WPC-Schmelze
unter Beobachtung

Rheologie. Das Viskositdatsverhalten
von WP(C-Schmelzen ldsst sich unab-
hdangig von deren Zusammensetzung
durch das Potenzgesetz beschreiben.
Die Ergebnisse erleichtern die Aus-

legung von Werkzeugen sowie die

Extrudierte Konstruktionsprofile
aus NFC (Naturfaser Composites)
(Foto: H. Hiendl GmbH & Co. KG)
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Kalkulation von Fertigungsprozessen.
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von Terrassendielen eingesetzten

WPC (Wood Plastic Composites)-
Rezepturen weisen einen Holzanteil (HA)
von 55 bis 80 Gew.-% atro auf. WPC fiir
das Spritzgieflen (Mobelteile, Spielzeug
etc.) werden meist mit 30 bis 55 % HA ver-
arbeitet. Sowohl die Extrusion als auch das
Spritzgiefen sind letztlich kunststofftech-
nische Verarbeitungsmethoden, deren Be-
herrschbarkeit wesentlich vom pvT-Ver-
halten, der thermischen Stabilitit der Re-
zeptur und deren rheologischen Eigen-
schaften abhingt. Anwendungstechnische,
aber eben auch verarbeitungstechnische
Eigenschaften werden rezepturseitig durch
weitere Bestandteile beeinflusst. Diese Be-
standteile sind im Wesentlichen die Rest-
feuchte des Holzanteils, Farbstoffe, UV-
Stabilisatoren (insbesondere fiir Produkte
im Aufleneinsatz), Gleitmittel zur Verbes-
serung der Fliefeigenschaften und Haft-

D ie fiir die Extrusion insbesondere
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mittel zur Verbesserung der Faser-Matrix-
Bindung und damit der mechanischen
Eigenschaften des Endprodukts.

Fiir die Auslegung von Formgebungs-
werkzeugen sowie zur Kalkulation von
Fertigungsprozessen lassen sich numeri-
sche Verfahren der Prozesssimulation ge-
winnbringend einsetzen, soweit die hier-
fiir erforderlichen Werkstoffdaten vorlie-
gen. Diese Voraussetzung ist fiir WPC
meist nicht gegeben. Erste Anwendungen
wurden 2009 von Cathrin Funke prisen-
tiert. [1]
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Bild 1. Viskositétsfunktion der Polymerschmel-
ze (schematisch) mit Carreau-Koeffizienten
(Quelle und Foto: ipt)
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Die hiermit vorgelegten Ergebnisse
wurden im Rahmen der Gemeinschafts-
forschung zwischen der Wood Kplus
Kompetenzzentrum Holz GmbH und
dem Institut fiir Polymertechnologien
e. V. (ipt) als Forschungseinrichtungen so-
wie weiterer Osterreichischer und deut-
scher Industriepartner erarbeitet. Auf Ba-
sis systematischer Laboruntersuchungen
und unter Hinzuziehung unterschiedlichs-
ter Industrierezepturen wurden rheologi-
sche Daten von WPCs ermittelt und un-
tersucht, inwieweit der zur Charakterisie-
rung der Scherviskositit von Polymer-
schmelzen tibliche Carreau-Ansatz auch
fiir die Beschreibung des Flief3verhaltens
von WPC-Schmelzen anwendbar ist.

FlieBverhalten von
Polymerschmelzen

Die Messung des FlieBverhaltens von
Polymerschmelzen zielt darauf ab, den fiir
die Erzeugung eines Volumenstroms
durch einen Flieffkanal konstanter Geo-
metrie erforderlichen Druckbedarf zu er-
mitteln. Umgekehrt beruht die Ermitt-
lung rheologischer Daten auf der mess-
technischen Erfassung der makroskopi-
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schen Werte Druckverbrauch und Volu-
mendurchsatz beim Durchstromen eines
solchen FliefSkanals.

