Michael Ringhofer,
Rudolf Sobczak,
Linz, Austria

Vergleich von Magnetoviskosimeter
und Schmelzindexpriifgerat

A Comparison Between the Magneto-
viscometer and the Melt Indexer

Viskositdtsdaten der Standardversion des MVM-
Magnetoviskosimeters wurden mit Messungen
von einem Schmelzindexpriifgerit verglichen.
Die Vorteile des MVM sind unter anderem die
bessere Reproduzierbarkeit der Ergebnisse und
die Moglichkeit, nahezu immer die Nullscher-
viskositdt zu erreichen. Die FlieBkurve kann
durch ein modifiziertes Carreau-Modell beschrie-
ben werden. Eine Beziehung zwischen Schmelz-
index {(MFI) und Nullscherviskositat wurde anhand
der MefBidaten iiberpriift. Um lange MeBzeiten zu
vermeiden, wurde eine neue Detektionsmethode
entwickelt, die es erlaubt, die Dauer von Messun-
gen mit dem MVM um den Faktor 20 zu redu-
zieren. Durch diese Verbesserung sind beide
MeBmethoden hinsichtlich MeBzeit und Proben-
handhabung vergleichbar.

1 Einfithrung

In der Qualitatskontrolle von thermoplastischen Materi-
alien ist das Schmelzindexpriifgerat das gangige MeB-
instrument. Der Schmelzindex kann nach dem ASTM
D 1238-Standard schnell und bequem bestimmt wer-
den, allerdings ist die Reproduzierbarkeit der Werte
nicht immer zufriedenstellend. In der Auftragung von

log 1 gegen log v ist der MFl in der Ubergangsregion

zwischen Newtonschem und Potenzgesetz-Verhatten
angesiedelt. In dieser Studie wurde untersucht, ob das
Magnetoviskosimeter fiir den Einsatz in der Qualitats-
kontrolle reproduzierbare MeBwerte in einer dhnlich
schnellen und bequemen Art und Weise liefern kann.

2 Theoretischer Hintergrund

Der MFI ist definiert als MassenfluBrate eines Polymers
durch eine Diise spezifizierter Dimensionen bei definier-
ten Druck- und Temperaturbedingungen. Offensichtlich
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The standard version of the MVM (Magneto-
viscometer) was compared with viscosity data
derived from measurements on the meld indexer.
The advantages of the MVM are among others
better reproducibility and zero-shear-visco-
sityis reached almost always. The flow curve
can be described by a modified Carreau-model.
A relation between MFI (meld flow index) and
the zero shear viscosity was checked. To avoid
long measuring times a new detection method
was developed which allowed reducing the
measuring time of the MVM by a factor of 20.
With this improvement measuring times and
sample handling of both methods are similar.

1 Introduction

In quality control of thermoplastic materials the meld
indexer is the equipment of common use. The melt
flow index (MFl: ASTM D 1238) can be determined in a
fast and easy way but the reproducibility is not always
acceptable. In the log 1 versus log ¥ curve the MFl is
located in the transition region between Newtonian and
powerlaw-behavior. It was tested if the magnetovisco-
meter can deliver reproducible values in a fast and
easy way for use in quality control.

2 Theoretical Background

The MFlis defined by the mass flow rate of a polymer
through an orifice of specified dimensions under
prescribed conditions of load and temperature.
Obviously, the larger the MFI, the lower the viscosity.
The time the piston needs to move a certain distance
is quite similar to MVM-measurements in which the
time is measured a metallic sphere needs to pass a
given distance. A comparison of the two principles
(Figure 1) elucidates it the apparent viscosity | and
the shear rate ' at the wall of the capillary can be
calculated by equations (1) and (2) which are derived
from the Hagen-Polseuille-equitation. (p = density;

| = capillary length; r = capillary radius; m = mass of
polymer pressed through the capillary).

The described magnetoviscometer is a special type
of falling sphere viscometer. The principle is well
known and widely used. The relation between the
velocity of the moving sphere v, and the viscosity is
given by the Stokes law, equation (3) . (dg = sphere
diameter; F =force on the sphere). For the measure-
ment of highly viscous materials e. g. polymer melt,
the use of gravitational force yields very long measur-
ing times. With the permanent-magnet-version of the
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3.1 Verkiirzung der MefBzeit

Bei sehr hohen Viskositaten (groBer

10% Pas) kann selbst der Einsatz mag-
netischer Krafte lange MeBzeiten nicht
verhindern, wenn das normale MeBsystem
(Peak-Peak-Abstand) verwendet wird.

