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Titel der Erfindung

Kapillarviskogimeter

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Kapillarviskosimeter, das insbe-
sondere zur kontinuierlichen Viskosititsmessung hochvisko~

ser Polymerschmelzen innerhalb des Produktionsablaufes ein-
setzbar igt, vorzugsweise in Folien und Fidden herstellenden
Chemiebetrieben,

Charakteristik des Standes der Technik

Die Bedeutung der Viskositdtswerte bei der Herstellung von
Hochpolymer-Erzeugnissen, die in der Schmelzphase ent-
stehen, ist weitgehend erkanunt worden. Ihre Ermittlung ist
mit den relativ einfachen litteln der betrieblichen Praxis
aus den bekannten Zusamrenhingen zwischen dem Molekularge-
wicht der Makromolekiile und der Viskositdt, dargestellt als
Losungs= oder Schmelzeviskosiidt, uit ausreichender Ge-
nauigkeit mdglich, wobei keine Absolut-, sondern nur Ver=-
gleichswerte ablesbar gind, deren Auswertung ausreicht, um
den Herstellungsprozefl zu steuern zur Einhaltung der tech-
nologischen und textilphysikaligchen Qualitdtsparameter,
Zur unnittelbaren Vergleichsmessung der Vigkosit#t wird
oft die Schmelze selbst herangezogen., Es liegen bereits
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Losungen zur Ermittlung der Schmelzeviskositit in der Form
vor, daB lMeBkapillaren in einem Nebenstrom mit dem Medium,
hier der Schmelze, beaufschlagt werden und nach dem Durch-
laufen der Kapillare iiber eine zusidtzliche Pumpe der gemes=
gsene Teilstrom in den Hauptstrom zurilickgefithrt wird,.

Hierbei trefen fiir den Teil des Produktes, der im Bypass ge=~
fiihrt wird, nicht nur unterschiedliche Verweilzeiten durch
den ldngeren Weg und das Passieren von ein bis zwei Pumpen
auf, gondern auch die Temperaturkonstanz des Teilsitromes

igt dabei kaum gewghrleistet, Treten doch im Temperaturbe=-
reich von 200 °C bei nur 1 % Temperaturabweichungen bereits
10 % bis 12 % Fehlanzeige des Schmelzviskositdtswertes auf,
wobel vorauszusetzen ist, daB der Mengenstrom konstant
bleibt.

Daher wird im NLP 81 065 und im DLP 111 999 vorgeschlagen,
die MeBkapillare einschlieBlich der vorgeschalteten Druck-
erhShungspumpe und der Differenzdruckleitungen in einen
Rohrleitungsabgchnitt des Hauptstromes so einzupassen, daBl
die Kapillare immer vom erwidrmten Medium umgeben ist und des-
gen Temperatur inne hat, wobei letztere durch den Kapillaren-
Differenzdruck iber Verstdrker~Elemente geregelt wird, Zur
Dimpfung der Schwingungen beim Austritt des Mediums aus der
MeBleitung in den Hauptstrom sollte der Stromungswiderstand
in dem letzten MeBleitungsabschnitt sehr groll gehalten wer-
den., Das bedingt eine sehr lange Leitung oder einen sehr ge=-
ringen, kapillardhnlichen Querschnitt, Beide Einrichtungen
neigen zur Verstopfung beim Auffreten von Schmutzteilchen
oder Agglomeraten in Porm von Geliteilchen, die eine sofor~
tige Fehlschaltung der Vorrichtung bewirken, Zudem wird
jeweils nur die den Nebenstrom charakiterisierende Viskosi-
tdt zur Messung erfaBt und keine Aussage iiber die ilibrigen
im Gesamtquerschnitt vorhandenen ViskositZtswerte moglich,
Deshalb muB die Viskogitdtsmessung den Gesamtquerschnitt
erfassen, wobel notwendigerweise die Vigkositdt des ge-
samten Spinngutes unter analogen Bedingungen, wie sie an
der Spinndiise herrschen (Schubspannung, Druck, Temperatur,
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Schergefille), zu messen ist,

Eg sind bel der Viskositf@tsmessung mittels Kapillaren weite-
re Abhingigkeiten zu beriicksichtigen. Die Durchsatztoleranz
ist gering, da jede Abweichung von einem festgelegten Durch-
satzwert eine Druckdifferenz-Anderung nach sich zieht, die
nicht mit einer Vigkositdtginderung gleichzusetzen iste.

