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Vergleich von praxisorientierten Prifmethoden

Nachweis der optimalen
Verarbeitungsqualitat

Die Qualitatsbeurteilung von Thermoplast-Formteilen wird meist anhand der
Dimensionen sowie der optischen Erscheinung vorgenommen. Die optimale
Verarbeitung des Polymers wird jedoch eher selten priiftechnisch nachgewie-
sen. Die Messung der MFR/MVR ist eine zuverlassige sowie relativ einfache
und schnelle Methode, um die optimale Verarbeitung von Thermoplast-Form-
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teilen zu priifen.

Die thermische und mechanische
Beanspruchung von Thermoplasten
wdhrend der Verarbeitung kann
zu Verschlechterungen der Werk-
stoffeigenschaften des Formteils im
Vergleich zum Rohgranulat fiihren.
Zur Produktionsiiberwachung oder
bei Schadensfillen ist die Kenntnis
der Verarbeitungsqualitdt des Poly-
mers von entscheidender Bedeu-
tung.

Studie zum Vergleich

von Priifmethoden

Die nach ISO 17025 akkreditierte
Priifstelle fiir Kunststoffe & Elasto-
mere im Labor Spiez hat in einer
Studie vier Priifmethoden miteinan-
der verglichen. Das Ziel war es
herauszufinden, welche Methode
sich fiir die tagliche Priifpraxis am
besten eignet, um einerseits
optimale Verarbeitungsqualitit von
Thermoplast-Formteilen nachzuwei-
sen, und andererseits allfillige
Werkstoffschddigungen zu detektie-
ren. Aus der Studie sind fiir jede
der untersuchten Priifmethoden die
in den farbigen Késten festgehalte-
nen Vor- und Nachteile hervorge-
gangen.

Vorgehen bei
Vergleichsmessungen

Der Vergleich und die Beurteilung
der Priifmethoden beruht auf Ver-
gleichsmessungen an folgenden Po-
lymeren, welche vielfach eingesetz-
te Werkstoffklassen in der Industrie
reprasentieren (siehe Tabelle).

Im Spritzgussverfahren wurden
aus den Rohgranulaten pro Werk-
stoff je zwei Serien Norm-Zugprif-
korper unter definierten Verarbei-

Schmelzviskosimetrie mit Fliesspriifgerat MFR/MVR

+ hohe Empfindlichkeit
(tiefe Nachweisgrenze)

+ relativ einfach und schnell

+ kostenglinstig

+ weite Verbreitung

— keine Informationen zur
Polymerstruktur

tungsbedingungen hergestellt. Bei
der ersten Serie wurde der Werk-
stoff schonend (optimal) verarbei-
tet, so dass sich moglichst geringe
Verdnderungen gegeniiber dem
Rohgranulat ergeben. Bei der zwei-
ten Serie wurde jeweils primdr die
Zylindertemperatur um mehrere
10 °C erhoht, um Verdnderun-
gen/Schidigungen des Werkstoffs
zu provozieren. Damit wurde eine
erhohte thermische Belastung si-
muliert, wie sie beispielsweise
durch Schererwdrmung infolge ho-
hem Spritzdruck verursacht wird.
Anschliessend wurden mit den vier
Priifmethoden von jedem der ge-
nannten Werkstoffe sowohl das
Rohgranulat als auch Probekérper
der beiden Verarbeitungsqualitdten
untersucht. Zur Ermittlung, in wel-

[T

chem Mass sich die gednderten Ver-
arbeitungsbedingungen auf die
Werkstoffeigenschaften auswirken,
wurden an den Norm-Zugprifkor-
pern die wichtigsten mechanischen
Kennwerte im statischen und dyna-
mischen Zugversuch (Schlagbiege-
versuch bei PA12-GF30) gemessen.