Die unter beliebigen Bedingungen das
Flieflverhalten einer Polymerschmelze
kennzeichnende Grofe ist deren Visko-
sitit. Physikalisch stellt die Viskositit ei-
ne Proportionalititskonstante zwischen
der an der Begrenzungsfliche eines Fluid-
elements angreifenden Schubspannung
und der daraus resultierenden Scherge-
schwindigkeit dar:

n= (1

=N

n  Viskositit [Pa-s]
7 Schubspannung [Pa]
Schergeschwindigkeit [1/s]

Die Beobachtung, dass fiir viele Fliissig-
keiten der Zusammenhang (Gleichung 1)
unabhingig von der Flief3geschwindig-
keit immer zu dem gleichen Wert fiir die
Viskositit fithrt, wird auf Newton
(1643-1727) zuriickgefiihrt. Flussigkei-
ten, die in einem gegebenen Umge-
bungszustand (T, p) eine von der Stro-
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Bild 2. Extrusionsrheometrie (schematische Darstellung der Heizzonen, Druck- und Temperatur-

sensoren)

(,Nullviskositidt“ = Viskositit fiir Scher-
rate gegen Null) gekennzeichnet ist.
Zur Modellierung von Viskosititsfunk-
tionen (Bild 1) hat sich unter anderem der
Carreau-Ansatz gut bewihrt (Gleichung 2):
Der Koeffizient A beschreibt hier die
Nullviskositit, der Koeffizient C die ab-
solute Steigung der Viskosititsfunktion
im strukturviskosen Bereich und der Ko-
effizient B die reziproke Ubergangs-
Schergeschwindigkeit vom Newtonschen
zum strukturviskosen Verhalten als
Schnittpunkt der Tangenten. Die Stei-
gung C ist unmittelbar mit dem Fliefex-
ponenten verkniipft (C = |n-1|).

mungsgesc}}wi.ndiglfeit }lnabhéngige n=ﬁ (2)
»konstante“ Viskositit zeigen, werden

daher als ,Newtonsche Fliissigkeiten®

bezeichnet. Polymerschmelzen sind kei- Messaufbau

ne Newtonschen Flissigkeiten; sie wei-
sen strukturviskoses (,,scherverdiinnen-
des®) Verhalten auf. Dieses Verhalten ba-
siert auf der Entstehung thermodyna-
misch stabiler Verschlaufungen, die
unter Schereinfluss ihren Stromungs-
widerstand reversibel verringern. Die
Strukturviskositit wird durch den soge-
nannten Flieflexponenten n beschrie-
ben, der die Steigung der FlieBfunktion
(Schubspannung tber Scherrate) im
doppeltlogarithmischen Mafistab kenn-
zeichnet. Nur bei sehr geringen Scherra-
ten zeigen auch strukturviskose Kunst-
stoffschmelzen Newtonsches Verhalten,
das durch eine konstante Viskositit

Zur Messung der rheologischen Kenn-
groflen der WPC-Rezepturen sowie des
Basispolymers wurde ein Extrusions-
Schlitzkapillarrheometer mit zwei Kapil-
larstufen eingesetzt (Charakterisierung
des Basispolymers in einer Kapillarstufe
— b/h = 10) (Bilder 2 und 3). Die Kapillar-
héhen (2 und 5 mm) entsprechen den
iiblichen Wandstirken von WPC-Pro-
dukten und liefern somit praxisnahe Er-
gebnisse.

Die Plastifizierung des Materials er-
folgte mittels eines Einschneckenextru-
ders (Brabender Extrusiograph 30/25),
dem eine Schmelzepumpe zur Erzeugung
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eines vorgegebenen Volumenstroms
durch das Rheometriewerkzeug nachge-
schaltet ist.

Bild 3. Anlage zur Extrusionsrheometrie an
WPC

Rheologische Beschreibung des
Basispolymers

Als Basispolymer fiir verschiedene WPC-
Rezepturen diente ein handelsiibliches
Polypropylen (HC205TF) der Borealis
Polymere GmbH, das einen MFR von
4 g/10 min (2,16 kg/210°C) aufwies. Um
die rheologischen Eigenschaften des Po-
lymers vollstindig zu erfassen, wurden die
Messungen in einem Schergeschwindig-
keitsbereich 2 bis 160 s! bei Temperatu-
ren von 200°C, 210°C und 220°C durch-
gefiihrt.

Die ermittelten scheinbaren Scherra-
ten wurden nach WeifSenberg-Rabino-
witsch korrigiert, der Seitenwandeinfluss
wurde beriicksichtigt und die hieraus
resultierende Viskositdt ermittelt. Fiir
Rechteckquerschnitte gilt mit den geome-
trischen Daten der Schlitzkapillare der
folgende Zusammenhang zwischen ge-
messenem Druckabfall und Volumen-
strom:

© Carl Hanser Verlag, Miinchen Kunststoffe 9/2011
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WPC (Industriecomposite) =~ 70 Gew.-% WF
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it nen Massetemperaturen (siehe kleine
o ) s, Ap-B-H? Punkte) berechnet.