Wie weit die Fehlanzeige durch Temperatur=~ oder Durchsatz=—
mengen-Schwankungen hervorgerufen wird, ist aus dem abzule=-
genden Wert nicht aghleitbar. Insbesondere bei hohem Druck

(% 250 kp/cm®) oder hoheren Temperaturen (2 150 °C) ist die
Darstellung der MefgroBe "Viskositdt" von der Einhaltung der
verinderbaren vorgegebenen Grundgriofien in starkem MaBle ab-
hingig.

Daher hat man vielfach unier Verzicht auf die kontinuierli-
che lleBmethode im Schmelzstrom zugunsten der hoheren Genau-
igkeit die diskontinuierliche Messung in das Betriebslabor
verlegt, da hier die Einhaltung der Temperatur und dexr
Durchsatznengen~Kongtanz wesentlich besser mndglich isgt,

So wird bei einem bekannten Kapillar-Viskosimeter die mit=~
tels Diphenyl beheizte Schmelze unter einem bekannten
gleichbleibenden Druck durch ein geeignetes senkrechtes
Kapillarrohr aufwiHrts gefiihrt und dabeli die Aufsteiggeschwin-—~
digkeit gemesgsen. Bei Anwendung dieser recht genauen lethode
igt jedoch der zeitliche Abstand zwischen der Probennahme
und dem Vorliegen des lMeBergebnisses zu groB, um Abweichun-
gen von der Technologie des Herstellungsprozesses zu erken=-
nen und unverzliglich zu beseitigen. Dieser LUsung wohnen
immanent der Eingang individueller MeBfehler inne, so daf
nur eine Reihenmessung zu verwertibaren lMittelwertergebnis—
sen fiihren kann. In dem DLP 119 310 wird eine LUsung vorge=
gchlagen, die vom Prinzip her auch fiir Schmelzen angewendet
werden kdunte, Hier werden die individuellen Fehler duxrch
eine digitale Messung der Bewegungsgeschwindigkeit des Kol-
bens mit fotoelektrischen Mitteln unter Beriicksichtigung
der Federcharakteristik und Eingabe der Werte in ein Re-
gistriergerdt weitgehend ausgeschaltet, Das Ergebnis der
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Messung ist eine FlieBkurve. Auch hier stellt sich als ver-
bleibender Mangel die Diskontinuitit, die Teilmengenmessung
und der unbefriedigende grofle zeitliche Abstand zwischen
Probenahme und Vorliegen des MeBergebnisses heraus,

Ziel der Erfindung

Die Erfindung zielt hin auf eine weitere Verbesserung der
Qualit&dt schmelzgesponnener Faden oder #Zhulicher Produkte,
gowelt die Qualitdtsparameter mit der Einhaltung der Schmel~
zeviskositdt in Zusammenhang stehen, wie zum Beispiel die
ReiBfestigkeit, Fadenbruchhiufigkeit, Reck- und Elastizie~
titsverhalten, Laufeigenschaften und gleichridBige Anférb-
barkeit.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Durch die Erfindung war die Aufgabe zu ldsen, fir Produk-
tionsbedingungen ein Viskogimeter zu schaffen, das liber
dic Schmelzeviskogitdtswerte als lMaB fiir die Kettenlange
der lolekiile des gesamten Schmelzestromes in Analogie mit
den Bedingungen des Spinnprozesses sofort und mit solchen
Toleranzen aussagt, die unterhalb von + 1 % fiir Polymer=-
Spinnschmelzen im Temperaturbereich bis 320 °¢ und Driicken
bis zu max, 500 kp/cm2 liegen,

Merkmale der Erfindung

Die Aufgabe wurde dadurch gelost, daB das Kapillarvisko-
gimeter Bestandteil der Haupt-Schmelzestromleitung unmit-
telbar vor der Spinndiise oder dem Spinnbalken ist und un-
ter diesen Voraussetzungen zweckmdBig die gemessenen

Durchsatzmengen-, Differenzdruck~ und Temperaturwerte als
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elekirische GroBen in einem Verstidrker auf Normgignale
transformiert werden,.

