Erstelldatum: 29.04.2019

AWT)

Arbeitsgemeinschaft
Warmebehandlung + Werkstofftechnik e.V.

AiF-Nr. 19115N

Arbeitsblatt

Abschrecken in wassrigen Polymerlésungen. Mechanismen und
Prozesssteuerung

AiF-Nr.; 19115N
Obmann: Thorsten Beitz

beteiligte Unternehmen:

Burgdorf GmbH & Co0.KG, Fuchs Schmierstoffe
GmbH, Hanomag Lohnharterei GmbH, Harterei
Schmidthaus, Klingelnberg GmbH, Petrofer
Chemie H. R. Fischer GmbH + Co. KG, ZF
Industrieantriebe Witten GmbH, Rohde
Schutzgastfen GmbH, Flender GmbH,
Wegener Hartetechnik GmbH, ZF Wind Power
Antwerpen NV, Warmebehandlungstechnik
Martin Eschbach, Buderus Edelstahl GmbH,
Reintjes GmbH

Laufzeit:
01.05.2016 — 31.10.2018

Erstelldatum:
29.04.2019

Zielsetzung und Losungsweg

Ziel dieses Vorhabens war eine eingehende
Analyse und Modellierung der Vorgange und
der zugrundeliegenden Mechanismen, die in
wassrigen Polymerldsungen zur Filmbildung
und zum periodischen Zusammenbruch und
Wiederaufbau  wahrend des  Abschreck-
prozesses fuhren. Dies wurde unter besonderer
Berticksichtigung der Einflisse von Stromungs-
art und Bauteilabmessung durchgefuhrt. Aus
den gewonnenen Daten wurden Ansatze zur
prozesssicheren Steuerung von Polymer-
abschreckungen abgeleitet, die die Arbeits-
sicherheit und die Prozessqualitdt verbessern
kénnen.

In diesem Zusammenhang wurden folgende
Fragen und Teilziele bearbeitet:

e Wie erfolgt die Filmbildung zu Beginn
und wahrend der Dampfhautphase?
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e Welche Faktoren beglnstigen eine
frihzeitige Beseitigung der Dampfhaut?

¢ Unter welchen Bedingungen treten die
explosionsartigen Wiederbenetzungen
auf  und wie lassen sie sich
prozesssicher vermeiden?

e Unter welchen Bedingungen kann es zur
Neubildung der Dampfhaut kommen?

e Wie lasst sich die Olartige
Abschreckcharakteristik im Bereich der
Martensitstarttemperatur durch
Modifikationen der Umwalzbedingungen

optimieren?
e Wie lassen sich diese komplexen
Vorgénge mechanismenbasiert

modellieren?

Basierend auf dem Stand der Technik und
eigenen Vorversuchen wurde bei der Planung
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des Vorhabens die in Bild 1 dargestellte
Forschungshypothese formuliert:

e Nach dem Eintauchen der heil3en Bauteile in
die wassrige Polymerlésung kommt es an der
Bauteiloberflache zu einer Verdampfung des
Wassers und damit zu einer Dampffilm-
bildung. Diese Wasserverdampfung fihrt zu
einer Aufkonzentration der Polymerlésung, die
unmittelbar oberhalb des Dampffiims zur
Bildung eines aufkonzentrierten Polymerfilms
fuhren kann. Diese Anordnung wird im
Folgenden als Schicht bezeichnet.

e Die schlagartige Benetzung wird durch einen
lokalen Riss im Polymerfilm eingeleitet. Aus
der dort einstrémenden aufkonzentrierten
Polymerlosung verdampft das Wasser. Die
daraus resultierende Volumenvergréf3erung
zerstort die Schicht, was zu einer
schlagartigen Benetzung des Bauteils fihrt.
Im Anschluss kann sich dieser Vorgang
mehrfach wiederholen.

Verdampfen
des Wassers

Schlagartige
Benetzung

Dampffilm-
bildung
Hypothese fur die
Mechanismen des
explosionsartigen
Wiederbenetzens

Ausbildung

Polymerfilm s

reil3t ein

Polymerfilms

Bild 1: Hypothese fur die Mechanismen des
explosionsartigen Wiederbenetzens

Das Forschungsziel wurde durch eine
kombinierte experimentelle und modellbasierte
Untersuchungsstrategie mit der Verzahnung
warmebehandlungstechnischer  (IWT)  und
prozesstechnischer (Uni Bremen) Expertisen
erreicht. Das Zusammenwirken der
entsprechenden Arbeitspakete ist in Bild 2 im
Uberblick dargestellt.
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AP 0: Vorbereitende Arbeiten
Ebene 1: Modellbildung Ebene 2: Bauteilversuche Ebene 3: Betriebsversuche
AP 1: AP 4:
Aufbau Modellversuch Aufbau Abschreckeinrichtung

AP 2: AP 5;
- Entwicklung Bau globaler
Konzentrationssensor Leitfahigkeitssensor
AP 3: AP 6:
: Quasistationére Entwicklung Auswerteroutine