Um dabei ein MeBergebnis zu erhalten,
muB die Kugel eine Strecke von ca. 12mm
zurlicklegen. Deshalb wurde eine neues
Verfahren entwickelt, bei der die Kugel
wahrend der Probenpraparation in der
Mitte der Zelle placiert wird. Statt des
Peak-Peak-Abstands wird die Steigung
des MeBsignals zwischen den beiden
Maxima ausgewertet (siehe Abbildung 3).
Dadurch reduziert sich die MeBstrecke
auf die GroBenordnung von Mikrometern.
Durch eine einfache Eichung wird die
stationare Geschwindigkeit erhalten

und Viskositat sowie Scherrate konnen
berechnet werden. Mit Hilfe dieses neuen
Verfahrens kdénnen Viskositaten bis

106 Pas innerhalb einer Stunde bestimmt
werden. Im Vergleich zur Peakabstands-
messung reduziert sich die MeBdauer um
den Faktor 20. Eine weitere Verkiirzung
der MeBzeit kann. durch die Wahl eines

Tabelle 2: Experimentelle Ergebnisse
Table 2: Experimental Results
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reached by means of another d/D-ratio
(where d is the sphere diameter and D

is the cell diameter) or by reducing the
pole-pieces-distance. The latter would
increase the shear rate. Even for highly
viscous samples the problem of degra-
dation during the measurement can be
avoided with this improvement. Non linear
measuring curves indicate faulty sample
preparation.

NEED TO
CHARACTERISE
MATERJIALS?

A similar method was used by Chu

et al [7]. This system can only be used
for opaque samples and is more comp-
licated.

4 Results and Discussion

Results of the three different measure-
ments are shown in Figure 4 and Table 2.
Specific problems related to the instru-
ment design of the melt indexer have
been discussed in many publications

e. g. GleiBle [8]. The MVM avoids most
of these problems by means of its diffe-
rent measuring principle. A comparison
shows the advantages of the MVM
clearly (Table 3).
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Tabelle 3: Vergleich zwischen Schmelzindexpriifgerit und MVM
Table 3: Comparison between melt indexer and MVM
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Abb. 5:

Beziehung zwischen

log MF! und log m, fiir
verschiedene Polypropylene

Fig. 5:
Correlation between
log MFI and log 1,

anderen d/D-Verhaltnisses (wobei d der Kugeldurch-
messer und D der Zellendurchmesser ist) oder durch
Verkleinerung des Polschuhabstands erreicht werden;
letzteres flhrt allerdings zu einer Erhohung der Scher-
rate. Durch die vorgenannte Verbesserung kann selbst
flir hochviskose Proben das Problem der Polymer-
degradation wahrend der Messung umgangen werden.
Ein nicht-linearer Verlauf der MeBkurve deutet auf feh-
lerhafte Probenpraparation hin.

Eine vergleichbare Methode wurde von Chu et al. ange-
wendet [7]. Allerdings kann dieses MeBsystem nur bei
opaken Proben eingesetzt werden und ist komplizierter.

4 Ergebnisse und Diskussion

Ergebnisse der drei verschiedenen Arten von Messun-
gen sind in Abbildung 4 und Tabelle 2 gezeigt. Spezifi-
sche Probleme beim Schmelzindexpriifgerat, die mit
dem Gerateaufbau zusammenhangen, sind in vielen
Publikationen, wie beispielsweise der von Gleifle [8],
diskutiert worden. Das MVM vermeidet die meisten
dieser Probleme aufgrund des anderen MeBprinzips.
Ein Vergleich zeigt deutlich die Vorteile des MVYM
(siehe Tabelle 3).

Mit dem Schmelzindexpriifgerat werden die Ergebnisse
im Ubergangsbereich gewonnen, wahrend die MVM-
Messungen im wohldefinierten Newtonschen Bereich
stattfinden. Der Fehler der Schmelzindex-Ergebnisse
betragt ungefahr 10 % und ist im Fall des Polystyrols
noch gréBer. Beim MVM ist die Reproduzierbarkeit
dagegen besser als 5 %. Die experimentellen Daten
stimmen sehr gut mit dem modifizierten Carreau-
Modell iiberein.

Fiir Polyethylen wurde von Boenig eine Beziehung
zwischen MFi und Nullscherviskositat angegeben [9].
Unsere Ergebnisse fir
die verschiedenen Poly-

propylene zeigen eine
gute Ubereinstimmung
mit seinen MeBdaten
(siehe Abbildung 5).
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The results of the melt indexer are in the transition
region. MVM-results are in the well defined Newtonian
range. The reproducibility of the melt indexer-results is
about 10 percent but for the polystyrene, it was even
worse. Reproducibility of the MVM is better than 5
percent. The experimental data fit very well to the
modified Carreau-model.

A relation between MFl and zero-shear-viscosity was
given by Boenig [9] for polyethylene. The autors
results for different polypropylenes give good
correlation (Figure 5) according to his data.
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