Diese Normsignale werden in der Kompensationseinheit so
miteinander verknlipft, daB sich in bestimmien Grenzen ein
auf eine Bezuggtemperatur und einen Bezugsdurchsatz tempe-
ratur~ und durchsatzkompensierter ViskositdtsmeBwert er-
gibt,

Der elektrigche Ausgangswert ist ein MaB fiir die Schmel-
zeviskositdt und kann angezeigt und/oder in einer nachge-
schalteten Regelung direkt genutzt werden.

Mit dem Einsatz der Kapillare am Spinnbalken und dem
Durchsatz der gesamten Schmelzemenge war in Erfilillung der
formulierten Aufgabe ein zweckmndBiger allgemeiner Schal-
tungsaufbau zu realisieren.

Die Abhingigkeit desgs der Schmelzeviskositidt entgprechen-
den Differenzdrucksignals von der Durchsatzmenge und der
Mediumtemwperatur erfordert eine genaue und stetig wirkende
Kompensation der im Betrleb unvermeidlichen Schwankungen
beider EinfluBgroBen, die sich andernfalls durch zufdllige
Addition oder Subtraktion der Fehlerwerte aufschaukeln kon-
nen,

Bekannt ist, daB der Mengendurchsatz den filir die Schmelze-
viskogitdt stehenden Differenzdruck in definierten Berei-
chen proportional verfdlscht und dabel der Beziehung

‘)2: k_-p--—-

folgt.

Dabei ist

= Konstante
p = Differenzdruck iiber der lleBkapillare
F = Durchflulmenge

Die DurchfluBmenge ist vorteilhaft analog der Drehzahl einer
Zahnradpumrpe als elektrische GrdBe mittels Tachogenerator ge-
geben, Der aus dem Drehzahlsignal und einer dem Solldurch-
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gsatz entsprechenden Konstantspannung gebildete Quotient
stellt, multipliziert mit dem Differenzdruck der lleBwerte
an der Kapillare, das durchsatzkompensierte Viskositidts-
gignal dar. Da der TemperatureinfluB dieses Viskositdtg~
signal noch wesentlich beeinfluBt, wird gleichzeitig zur
Durchsatzkompensation eine Temperaturkompensation einge~
leitet. Dabel erweist sich als vorteilhaft, den Tempera-
turkompensationsbereich so zu legen, dall er wit dem Re-
gelbereich der Temperaturregelung des Gesamtsystems iliber-~
einstimmt, womit die Temperaturanstiege wohl medienabhingig,
jedoch annihernd linear verlaufend angenommen werden kinnen.
Somit 18B% gich auch der Steilheitsfaktor als Ausdruck des
medienabhingigen Temperaturanstiegs durch eine sehr einfa-
che elekfronische Schaltung realisieren, Die Tewperaturkom=
pensation erfolgt nun derart, daBl die Differenz zwischen dem
elcktrigchen Signal eines am Kapillarausgang angeordneten
Temperaturfithlers und einer Konstantspannung, die einer auf
die librigen Werte bezogenen Solltemperatur entspricht, ge=~
bildet und nachfolgend =it einem prozentualen Teil der
durchsatzkompensgierten Viskogitdt mulfipliziert wird, wobel
mit dem Steilheitsfaktor die dem kedium eigene Temperatur-~
abhiingigzkeit eingestellt wird. Durchsatzkoxzpensierter und
temperaturkompensierter Anteil werden nun einer Summier-
gchaltung zugefilhrt, wobei die Summe das MaB fiir die
Schmelzeviskositdt des llediums bel fegtgelegtem Durchsatz
und konstanter Temperatur darstellt., Dabei ist der Wert

von p in Abhingigkeit von der MefBgenauigkeit und vom Auf-
losungsvermdgen der leBfithler vorzugsweise in der GroBen~

