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VIZSGALATOK

Mianyagok viszkozitasanak mérése eltéré modszerekkel

A mianyagok feldolgozasanak kiilonboz6 technologiainal fontos informacio az 6mledék
viszkozitasanak homérséklettol és nyirasi sebességtol fiiggo értéke. Ilyen adatokat Kkii-
1onb6z6 reométerekkel, de laborextruderekre szerelhetdo résszerszam viszKkozitas-
mérokkel is kimérhetiink. Az Anton Paar GmbH uj komplex méré berendezésével a
reoldgiai adatok mellett meghatarozhatjuk a miianyagok mechanikai jellemzéit is.

Targyszavak: miianyagok vizsgalata,; viszkozitdsmérés; mechanikai
tulajdonsagok.

A kiilonbozo nyirdsi sebességekhez tartozd omledékviszkozitds-adatok ismerete hasz-
nos a legtobb extrudereres miiveletnél, értékes mindségellendrzési eszkozt kindlva. Viszkozi-
tas adatokra, €s ezek nyirasfiiggésére van sziikség a csigak és szerszamok tervezéséhez, illetve
az extrizios folyamatok szimulalasahoz. Tovabb4, az olyan instabilitdsok szdmszeriisithetdk,
mint az d0mledéktorés, €s eldre jelezhetdk a kapillarreométerek vagy a résszerszdm viszkozitas
mérdk adatai alapjan.

Viszkozitasmérés laborextruderrel

Egy laboratoriumi extruderhez csatlakoztatott résszerszam-viszkozitasmérdvel kiilonbo-
z6 homérsékleteken és nyirdsi sebsségeknél mérhetjiik ki a pontos viszkozités értékeket. Ez az
elrendezés viszonylag olcsé modszer a reoldgiai adatok meghatdrozdsara, dsszehasonlitva a
kapillarviszkozimetriaval.

Egy résszerszam erdsen lapitott téglalap keresztmetszetli (1. abra) és kozvetleniil, vagy
egy fogaskerék omledékszivattyll kozbeiktatasaval csatlakoztathatd az extruderhez. A nyirasi
sebesség a résszerszam falandl az aramlasi sebesség fliggvénye. A latszolagos nyirasi sebes-
séget a kovetkezd egyenletbdl lehet kiszamitani:
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1. abra A résszerszdm sematikus rajza
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latszélagos nyirasi sebesség a falndl = (Gramldsi sebesség) x 6H'W

ahol H a rés magassaga ¢s W a szélessége. A tényleges nyirdsi sebesség a hatvanytorvény
szerinti megfeleld folyadékra a hatvanytérvény n indexével:

tényleges nyirasi sebesség a falnal =
(latszolagos nyirasi sebesség a falnal) x (0,667+0,333/n)

A nyirasi fesziiltséget a falnal a mért nyomas profilnyomas gradiensébdl lehet meghata-

rozni:
nyirasi fesziiltseg = 0,5H x (nyomas gradiens)

A nyirasi fesziiltség €és a nyirdsi sebesség segitségével meghatadrozhatjuk a nyirasi visz-
kozitést:

nyirasi viszkozitas = (nyirasi fesziiltség) / (nyirasi sebesség)

A viszkozitdsadatok széles nyirdsi sebességtartomanyban torténd meghatarozasahoz az
extrudert kiilonb6z6 fordulatszamokon itizemeltettek, amelyek mindegyike egy bizonyos
aramlési sebességnek, €s igy egy bizonyos nyirasi sebességnek felel meg. Az dramlési sebes-
ség megallapitdsdhoz az iddegység alatti kihozatali mennyiséget kellett megmérni. Fogaske-
rék omledékszivattyu hasznélata esetén ennek adataibol is meg lehet kapni az dramlasi sebes-
séget.

Adatgytijtés és viszkozitas kalkulacio

A mérésekhez egy egycsigas extrudert hasznaltak Navigator XC300 szabéalyoz6 rend-
szerrel és adatgyiijté rendszerrel. Az adatokat Excel f3jlként, CSV forméatumban (vesszdvel
elvalasztott értékek) tovabbitottak a szamitogéphez. Az I. tdblazat mutatja az alkalmazott
csiga fordulatszamokat (rpm) €s nyomasokat, az aramlési sebességeket. Az extruder és a szer-
szdm homérséklete az egyik kisérlet sorozatnal 204 °C (400 °F), a mésiknal 216 °C (420 °F)
volt. Az Excel f4jlbol automatikusan lehetett kalkulalni a nyomésgradienst, a nyirasi fesziilt-
séget, a nyirasi sebességet €s a nyirasi viszkozitast (2. tablazat).