77:7:(6.V)_ AR A A )

B-H2

H =Kapillarhohe
B = Kapillarbreite
L = Linge der Kapillare
(Abstand zwischen den Drucksensoren)
f = Formfaktor zur Beriicksichtigung
des Seitenwandeinflusses, da B/H # o

Die Messdaten wurden mittels Carreau-
Ansatz ausgewertet und die entspre-
chenden Koeffizienten ermittelt. Uber
die Nullviskosititen wurde fiir das Ba-
sispolymer die Flief3aktivierungsenergie
Eomit ca. 33,7 kJ/mol bestimmt. Mit die-
sem Wert war die Umrechnung aller
Messwerte in eine Viskositdtsfunktion
auf die frei gewihlte Bezugstemperatur
von 150°C moglich. Hierzu wird aus der
Temperaturdifferenz zur Bezugstempe-
ratur und der Flieaktivierungsenergie
der jeweilige Zeit-Temperaturverschie-
bungsfaktor ar nach Gleichung 4 ermittelt
und in den Carreau-Ansatz integriert
(siehe Gleichung in Bild 4.) Die gestri-
chelte Kurve in Bild 4 ist die nach dem
Carreau-Ansatz beschriebene Visko-
sitdtsfunktion; die eingezeichneten
Punkte der Viskosititsfunktion bei Be-
zugstemperatur 150°C wurden aus ein-
zelnen Messpunkten bei drei verschiede-

_ :j{f)) _ )] (4)

Rheologische Betrachtung
von WPC

WPC stellen Mischungen aus einer
Schmelze und Feststoffpartikeln dar, die
ihrerseits viskoelastisch deformierbar
sind. Solche Feststoff-Fliissigkeits-Gemi-
sche werden tiblicherweise durch die Sus-
pensionsrheologie beschrieben. Die ma-
thematische Beschreibung des Fliefiens
von Suspensionen erscheint im anwen-
dungsrelevanten Schergeschwindigkeits-
bereich fiir nicht zu grofe Volumenantei-
le des Feststoffs (<35 %) auch fiir WPC-
Schmelzen plausibel und anwendbar.
Bei WPC-Schmelzen mit einem Fest-
stoffvolumenanteil von {tiblicherweise
>50 % liegt das Polymer bestenfalls als
kohirente Phase vor, bei hochstgefilltem
WPCjedoch nur noch als Bindemittel. Die
Feststoffpartikel-Wechselwirkung ist so
dominant, dass vermutlich kein freies
Flieflen mehr moglich ist; vielmehr kann
man hypothetisch davon ausgehen, >
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Holzanteil

Bild 7. Einfluss des Holzanteils einer WPC-Schmelze auf PP-Basis auf

Konsistenzfaktor und FlieBexponent

dass ein Block aus verdichteten Holzfasern
durch die Diise hindurchtritt, ohne dass es
zu einer signifikanten Ausbildung einer
Flie3front kommt. Diese Hypothese ist fiir
die Anwendbarkeit von Flie3gesetzen auf
WPC-Schmelzen von Bedeutung.

Ein weiterer Aspekt fiir die theoreti-
sche Betrachtung des Flieverhaltens von
WPC ist die Frage, inwieweit Wand-
haftung vorliegt. Wandhaftung stellt die
Voraussetzung dafiir dar, den Einfluss der
Strukturviskositit auf den Flie3frontver-
lauf abschidtzen zu konnen und die aus
dem Volumenstrom berechnete Scherra-
te angemessen beziiglich der strukturvis-
kosen Effekte zu korrigieren. Auch wird
die tatsdchlich vorliegende Scherspan-
nung durch Wandgleiten reduziert. Da
zunichst unbekannt ist, inwieweit bei
den untersuchten WPC-Rezepturen
Wandhaftung vorliegt, wird grundsitz-
lich von scheinbarer Schergeschwindig-
keit und scheinbarer Scherspannung aus-
gegangen.

Experimentelle Vorgehensweise
und Ergebnisauswertung

Das Flief3verhalten von WPC lésst sich
rheometrisch mittels Schlitzkapillar-
Rheometrie hervorragend messtechnisch
erfassen. Die Viskositit wurde unter
Berticksichtigung des Seitenwandeinflus-
sesauf Grundlage der scheinbaren Scher-
raten berechnet (Gleichung 3).