ordnung um 30 bis 60 kp/cm2

einzuhalten, um einer ausrei-
chend genauen liessung bel gegebener Ansprechempfindlich-
keit der lleBfiihler enftgegenzukommen., Insbesondere bei der
Verarbeitung von Polymerschunelzen erweist gich diese ob-
Jektive Notwendigkeit als vorteilhaft, da der Ausgangs-
druck der Forderpumpe dem Anfangsdruck der Hauptstrom-
kapillare entspricht und der Enddruck der Kapillarmel=-

strecke dem Zufilhrdruck zur Spinnpumpe nahekommt.
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Die so aufgebaute Kompensationseinrichtung erbrachte uner—
wartet, daB ihr Regelverhalten auch ein schnelles Verin-
dern der Produktionsbedingungen koumpensieren kann. Die Ver-
inderung des Durchsatzes insbesondere durch Abschalten von
Polymerschmelzeverbrauchern im nachgeordneten Betriebsteil
ist im Viskogitditswert nur innerhalb der zulHssigen Tole-
ranzen épurbar. Weicht die Temperatur des zugefiihrten
Schmelzestromes um 1 °C vom Sollwert ab, so ergibt sich
ohne Korrektur bereits eine MeBwertverfdlschung der Visko-
sitdt um 4 %. Diese MeBwertverfilschung wird durch die ge-
nannte Kompensatibnseinriohtung abgefangen.,

Die erhaltene elektrische MeBgrcdBe fiir kann sowohl einem
Anzeigegeridt als auch einer Regeleinrichtung zur Konstant=-
haltung einer gewiinschten Viskogitii zugefilhrt werden.

Die Vorrichtung zur llessung dexr Schmelzeviskositdt im Haupt-
gtrom besteht aus dem Kapillarviskosimeter im Hauptstrom des
zu mesgenden Schrelzgtromes und der mit ihm verbundenen er-
forderlichen Kompensationseinrichtung., Dabei ist das Kapil-
larviskogimeter vor dem Spinnbalken angeordnet und die ILdnge
der Kapillarbohrung zum Durchmesser wie 1 : 1,15 bis 1 : 30
gehalten, zudem die Ein~ und Auslaufstrecke gug der Kapil-
larbohrung konigch gestaltet, um eine gleichmriBige, turbu-
lenzfreie Stromung des llediums zu erreichen und damit die
Reproduzierbarkeit der Messung zu gewihrleisten. Bei Hoch=-
polymcrschmelzen ist die Hauptstromkapillare von einemn
hochsiedenden Virmetriger, zum Beispiel Diphenyl, kon-
zentrigch in einem Heizmantel umgeben. Die Verinderung des
ViskositédtsmeBbereiches oder in hoherem laBe des llengen=-
durchsatzes lassen gsich durch Korrekftur der lleBbereichs-
einstellung am Drucktransmitter oder Einsatz anderer
Druckmeffiihler realigieren, Dariiber hinausgehende Viskosi-
tits~ oder Durchsatzbereiche erfordern die Anderung des Ka-
pillarquerschnitts. Dazu mnuB der Leitungsabschunifit ausge-
tauscht werden. Vereinfacht wird der Austausch durch eine

Vorrichtung, bei der das Einschieben kalibrierter Dorne
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mit wdhlbaren Durchmessern in die Kapillarbohrung vorzu=-
sehen ist, Eine weitere Modifizierung, die mehrere Durch-
gatzbereiche einschlieft, stellt eine Kapillare dar, die
kegelformig gebohrt ist und in der, konzentrisch gefiihrt,
ein entsprechender Verstellkegel axial verschiebbar ange-
ordnet ist. Der dabel entstehende Ringspalt ist stufenlos
verdnderbar und flir einen weiten Durchsatzbereich geeignet,
Am Ein~ und Ausgang des Hauptstromkapillarviskosimeters ist
je ein Drucktransmitter angeordnet, Das Differenzdruckgig=-
nal gelangt zur Rechenschaltung. Am Kapillarausgang liegt

