NGB - Application Note 205 - DE - 0321 - Technische Anderungen vorbehalten.

APPLICATIONNOTE

\'Qt-q.;,;r

Uber die Effektivitat des Magnetriihrers im ARC® 254

Dr. Ekkehard Fiiglein und Senol Gezgin

-

1 NETZSCH ARC® 254

Einleitung

Das NETZSCH ARC® 254 (Abbildung 1) ist ein Accelerating
Rate Kalorimeter, mit dem das sogenannte thermische
Durchgehen und Worst-Case-Szenarien untersucht
werden kdnnen. Ziel dieser Messtechnologie ist es, das
Gefahrdungspotenzial im Hinblick auf die Temperatur
einer Probe oder einer Reaktionsmischung unter
adiabatischen Bedingungen zu untersuchen. Insbeson-
dere bedeutet Adiabatizitat, dass kein Warmeaustausch
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stattfindet. Bleibt die Reaktionswarme im Reaktions-
behalter und kann keine Warme an die Umgebung
abgegeben werden, steigt die Temperatur und somit die
Reaktionsgeschwindigkeit. Dies fuhrt zu einem selbst-
beschleunigenden Reaktionsmechanismus. Wird dieses
Szenario untersucht oder ist dieses bekannt, konnen alle
realen Bedingungen, die in der Regel nicht vollig adia-
batisch sind, da sie immer gewisse Warmeverluste an
die Umgebung aufweisen, berechnet und klassifiziert
werden.

Missen Proben gemischt werden, kann ein Magnet-
rihrer eingesetzt werden. Mechanische Rihrgerate, die
sicherlich leistungsstarker sind, waren naturlich auch eine
Option. Eine mechanische Verbindung in den Proben-
behalter (Abbildung 2) wirde jedoch als Warmebrlcke
an die Umgebung fungieren und somit die Qualitat einer
adiabatischen Probenumgebung mindern. Magnet-
rdhrer sind ein guter Kompromiss, es ist jedoch schwie-
rig vorherzusagen, wie effektiv das Ruhren ist, da es
nicht maglich ist, einen Blick ins Innere des Behalters
zu werfen. Das Behaltermaterial muss druckdicht sein
und schnellen Druckanderungen widerstehen, weshalb
Metalle — und hier insbesondere Titan — in der Regel die
bevorzugten Materialien sind.

2 Probenbehalter im NETZSCH ARC®
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3 NETZSCH-Kinexus-Rotationsrheometer

Viskositatsmessungen an drei Polyglycolproben

Die Viskositat ist ein gutes Maf3, um abzuschétzen, ob
eine Flussigkeit oder ein chemisches Reaktionsgemisch
richtig gemischt werden kann oder nicht. Sie beschreibt
das FlieBverhalten oder die Zéhigkeit einer FlUssigkeit. Je
hoher die Viskositat, desto hoher ist der FlieBwiderstand.
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Die dynamische Viskositat wird in der SI-Einheit (Pa-s)
angegeben und wird typischerweise mit dem Wert der
dynamischen Viskositat von Wasser 20 °C mit 1,0 mPa-s
verglichen.

Drei Polyglycolproben (Polypropylenglycolmono-
buthylehter) mit unterschiedlichen Viskositaten wur-
den untersucht, um die Leistungsfahigkeit des Magnet-
rahrers im NETZSCH ARC® 254 zu testen [1]. Da die Vis-
kositat eine temperaturabhangige Eigenschaft ist und
Literaturwerte fur die Viskositat der getesteten Poly-
glycole nur bei 50 °C verfigbar waren, wurden die ent-
sprechenden Viskositatswerte bei 20 °C und 50 °C mit
dem NETZSCH-Kinexus-Rotationsrheometer (Abbildung
3 und Tabelle 1) untersucht. Die bei 50 °C gemessenen
Werte stimmen gut mit den Literaturdaten Uberein.

Tab 1. Messbedingungen der Kinexus-Messungen

Kinexus-Messkonfiguration

Obere Geometrie Parallele Platte mit 40 mm-Durchmesser
Untere Geometrie 65 mm untere Platte
Messspalt 0,5 mm

Messparameter Scherrate von 0,17- 100 5™

Daruber hinaus konnte die starke Temperaturabhangig-
keit der Viskositat bei Anderung der Probentemperatur
von 50 °C auf 20 °C bestatigt werden. Der Temperatur-
unterschied von nur 30 K verdreifacht die Viskositats-
werte fur alle drei Proben, wie der Abbildung 4 zu ent-
nehmen ist.
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4 Vergleich der Viskositatsergebnisse fur drei Polyglycole, gemessen mit dem NETZSCH Kinexus-Rotationsrheometer.
Zur besseren Vergleichbarkeit wurden die Werte fir die Messungen bei 20 °C (grau) durch 3 dividiert.
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Leistungsfdhigkeit des Magnetriihrers

Die Effizienz des Magnetrihrers wurde mit einem Behal-
termitStandardabmessungenvon8ml(@=2,54mm)und
einem grofBen Behélter mit 130 ml (@ = 60,0 mm) unter-
sucht. FUr Standarduntersuchungen des thermischen
Durchgehens mussen die vorher beschriebenen Behalter
aus Metall dem Druckaufbau der Zersetzungsreaktion
standhalten. Deshalb sind Behalter aus Glas eine Aus-
nahme, hier wurden sie jedoch verwendet, um zu sehen,
ob sich das Ruhrstabchen bewegt oder nicht. Der Behal-
ter wurde jedes Mal bis zur Aquatorebene des kugel-
formigen Behalters geflllt. Es wurden verschie-
dene Abmessungen und Formen von Ruhrstabchen,

glasummantelte und PTFE-schichtete Rihrstabchen und
unterschiedliche Rotationsgeschwindigkeiten, getes-
tet. Alle Ergebnisse sind im Benutzerhandbuch zu fin-
den [2]; einige Ergebnisse sind in Abbildungen 5 und 6
zusammengefasst, wobei ja bedeutet, Rihren mit dieser
Geschwindigkeit ist moglich, nein bedeutet, ein Rihren
ist nicht moglich.

Literatur

[1] BYK-Chemie GmbH, Wesel, Germany
[2] Bedienungsanleitung NETZSCH ARC 254
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5 Effizienz des Ruhrens im Inneren des ARC® 254 mit verschiedenen Medien und variierender Rotationsgeschwindig-

keit fir ein glasbeschichtetes Ruhrstdbchen von 8,5, mm Lange
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6 Effizienz des Ruhrens im Inneren des ARC® 254 mit verschiedenen Medien und variierender Rotationsgeschwindig-
keit fir ein PTFE-beschichtetes ellipsenformiges Rihrstabchen von 16 mm Lange
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