I Kontakt

Institut fiir Polymertechnologien e.V.
(ipt)

D-23966 Wismar

TEL +49 38 41 75 82 39-0

- www.ipt-wismar.de

© Kunststoffe

cher WPC-Rezepturen

Alle untersuchten WPC-Schmelzen
zeigen klar ausgeprigtes scherverdiinnen-
des Verhalten (Bild 5). Selbst bei der klein-
sten messtechnisch zuginglichen Scher-
rate von ca. 4 s' war kein Ubergang der
Viskosititsfunktion in den Newtonschen
Bereich erkennbar. Der Ansatz von Car-
reau kann daher fiir WPC durch die deut-
lich einfachere Potenzfunktion von Ost-
wald/de Waele ersetzt werden:

n=K-yn1 (5)

Die Beschreibung einer WPC-Visko-

sitdtsfunktion nach dem Potenzgesetz er-

fordert somit nur noch zwei Parameter:

m K: der Konsistenzfaktor (dieser Zah-
lenwert entspricht der Viskositit bzw.
der Schubspannung bei der Scherge-
schwindigkeit 7 = 11/;)

B n: der FlieBexponent, der den Effekt
der Strukturviskositit beschreibt.

Betrachtung der WeiBRenberg-
Rabinowitsch-Korrektur

Die Frage, ob die scheinbaren Viskositits-

funktionen von WPC nach Weiflenberg-

Rabinowitsch korrigiert werden konnen,

muss an dieser Stelle aus folgenden Griin-

den verneint werden:

1. Der FlieBexponent des Polymers ist mit
ca. 0,3 deutlich hoher, als der der WPC
Mischung n = 0,1. Es erscheint nicht
plausibel, dass Holzfasern als fester Zu-
schlagstoft die Strukturviskositit der
Schmelze derart verstarken.

2. Die Anwendung der WeiSenberg-
Rabinowitsch-Korrektur wiirde zu
unplausibel hohen Korrekturwerten
(Faktor 4 der Scherrate) fithren, da der
»FlieBexponent“ von WPC mitn = 0,1
sehr klein ist.

Der geringere Flieflexponent von WPC ge-

gentiber PP ist daher vermutlich nicht mit

Konsistenzfaktor
© Kunststoffe

Bild 8. Korrelation von Konsistenzfaktor und FlieBexponent unterschiedli-

erhohter Strukturviskositit zu interpretie-
ren, sondern wird das Ergebnis einer mit
® zunehmendem Durchsatz,

m hoherem Holzanteil und

B niedrigeren Verarbeitungstemperatur
abnehmenden Wandhaftung sein.

Ein weiterer Befund fiihrt ebenfalls zu
dem Ergebnis, dass die Extrusion von
WPC mit Wandgleiten verbunden ist: Die
Extrapolation des Druckverlaufs der
Druckaufnehmer in Richtung Diisenen-
de fithrt zu einem negativen Wert, wenn
man von Scherstromung ausgeht. Nur die
Annahme des Wandgleitens, das eine
nichtlineare Druckabnahme im Flief3ka-
nal zur Folge hat, ldsst diesen Befund
plausibel erscheinen. Der Messaufbau er-
laubt allerdings nicht die Bestimmung der
Gleitlinge und des Reibbeiwerts, sodass
dieser Effekt des Wandgleitens auf Basis
der vorliegenden Untersuchungen nicht
quantifiziert werden kann.

Abhangigkeiten der
Viskositatsfunktion

Interessanterweise zeigt sich mit zuneh-
mender Massetemperatur der WPC-
Mischung mit 70 % HA sowohl erwar-
tungsgemidfl eine Erniedrigung des
Konsistenzfaktors, als auch tiberraschen-
derweise eine leichte Erhohung des Flie3-
exponenten (Bild 6). Anhand der modell-
haften Vorstellung, dass ein kompakter
Verbund aus Holzfasern und Polymer-
schmelze durch den Kanalquerschnitt
gedriickt wird (,,Blockstromung®), lasst
sich widerspruchsfrei deuten, wie die
Abnahme des FlieBexponenten gegen-
tiber dem Basispolymer zu verstehen ist:
Ist die Zihigkeit der Schmelze bei hohe-
ren Temperaturen geringer, so neigt die
Schmelze mehr und mehr dazu, Wand-
haftung aufzubauen. Aufgrund des hoher
werdenden FlieBexponenten reduziert

© Carl Hanser Verlag, Miinchen Kunststoffe 9/2011



sich zwangsweise auch der Konsistenz-
faktor.