im Schmelzestrom der Temperaturfilhler, dessen Ausgangésig-
nal nach einem Verstidrker mit einem Solltemperatursignal
verglichen wird. Dieses Temperaturdifferenzgignal wird
ebenfalls der Rechenschaltung zugeleitet. Weiterhin ist

die Pumpenwelle der Zahnraddruckpumpe mit einem Tachogene-
rator mechanisch verbunden und die erzeugte, dem Durchsatz
entgprechende Spannung wird der Kompensationsschaltung zu-
gefilhrt, Letztendlich wird der kompensierte elektrische Aus-
gangswert einem Anzeigegerit, das eine Viskositdtseinheiten-
Skala besitzt, und/oder einer Regelschaltung als Istwert zu-
gefiihrt,

Wird nun der ledium-Strom von der Hochdruckpumpe erfalt, ge-
langt er nach der Pumpe in den kegelfOrmigen Einlaufteil der
Kapillare, an dessen Ende der Eingangsdruck durch den ersten
Trangsmitter gemessen wird, Das Medium pasgsiert die Kapillare
und stromt liber den kegligen Ausgangsteil, an dessen Anfang
der zweite Drucktranswmitter und der Temperaturfilhler lie=
gen, den weiteren Verbrauchern zu.

Die Forderleistung der Pumpe wird in eine analoge elektri-
sche Spannung umgewandelt, mit einem Soll-Spannungswert
verglichen und der Rechenschaltung zur Quotientbildung aus
Soll- und Istdurchsatz zugefiihrt.

Analog dazu wird der als elektrische SpannungsgroBe anfal-
lende Druck vor und nach der Kapillare als elektrische
Spannungsdifferenz vergtirkt der Rechenschaltung zugefithrt.
Weilterhin gelangt das der Temperatur addquate Spannunggsig-
nal verstirkt in die Vergleichgschaltung, in der ein vorge-

- 0 =
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gebener Temperatur-Sollwert mit dem Istwert verglichen wird,.
Alle drei Spannungswerte gelangen nun zur Rechenschaltung,
wobel das durchsatz- und temperaturkompensierte Differenz-
signal das MaB fiir den ViskositHtswert darstellt, das an
einem Gerit (vorzugsweise einem Schreiber) ablesbar oder Ein-
gangssignal fiir ein Regelungsaystem ist.

Ausfiihrungsbeigpiel

Die Erfindung soll an Ausfilhrungsheispielen niher erliutert
werden:

Dazu zelgt

Fige 1 = ein Blockschaltbild dexr Kombination des Kapillar-
viskosimeters mit der Kompensationsschaltung

Fige 2 ~ eine Augflihrung der Kapillare fiir Hochpolymerschmel=-
ze, wobel die Kapillare fiir zwel Mefbereiche durch
Einschub eineg querschnittsverengenden Dorns vor=-
bereitet ist, Anordnung vor dem Spinnbalken.

Figs, 3 -~ einen Eingangsquerschnitt der Kapillare, der durch
einen axlal verschiebbaren Kegel veriindert werden
kann,

Beispiel 1

Einem Kapillarrohr 2 mit dew Einlauf- 22 und Auslaufke-
gel 2b ist eine Hochdruckzahnradpumpe 1 zum Durchsetzen
von 5 1/min einer hochviskosen Polymerschuelze uit ca.
3000 P bei einem Druck von 230 kp/c:n2 und der Temperatur
von 275 °¢ vorgeschaltet, Das Rohr ist mit einem diphe-
nylgefiilltem Mantel und gegen Abstrahlung w»it einer Iso-
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lation (nicht gezeichnet) umgeben., Am Eingang und Ausgang

der Kapillare 2 ist je ein Drucktransmitter 3; 3a angebra-cht,
deren Stromwerte dem Differenzbaustein 4 und der nachgeschal-
teten Recheneinheit 5, in der mit im wesentlichen integrier-
ten Schaltkreisen vorerst die gemessene Betriebs-Temperatur
gowie der mittels Tachogenerator 7 gemessene Produktdurch-
satz mit den vorgegebenen Sollwerten aus Konstantspannungs-
guellen verglichen werden, Mit den gebildeten Abweichungen
wird der dem gemessenen Differenzdruck entsprechende Visko=-
gsitdtswert korrigiert und als Einheitssignal angezeigt,
Solange die Werte flir die Betriebstemperatur in den Produk-
tionsgrenzen liegen (4t = + 3 0C) wird die Schmelze-Visko-