1. tablazat
Alkalmazott kisérleti paraméterek: csiga fordulatszama, aramlasi sebesség
¢s nyomasértékek

9-10 Lab 1
rpm kg/h g/s m’/s P, bar P, bar P; bar

5 0,245 0,06810 8,731+10°® 78,5 52,1 21,9

10 0,463 0,12863 107 104,3 71,1 30,3

20 0,885 0,24592 107 136,0 95,7 41,0

40 1,742 0,48427 10”7 178,3 127,6 55,0

60 2,504 0,69613 10”7 201,1 147,0 63,6

78 3,103 0,86260 10° 213,7 159,0 69,1
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2. tablazat
Nyomadsok, nyomas gradiensek, nyirasi fesziiltség, nyirasi sebesség,
viszkozitas adatok
9-10 Lab 1
P, Pa P; Pa P/L Nyirasi fesziilt- | Nyirasi sebes- | Viszkozitas

atlag ség, Pa ség s’ Pass
5,39+10° ,27+10° 5,9710’ 52662 11,64 4523
7,36010° 3,13+10° 8,15+10’ 71937 21,99 3271
9,90+10° 4.24+10° 1,10-10° 96790 42,04 2302
1,32¢10’ 5,69¢10° 1,4610° 129153 82,78 1560
1,52¢107 6,58+10° 1,6910° 148826 119,00 1250
1,65107 7,15410° 1,83¢10° 161014 147,45 1091

A kisérletekhez egy 0,5 MFI értéki PE-HD 273-83 tipust (gyart6:Kazanoorgsintez,
Kazany, Oroszorszag) alapanyagot hasznaltak 6 csiga fordulatszamnal. Ezek a fordulatszam-
ok 10 s7'-150 s nyirasi sebességtartomanyt biztositottak.

A mérések végén elegendd informécio allt rendelkezésre az dmledékviszkozitas megha-
tarozasahoz a nyirési sebesség fliggvényében mindkét hdmérsékleten (2. abra). Egy log-log
koordinata rendszerben abrazolva a mérési pontokat, azok jo egyezéssel egy-egy egyenesre
esnek, ami azt jelenti, hogy viszkozitas nyirasi sebességének fliggése jol leirhatd a hatvany-

fiiggvénnyel.
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2. dbra Az dmledékviszkozitas alakulasa a nyirasi sebesség fiiggvényében
204 és 216 °C-on

3. tablazat

Hatvanytorvény paraméterei: hatvanyfiiggvényindex és koegzisztenciaindex

Hatvanyfiiggvény index 204 °C-on 0,466
Hatvanyfiiggvény index 216 °C-on 0,440
Koegzisztencia index 204 °C-on 18298 Paes”
Koegzisztencia index 216 °C-on 14279 Paes"
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A 2. abra egyuttal a hatvanygorbe egyenleteket is bemutatja, amelyekbdl kiszamithat6 a
koegzisztencia- és a hatvanytorvényindex a két hdmérsékletre. A hatvanytorvény paramétereit
a 3. tablazat tartalmazza. A két hémérsékletre érvényes hatvanytorvényindexek kozott csak
kis (kb. 5%) eltérés tapasztalhatd, mig a koegzisztenciaindex szignifikdnsan (kb. 30%) csok-
kent a homérséklet emelkedésével. Ennél a pontnal mar érdemes elemezni az extruder telje-
sitményének jellemzdit is, ami a kutatds masodik részét képezi majd.

A 3D nyomtatasu termékek tulajdonsagai

A prototipuskészités mellett mar gyakran kisszérias gyartasra is hasznaljak a gyakran
3D nyomtatasnak nevezett additiv gyartastechnologia kiillonbdzo eljarasait. A 3D nyomtatas-
sal késziil6 mlianyag és fém alkatrészeket elsdsorban a repililégépgyartasnal, az autdiparban, a
gyogyaszatban alkalmazzak.

A milanyagok esetében a legelterjedtebb 3D nyomtatasi eljaras a hére lagyuldé miianyag-
okbol készitett huzalok megolvasztasaval képzett cseppekbdl rétegenként felépitett termékek
gyartasa, amit angol elnevezésének (Fused Deposit Modelling) roviditésével FDM technoldgia-
ként ismeriink. Az igy eléallitott alkatrészek mechanikai jellemz6i tobbé-kevésbé, de mindig
iranyfliggdk (anizotropok), mivel a rétegek dsszehegedése sohasem tokéletes. Az FMD eljarés-
sal készitett termékek gyartoi és felhasznald szamara fontosak azok a reoldgiai és mechanikai
jellemzok, amelyeket a gyartasi paraméterekkel befolyasolni lehet, és amelyek helyes beallita-
saval javithato a termék mindsége.

Természetesen az is fontos, hogy milyen mianyagbdl késziil az FDM eljarasnal alkal-
mazott huzal. Az itt bemutatott példanal poliéter-éter-keton (PEEK) alapanyaga huzalt hasz-
naltak. A PEEK a csucskategorias miiszaki miianyagok kozé tartozik, h6alld, nagy mechani-
kai szilardsagl polimer, amely emellett kivalo vegyszerallosaggal és szamos mas kiemelkedd
tulajdonsaggal is rendelkezik.

