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Einleitung

Extrusion, SpritzgieBen und Formpres-
sen sind Verfahren, die abhangig von der
Viskositdt, d.h. dem FlieBwiderstand
eines Materials, sind. Die Viskositat be-
einflusst nicht nur die Verarbeitung, son-
dern auch die mechanischen Eigenschaf-
ten des Endprodukts. Insbesondere
Molekularmasse und Viskositdt stehen
in engem Zusammenhang.

Im Folgenden wurden drei unterschied-
liche Polyetheretherketon(PEEK)-Mate-
rialien anhand von Oszillationsmess-
ungen mit dem Rotationsrheometer
Kinexus klassifiziert.

Messbedingungen

An drei mit PEEK 1, PEEK 2 und PEEK 3
bezeichneten Materialien wurden Fre-
quenzsweepmessungen durchgefiihrt.
Die auf die Probe ausgeiibte Deforma-
tion muss so gering sein, dass die Pro-

Tab.1: Messbedingungen der Oszillations-
messungen fiir die drei PEEK-Proben
Frequenzsweep
Netzsch Kinexus ultra+
Gerat Prime mit Hochtempe-
raturmodul (HTC)
Geometrie PP25 (Platte-Platte,
Durchmesser: 25 mm)
Messspalt 500 pm
Temperatur 360 °C
Scherdeformation Innerhalb der LVR
Frequenz 10 bis 0,01 Hz
Atmosphare Stickstoff (1 l/min)

benstruktur nicht zerstért wird, damit
die Messung innerhalb des linearen
viskoelastischen Bereichs (LVR) durch-
gefiihrt wird. Die LVR-Grenze wurde an-
hand eines Amplitudensweeps bestimmt
(nicht dargestellt). Tabelle 1 fasst die
Messbedingungen der Frequenzsweeps
zusammen.

Vom Frequenzsweep zur
Molekularmasse

In Abbildung 1 sind die Kurven des elas-
tischen und viskosen Schubmoduls zu-
satzlich zum Phasenwinkel wahrend des
Frequenzsweeps an Material PEEK 1 dar-
gestellt. In Richtung niedrige Frequen-
zen dominiert der Verlustschubmodul
(G*) den elastischen Schubmodul (GY),
was einen Phasenwinkel (&) von iber
45 ° zur Folge hat.

Die G’- und G"-Kurven schneiden sich bei
einer Frequenz von 15 Hz. Hier wechselt
das Material von einem {iberwiegend
viskosen Zustand, in dem die Polymer-
ketten Zeit fiir Platzwechselvorgange
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Der Phasenwinkel & (tan 6 = G*/G)

ist ein relatives MaR der viskosen und
elastischen Materialeigenschaften.

Er reicht von 0° fiir ein vollstandig
elastisches Material bis 90° fiir ein
vollstandig viskoses Material.

Die Steifigkeit entspricht dem
Widerstand gegen Verformung. Sie
wird quantitativ durch den komple-
xen Modul G* gemessen:
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Abb. 1. Frequenzsweep von PEEK 1
Definitionen:
G*: Komplexer Schubmodul, |G*| [Pa]
G" Speicherschubmodul, elastischer Beitrag zu G* [Pa]
G" Verlustschubmodul, viskoser Beitrag zu G* [Pal
8: Phasenwinkel [°]
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und Entschlaufungen haben (niedrige
Frequenzen), in einen elastisch domi-
nierten Zustand, indem die Ketten ver-
schlauft sind und sich z.T. sogar wie ein
Netzwerk verhalten.

Abbildungen 2 und 3 zeigen den Fre-
quenzsweep der PEEK-Proben 2 und 3
unter denselben Bedingungen. Die Er-
gebniskurven beider Materialien sind
sehr dhnlich und weichen jedoch von der
ersten Probe ab. Wahrend der gesamten
Messung dominiert der viskose Schub-
modul, was einen Phasenwinkel tber
45 ° zur Folge hat. In Richtung niedriger
Frequenzen steigt der Phasenwinkel an
und erreicht nahezu seinen maximalen
Wert von 90 °. Mit anderen Worten, bei
niedrigen Frequenzen (oder langen Zeit-
skalen) verhalt sich die Probe fast wie
eine reine viskose Fliissigkeit ohne jegli-
che elastische Eigenschaften. Im gemes-
senen Frequenzbereich wurde kein
Schnittpunkt zwischen G'und G”, der so-
genannte Crossover, detektiert. Er ist je-
doch bei hoheren Frequenzen wahr-
scheinlich vorhanden, da sich die G*- und
G“-Kurven mit zunehmender Frequenz
annahern.

Die Molekularmasse der Polymere steht
in Zusammenhang mit der Lage des
Ubergangs. Je niedriger die Frequenz
des Ubergangs, desto héher die Moleku-
larmasse.

In diesem Fall hat PEEK 1 eine hohere
Molekularmasse als PEEK 2 und PEEK 3.

Vom Plateau der Komplexen
Scherviskositat zur Molekularmasse

In Abbildung 4 ist die komplexe Viskosi-
tat (n*) aller drei Proben verglichen. Die
Kurven von PEEK 1 und PEEK 2 sind na-
hezu parallel, beide erreichen ein New-
tonsches Plateau im niedrigen Fre-
quenzbereich und nehmen bei héheren
Frequenzen ab. Das Niveau des New-
tonschen Plateaus steht in Zusammen-
hang mit der Molekularmasse. Je héher
die Molekularmasse, desto hoéher die
Nullviskositat [1].

Im Gegensatz dazu nimmt die komplexe
Viskositat (n*) von Probe 1 mit abneh-
menden Frequenzen weiter zu und das
Newtonsche Plateau ist bei einer Fre-
quenz von 0,01 Hz noch nicht erreicht.
Dariiber hinaus zeigt dieses PEEK-Mate-
rial Gber den gesamten gemessenen
Frequenzbereich eine héhere komplexe
Viskositdt mit mehr als 1,5 Dekade Un-
terschied zu Probe 2 bei 0,01 Hz auf.
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Abb. 2. Frequenzsweep von PEEK 2
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Abb. 3. Frequenzsweep von PEEK 3
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Abb. 4. Vergleich der komplexen Viskositdt der 3 Materialen

Die komplexe Scherviskositadt n* wird durch die komplexe Steifigkeit G* und der
Winkelfrequenz w erhalten:

n*=G*w

mit der Einheit [Pa-s]
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Aus dem Niveau des Scherviskositat- Literatur

plateaus aller drei Proben lasst sich  [1] Rotational Rheology: Interpretation
sc"hlleBen, dass PEEK 1 im Vergleich die of Data by Application, Netzsch Applica-
hdchste Molmasse aufweist, gefolgt von tion Book, Philip Rolfe, Application

PEEK 2 und PEEK 3. Books - NETZSCH Analyzing & Testing

Zusammenfassung

Das rheologische Verhalten dreier PEEK-
Proben wurde mit dem Rotationsrheo-
meter Kinexus bestimmt. Die Proben un-
terscheiden sich im Wert des Null-
Plateaus der komplexen Scherviskosi-
tat, sowie in der Frequenz des G'/G""-
Crossovers, was auf die Unterschiede in
den Molmassen der Materialien zuriick-
zufiihren ist.
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