Untersuchte Werkstoffe

Werkstoff Handelsnamen Lieferant

PP Moplen EP300L Lyondell Basell
PA12-GF30 Grilamid LV-3H EMS-Chemie AG

PC+ABS Xantar C MC 3433 DSM Engineering Plastics
PCTG Eastar Copolyester DN004 Eastman

PET CLEARTUF P82 M&G PolimeriItaliaS.p.A.
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Rotationsrheometer

+ mittlere bis hohe
Empfindlichkeit

+ Informationen zur Polymer-
struktur

— ungeeignet fur thermisch
empfindliche Polymere

- langer Aufheiz- und
Messprozess

Messresultate

und Erkenntnisse

Die grundlegenden Erkenntnisse
aus dem Priifmethodenvergleich
werden exemplarisch anhand der
Messresultate von vier Werkstoffen
erldutert. Die Balkenlinge in den
Diagrammen zeigt die prozentuale
Verdnderung des Messwerts fiir bei-
de Verarbeitungsqualititen gegen-
uber dem Rohgranulat. Ein langer
Balken bedeutet also, dass die jewei-
lige Methode empfindlich auf Ver-
dnderungen des Werkstoffs re-
agiert. Ein kurzer Balken bedeutet,
dass die Methode entweder eine op-
timale Verarbeitungsqualitdt bestd-
tigt, oder dass sie zu wenig emp-

findlich ist, um auch kleine Unter-
schiede zu detektieren. Zusitzlich
sind in den Legenden die bei der
Verarbeitung eingestellte Zylinder-
temperatur sowie gemessene Werk-
stoffeigenschaften angegeben.

Bei den schonend verarbeiteten
PP-Probekoérpern ist mit keiner der

untersuchten Priifmethoden ein
wesentlicher Unterschied gegen-
liber dem Rohgranulat feststellbar
(blaue Balken). Damit ist nachge-
wiesen, dass der Werkstoff tatsdch-
lich optimal verarbeitet wurde. Fiir
die PP-Probekorper, welche bei
90 °C hoherer Temperatur verarbei-
tet wurden, kénnen hingegen mit
allen untersuchten Methoden deut-
liche Differenzen gegeniiber dem
Rohgranulat nachgewiesen werden.
Dass es sich dabei tatsdchlich um
eine Werkstoffschidigung handelt,
bestdtigen die Messungen der me-
chanischen Eigenschaften. Die
Bruchspannung ist um 20 % und die
Schlagzugzihigkeit um 50% gesun-
ken. Das PP ist durch die Verarbei-
tung bei zu hoher Temperatur
sprode geworden. Dies ist an den
Bruchbildern nach dem Schlagzug-
versuch deutlich erkennbar. Die
Werkstoffschidigung kann anhand
der MFR mit Abstand am deutlichs-
ten nachgewiesen werden.

Beim PET zeigen alle vier Priif-
methoden fiir beide Verarbeitungs-
qualititen merkliche Verdnderun-
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Differenz Formteil zu Rohgranulat [%]

Dilfferepz Fo.rmteil zu Rohgranulat [%]
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Differenz Formteil zu Rohgranulat [%]

Molmassen-Bestimmungsmethode

Messeresultate
PET.

Messeresultate
PA12-GF30.

Messeresultate
PC+ABS.

gen, welche anhand der MFR am
deutlichsten sichtbar sind. Werden
auch noch die Messresultate von
zwei weiteren Verarbeitungsquali-
titen einbezogen, so kann die Ab-
hingigkeit der mechanischen Ei-
genschaften in Funktion der
Schmelzefliessrate aufgezeigt wer-
den. So ist ersichtlich, dass der E-
Modul mit zunehmender MFR fast
linear ansteigt, wihrend dem die
Schlagzugzdhigkeit abnimmt. Die
Untersuchungen zeigen also, dass
die vorliegende Werkstoffschidi-
gung in Form einer zunehmenden
Versprodung mittels MFR am deut-
lichsten nachgewiesen werden
kann.