A reoldgiai és mechanikai jellemzok kombinalt méréberendezése

Az osztrak Anton Paar GmbH MCR miiszere moduléaris felépitésii. Egyarant képes a szi-
lard allapotu probatestek dinamikus mechanikai elemzésére (DMA), és ennek sordn torzios,
hajlitd, huzo6 és nyomo igénybevételeket alkalmazni széles frekvencia tartomanyban. Ugyan-
akkor forg¢ siklapos, vagy kapillarreométerével képes a miianyagdmledekek reoldgiai jellem-
z0it, viszkozitasat is mérni. A méréseket kiilonbozd, —160 °C-t6l +1000 °C-ig terjedé hdmeér-
séklet-tartomanyban lehet elvégezni.

A rotacios reométeriik csucstechnikat alkalmaz: levegdcsapagyas EC-szinkronmotort, a
levegOcsapagyba beépitett normal irdny erdmérd érzékeldt, a mintahoz alkalmazkod6 motor-
szabalyozast és az oszcillacios mérésekhez valos idejli pozicidszabalyozast. A gyors adatgyiij-
tés lehetOvé teszi a gyorsan térhalésodd migyantak reakciokinetikdjanak mérését is. Az opci-
onalis linedris motor szintén levegdcsapagyas, a mozgod magnes elvén mikddik. Ez nagy erdk
hasznalatanal is meggatolja, hogy a motor felmelegedjen, és hdmérséklet-indukalta mérési jel
kuszés 1épjen fel. A pozicidk és kihajlasok mérésére egy nagy precizitdsu optikai utfelvevo
gondoskodik.

A PEEK vizsgalatanak péld4janal egy lineéaris motorral felszerelt MCR 702 MultiDrive-
Reomeétert hasznaltak. A linearis motor lehetové tette a reologiai jellemzOk mellett a PEEK

huzalbol FMD 3D nyomtatéassal készitett probatestek dinamikus mechanikai tulajdonsdgainak
mérését.

22



Miianyagipari Szemle 2020. 1. sz.

A PEEK reoldgiai tulajdonsagainak egy lemez-lemez forgd reométeres vizsgélatabol
fontos kovetkeztetéseket lehet levonni a PEEK huzal megolvasztasa utdn a 3D nyomtatd fa-
vokajaban lejatsz6do reoldgiai folyamatokrdl. A kiilonbozd frekvencidkon, péasztazd iizem-
modban végzett mérésnél a PEEK esetén a feldolgozasara ajanlott, 350—-380 °C-os homérsék-
let-tartomanyt hasznaltdk, olyan deformaciéval, amely a linedris viszkoelasztikus (LVE) tar-
tomdnyon beliilre esik. A mérések szerint a ndvekvé frekvencia (10"-107 rad/s) esetén a visz-
kozitas egy nagysagrendet csokken. Az oszcillacios mérésekbdl szarmazo un. komplex visz-
kozitas (n*) értékébol a Cox-Merz Osszefiiggéssel lehet a nyirdsi sebességtol fiiggd viszkozi-
tast n(y) megkapni:

[ n*(@)] =n(y)

A relevans nyirasi sebességként 10s™ értékkel szamoltak a 3D nyomtatisnal hasznalt
0,4 mm-es fivoka és PEEK huzal 4tmérd alapjan. A 380 °C hémérséklet mellett a 10s™ nyira-
si sebesség, illetve korfrekvencia esetén a PEEK 2600 Paes viszkozitast mutatott, amely kb.
30%-kal alacsonyabb a 250 °C-on mért értéknél, és ezért jobban megfelel az FDM eljarashoz.

Az MCR 702 MultiDrive berendezés szogletes probatestbefogoval (SRF) van ellatva a
DMA mérések végrehajtasdhoz. Ezt az FDM 3D nyomtatédssal készitett PEEK probapalcakon
hajtottdk végre. A feldolgozott PEEK huzalokon végrehajtott DMA méréseket mind torzios,
mind hizo6 igénybevételek mellett, az LVE tartomanyban végezték.

A G nyirasi és az E huzo modulusméréseket a homérséklet fliggvényében elvégezve,
hasonl¢ lefutast gorbéket kaptak. A torzios lizemmddban meghatarozott G” veszteségi modu-
lusbol meghatarozhaté volt a T, értéke, amelynek kezdépontja 142,1 °C, kozépsd pontja
155,3 C és végsd lecsengési pontja 168,3 °C volt, ami felett az anyag mar gumielaszticitast
mutat, egy viszonylag magas, 242,4 MPa E' tarolasi modulus (az ISO 11357 szerint) értékkel.
A G” maximumabol kapott T, érteke 148 °C, amely 2 °C-kal magasabb, mint a PEEK katalo-
gusban szerepld, de DSC méréssel meghatarozott érték. A jelentds mennyiségli kristalyos
részt tartalmazo PEEK 300 °C felett kezd megolvadni, amit az E’ tarolasi modulus jelentds
csokkenése jelez.

Osszeallitotta: Dr. Fiizes Laszlo
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