. gitdt, bezogen auf die Solltemperatur, angezeigt. Die so
gemesgenen Viskosgsitdtswerte sind miteinander vergleichbar,
Die Anderung des Schmelzcviskosititswertes kann liber die
Anzeige sofort erkannt und durch Gegensteuerungsnalnahmen
riickgingig gemacht werden.

AnschlieBend wird dag aufbereitete Viskositdtssignal einem
Regler zugefilhrt, der eine den Verarbeitungsbedingungen der
Schmelze entsprechende ViskositZt konstant hilt,

Beispiel 2 (Fig. 2)

Eine Anlage zum Verspinnen von Polyamid-Schmelze zu Endlos-
fdden war in kilrzeren Abstinden mit verschiedenen Durch-
gatzmengen von 100 und 40 kg/h zu betreiben., Die Vorrich-
tung gemidB Beigpiel 1 muBte auf die geinderten Durchsatz-
bedingungen, die eine Differenzdruckinderung nach sich zo-
gen, im Bedarfsfall eingstellbar geiun, Daher wurde die von
der Diphenyl=-Heizleitung 12 umgebene Hauptstromleitung, in
der die Kzpillare 2 angeordnet war, so ahgedndert, daBl sie
kurz hinter dem kegelformig erweiterten Kapillarausgang 2b
nach oben abbiegt und der Kriimmer 10 iun Verlingerung der
Kapillarenmittellinie so durchbohrt wird, daB bei druck-
und schmelzfreier Leitung ein kalibrierter Dorn 11 mit

-1 -
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den Abstandhaltern 13 in die Kapillare 2 eingesetzt und
verschraubt werden konnte (Fig. 2)., PFlir den groBeren Durch-
gatz von 100 kg/h einer Schmelze wit der Viskositdt von

3000 P bei 270 °C betrug der Iunendurchmesser der Kapillare 2
30 mm und der Durchmesser des Dorns 11 16 mm, Der MeBfehler
wurde mit + 1 % Ve Ee ermittelt im Bereich bis 800 SV (Spez.,
LV), Fiir den geringeren Durchsatz bei gleichen oben genann-
ten librigen Parametern und dem gleichen Dorndurchmesser er-
hohte gich der lleBfehler auf das Vierfache, da der Diffe-
renzdruck fiir die MeBanordnung zu klein blieb, Nach dem
Auswechseln des Dorns 11 gegen einen golchen mit 20 mm Dorn-
durchunesser war der Normalzustand hergestellt und der lefl-
fehler wieder im Bereich + 1 % v. E.

Beispiel 3:

Zur Eingparung der aufwendigen Ab~ und Anfahrvorginge wurde
zweckmdlig die im Beispiel 2 gezeigte Vorrichiung so abge-
dndert, daB in den kegelfdrmig crweiterten Hinstromteil 2a
der Kapillare 2 ein konzentrisch angeordnetver, axial ver-
schiebbarer Kegel 14 mit einem Spiftzenwinkel von 350 gendld
Fig., 3 eingesetzt wurde, Eine Durchsatzmengenumstellung
konnte mit einecr 80 %igen Zeit- und vollstindiger late-
rialeinsparung durchgefiihrt werden.

- 12 -
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Erfindungsenspruch

1. Kapillarviskosimeter Zur kontinuierlichen lessung der Vig-
kositit hochpolymarer Schnelzen, bestehend aus Kapillare
mit Differenzdruckmessung sowie Texrperatur- und Durche
fluBressung zur Kompensation deg Binflusses dieser Grg-
Ben, dadurch gekennzeiohnet, daBl die Kapillare im Poly-
Merschmelze~Hauptstrom uneittelbar vor den Spinnbalken
angeordnet ist,

Hierzu 1Seite Zeichnungen
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