Das PA12-GF30 verdndert sich
infolge thermischer Belastung im
Rotationsrheometer bereits wdh-
rend dem Aufheiz- und Messpro-
zess so schnell, dass es nicht mog-
lich ist, mit dieser Methode ver-
gleichbare Resultate zu erzeugen.
Sowohl mit der GPC als auch mit
der Losungsviskosimetrie konnen
generell keine signifikanten Verin-
derungen nachgewiesen werden.
Einzig mit der MFR kann ein merk-

Lésungsviskosimetrie

+ automatisierbarer Prozess

—relativ niedrige Empfindlichkeit

- kostenintensiv

— schlechtes Verhaltnis
Kosten/Informationen

— nur noch wenig verbreitet

—ungeeignet bei unldslichen
Komponenten im Polymer

— bei Polymerblends evtl.
verschiedene Losungsmittel
oder Trennung der Kompo-
nenten mit separaten Analysen
notwendig

—z.T. problematische Losungs-
mittel notwendig
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Differenz Formteil zu Rohgranulat [%]
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Molmassen-Bestimmungsmethode

Messresultate PP.

PP optimal (o) und geschadigt (g).

licher Unterschied zwischen den
beiden Verarbeitungsqualititen de-
tektiert werden. Dies wird durch
die Zunahme der Streckspannung
um 5% sowie der Schlagbiegezihig-
keit um 16% bestdtigt. In diesem
Fall hat die um 30°C gesteigerte
Verarbeitungstemperatur keine
wirkliche Schidigung verursacht,
sondern zu einem Gewinn an Fest-
igkeit und Schlagzdhigkeit bei més-
siger Reduktion der Streckdehnung
gefiihrt.

Beim PC+ABS ist es nicht mog-
lich, die teilweise vernetzten Buta-
dien-Komponenten im ABS in Lo-
sung zu bringen. Eine Analyse des
gesamten Werkstoffs mittels GPC
oder Losungsviskosimetrie ist da-
her nicht méglich. Im vorliegenden
Vergleich bleiben somit nur noch
die beiden Schmelzviskosimetrie-
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-3.9 0.9
-37

=OZyl = 250 °C, oB = 21 MPa, atU = 1493 mJ/mm"2

W @Zyl =340 °C, oB = 17 MPa, atU = 796 mJ/imm*2

. J Gelpermeations-

Chromatographie GPC

+ aktiv schnell

+ Informationen (mittlere Molmassen,
Molmassenverteilung)
+ gutes Verhaltnis Kosten/Informationen

—relativ niedrige Empfindlichkeit

- kostenintensiv

— wird nur in wenigen

spezialisierten

Trennung der

notwendig

Losungsmittel
notwendig

Methoden tibrig, welche bei beiden
Verarbeitungsqualititen sowohl ge-
geniiber dem Rohgranulat als auch
untereinander Unterschiede aufzei-
gen konnen.

Die um 40°C gesteigerte Verar-
beitungstemperatur bewirkt einer-
seits einen Molmassenabbau des
PC-Anteils, was sich durch eine tie-
fere Viskositidt der Schmelze zeigt.
Andererseits macht sich die Vernet-
zung des Butadien durch eine um
50% erhohte Schlagzugzihigkeit
bemerkbar. Diese Verdnderungen
konnen mit der MFR etwas deutli-
cher nachgewiesen werden als mit
dem Rotationsrheometer.

Fazit

Die Schmelzviskosimetrie mit dem
Fliesspriifgerdt (MFR) hat sich ge-
geniiber drei anderen Methoden

Labors durchgefiihrt
— ungeeignet bei
unldslichen Kompo-
nenten im Polymer
— bei Polymerblends
evtl. verschiedene
Losungsmittel oder

Komponenten mit
separaten Analysen

—z.T. problematische

fir alle untersuchten Werkstoffe
als die empfindlichste und damit
sicherste sowie auch schnellste und
kostengiinstigste Molmassen-Be-
stimmungsmethode herausgestellt,
mit welcher einerseits optimale Ver-
arbeitungsqualitit = nachgewiesen
werden kann, und mit welcher an-
dererseits auch kleine Verdnderun-
gen der Werkstoffe infolge Verar-
beitung detektiert werden konnen.
Da MFR-Messgerite zudem weit
verbreitet sind, bietet sich damit
fiir verarbeitende Betriebe eine zu-
verldssige und 6konomische Metho-
de an, um die optimale Verarbei-
tungsqualitit ihrer eigenen Form-
teile gegeniiber ihren Kunden zu
belegen.
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Mechanische
Eigenschaften von
PET in Abhangigkeit
der MFR.
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