalspeicheroszilloskop (Agi-
lent DSO9254A). Aufgezeichnet wurden pro gemessener
Drehzahl 8192 Pulse mit einer Pulswiederholfrequenz
von ferr = 500 Hz bei einer Samplingfrequenz von
125 MHz. Die Messung wurde bei den selben Drehzahlen
mit ferr = 1 kHz wiederholt. Um die Betriebstempera-
tur des UT zu iiberwachen wurde die Temperatur an der
Oberflache der Kapillardiise unmittelbar neben der Kon-
taktfliche des UT mit einem Multimeter (FLUKE 179
mit einem Typ K-Thermocouple) erfasst.

Abbildung 4 zeigt die gemessene Schallgeschwindigkeit
fiir beide Messreihen. Man erkennt einen geringen Zu-
sammenhang mit der verwendeten der Drehzahl. Abbil-
dung 5 zeigt die erhaltenen Stromungsprofile fiir ver-
schiedene Drehzahlen, gemessen mit frrr = 500 Hz. Die
Spiegelung des gemessenen Stromungsprofils durch die
Reflexion an der Kanalriickwand bei z = 0.8 mm ist
deutlich zu erkennen. Im Vergleich zu élteren Messun-
gen [9, 10], bei denen Glasfasern als Streupartikel ver-
wendet wurden, wirken die Stromungsprofile aufgewei-
tet und weniger deutlich abgezeichnet. Dennoch ist ei-
ne Messung in der durch das Talkumpulver véllig opa-
ken Schmelze moglich. In Abb. 5 fillt vor allem bei den
hoheren Drehzahlen eine Asymmetrie der gemessenen
Stromungsprofile an den Begrenzungsflichen (z = 0 mm:
Sigradur, z = 0.8 mm: Werkzeugstahl) auf. Die eingangs
getroffene Anforderung, Wandgleiten direkt auf Stahl zu
messen, erscheint daher durchwegs sinnvoll.
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Abbildung 4: Schallgeschwindigkeit, gemessen in PLA
mit 10 % Talkumpulver bei unterschiedlicher Drehzahl der
Schmelzepumpe.

Zusammenfassung

Mit dem vorgestellten Messaufbau ist die Messung des
Stromungsprofils inline wihrend der Extrusion moglich.
Im Gegensatz zu optischen Methoden ist die Messung je
nach verwendetem Material auch bei grofieren Kanaltie-
fen moglich. Dadurch kann auch an der Kanalriickwand
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Abbildung 5: Stromungsprofile, gemessen in PLA mit 10 % Talkumpulver bei unterschiedlicher Drehzahl der Schmelzepumpe.
Die Messung erfolgte mit einer Pulswiederholfrequenz von 500 Hz.

gemessen werden, was das Erkennen und Bewerten
von Wandgleiten an der interessierenden Stahloberfliche
ermoglicht. Wie schon bei vorangegangenen Messungen
gezeigt wurde, konnen die Schallgeschwindigkeit in der
Schmelze und die entfernungsabhéingige Reduktion der
Mittenfrequenz aus den aufgezeichneten Rohdaten be-
stimmt werden. Durch den geregelten Kiihlkreislauf kann
die Temperatur des Transducers wiahrend der Messung
konstant gehalten werden.
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