Von besonderer Bedeutung ist sicher-
lich die Abhéngigkeit der Viskositétsfunk-
tion vom Holzgehalt. Dazu wurden
WPC-Mischungen mit unterschiedlichen
Holzkonzentrationen (40 % ... 70 %) auf
Basis PP (s.0.) ohne sonstige Additivzu-
sitze im Heiz-Kiihl-Mischer hergestellt
und rheologisch untersucht. Das Ergeb-
nis zeigt, dass bei geringen Holzkonzen-
trationen der WPC-Mischung Konsis-
tenzfaktor und FlieBexponent dem des
Basispolymeren zustreben. Mit zuneh-
mendem Holzanteil wird ein exponenti-
ell ansteigender Wert fiir den Konsistenz-
faktor gefunden, wiahrend der Flief3expo-
nent sich gegen den Grenzwert n = 0
nihert (Bild 7).

Die Temperaturerhohung im Extru-
sionsprozess fiithrt offensichtlich zu zwei
Effekten: Zum einen wird der Konsistenz-
faktor erniedrigt, zum anderen erhoht
sich hierdurch der Flieexponent. Damit
fithrt eine hohere Massetemperatur zu
einem FlieBverhalten, das dem einer
WPC-Schmelze mit geringerem HA ent-
sprechend wiirde. Auch dieser Aspekt
spricht deutlich daftr, dass Wandgleiten
und Blockstromung einen entscheiden-
den Einfluss auf die rheologischen Figen-
schaften von WPC-Schmelzen haben.

Korrelation zwischen
Konsistenzfaktor und
FlieBexponent

Die dargestellten phinomenologischen
Befunde lassen vermuten, dass die die
FlieSeigenschaften der WPC-Schmelze
charakterisierenden Grofien K und n mit-
einander korrelieren.

Diese Korrelation lésst sich tatsdchlich
darstellen. Hierzu wurden an einer groflen
Zahl von WPC-Proben auf PP-Basis un-
terschiedlichster Zusammensetzung (PP-
Typen, Holzart und Holzanteil, Additive)
sowie unterschiedlichster Herstellungs-
prozesse der Mischungen vergleichende
Rheologie-Messungen nach der oben ge-
nannten Methode durchgefiihrt. Die
Formfaktor-korrigierten Messwerte wur-
den iiber beide Rheometerstufen hinweg
ermittelt und die aus der resultierenden
Regressionsgerade ermittelten jeweiligen
Konsistenzfaktoren und Flieffexponenten
iibereinander aufgetragen. Das Ergebnis
ist in Bild 8 dargestellt, wobei der angege-
bene Vertrauensbereich fir die Werte der
Basispolymere nur geschitzt wurde, da In-
formationen iiber die Basispolymere der
Industrieproben nicht zur Verfiigung
standen. Es ist deutlich erkennbar, dass die

Kunststoffe 9/2011
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Korrelationsfunktion fiir hohe Konsi-
stenzfaktoren fiir den FlieBexponenten
dem Grenzwert Null zustrebt, was voll-
standiges Wandgleiten bedeuten wiirde.
Solch niedrige Flieflexponenten resultie-
ren insbesondere aus sehr hohen HA und
niedrigen Verarbeitungstemperaturen.

Fazit

Die scheinbare Viskosititsfunktion von
WPC-Schmelzen auf Basis PP lisst sich —
unabhingig von deren Zusammenset-
zung — durch das Potenzgesetz beschrei-
ben. Die ermittelten FlieSexponenten
sind deutlich geringer als die der Basispo-
lymere, die ermittelten Konsistenzfakto-
ren dagegen deutlich hoher. Beide Werte
korrelieren iiberraschend gut miteinan-
der. Der mit zunehmendem Holzanteil
grofer werdende Effekt der scheinbaren
Scherverdiinnung ist plausibel mit einem
hoheren Anteil von Wandgleiten im
Rheometriewerkzeug zu deuten. Ober-
halb von 70 % Holzanteil strebt der Flief3-
exponent insbesondere fiir niedrige Mas-
setemperatur den Grenzwert Null an, was
mit vollstindigem Wandgleiten interpre-
tiert werden kann. m
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