Experimente flr 2D-Wéarmestréme

- AP 9:
Materialdaten der Polymere

e Eﬁ APs:

AP 10: AP 11:
> Ableitung u. Integration Validierung
Modellansatze — Strémungssimulation
Fs1 ¢
AP 12:
Legende FS1+FS2 fir den Betrieb €
FS2 von Polymerabschreckbidern

Bild 2: Ubersicht der Arbeitspakete (AP) und ihr
Zusammenwirken und Zuordnung der
ausfihrenden Forschungsstelle

Die experimentellen Arbeiten sind auf drei
Ebenen abgelaufen. Auf der ersten Ebene
wurde der  Verdampfungsvorgang  von
einzelnen Polymertropfen analysiert. Hierzu
wurden Polymertropfen auf eine Heizflache
(oberhalb Leidenfrosttemperatur) aufgebracht.
Die Filmbildung zwischen Tropfen und Wand
sowie das dynamische Tropfenverhalten wurde
optisch mit Video- und Hochgeschwindigkeits-
aufnahmen analysiert. Weiterhin wurde ein
Modellversuch erstellt, der durch eine geregelte
Heizung eine eingetauchte zylindrische Probe
nahezu konstant bzw. zyklisch auf hoher
Wandtemperatur hielt. Unter diesen
kontrollierten Bedingungen sind die Ablaufe in
der Grenzschicht um die Probe einfacher zu
analysieren als im instationaren Fall bei reiner
Abklhlung (AP 7).

Zur Charakterisierung der Konzentrations-
verteilungen von wassriger Polymerlésung,
Polymer, Wasser und Wasserdampf in der
unmittelbaren Nahe der Probenoberflache
wurde von der FS2 ein Sensorsystem
entwickelt, das lokal die Leitfahigkeit/Kapazitat
zwischen einer punktférmigen Sensorspitze und
der Oberflache sowie die Temperatur an der
Sensorspitze erfasst (AP 2). Mit diesem
Sensorsystem wurde der Fluidzustand als
Funktion des Abstandes zur Probenoberflache
erfasst. Durch die kontinuierliche Messung der
lokalen Leitfahigkeit als Funktion des
Oberflachenabstands wurden abrupte
Anderungen der Schichtzusammensetzung und
damit Schichtdicken detektierbar. Erganzend
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wurden die Vorgange durch eine High-Speed
Kamera dokumentiert. Durch systematische
Anderung der Probentemperatur Uber den
gesamten relevanten Bereich wurden aus
diesen Messungen Modellvorstellungen
abgeleitet  und in  die Mehrphasen-
Stromungssimulation  integriert (AP 9 und
AP 10). Dabei wurden die grundlegenden
Unterschiede bei der Verwendung von
Polymerlésungen mit normaler bzw. inverser
Loslichkeit in  der Wasserphase heraus-
gearbeitet und ausfihrlich auf den Einfluss der
wesentlichen  Prozessparameter wie der
Polymerkonzentration in der Losung, deren
Temperatur und die Auswirkung definiert
erzeugter Anstromungen (Axial- und
Radialstromung) eingegangen (siehe AP 3).

Auf der zweiten experimentellen Ebene (FS1)
wurde eine Abschreckeinrichtung realisiert, die
die Abschreckung von zylindrischen Teilen mit
verschiedenen Durchmessern bis zu einem
Gewicht von 18 kg mit definierten Anstromarten
ermoglicht. Als relevante Anstrdmarten wurden
die axiale Vorbeistromung, die Zirkularstrémung
um den Zylinder herum und die radiale
Anstromung in  Form einer Jet-Strdbmung
realisiert (AP 4). Die Abkuhlung wurde durch
randnahe Temperaturmessungen in
verschiedenen Zylinderh6hen dokumentiert.
Ferner wurde ein Auswerte-Tool entwickelt, das
die Verteilung der Oberflachentemperatur unter
Bertcksichtigung von radialen und axialen
Warmestrémen als Funktion der Abkuhldauer
ermittelt (siehe AP 6). Zudem wurde eine
Einrichtung zur Messung des globalen Leitwerts
zwischen Probe wund einer umgebenden
Elektrode in Anlehnung an die Arbeiten von

Die Modellversuche und der entwickelte
Konzentrationssensor haben gezeigt, dass die
Polymerkonzentration nahe der Phasengrenz-
flache ansteigt. Weiterhin konnte nachgewiesen
werden, dass die Konzentrationserh6hung
durch Verdampfen des Wassers entsteht.

Die Beobachtung der unteren Stirnfliche am
induktiv beheizten Zylinder hat gezeigt, dass
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Tensi [Ten85] in die Abschreckeinrichtung
integriert (AP 5). Zur visuellen Dokumentation
wurden die Abschreckvorgénge auch auf dieser
Ebene mittels Videokamera gefilmt. Weiterhin
wurde ein Hydrophon =zur Erfassung der
Schallemissionen wéhrend des Abschreck-
vorgangs in die Abschreckeinrichtung integriert.

Die Ergebnisse aus AP 1, AP3 und AP7
machten einerseits eine Beurteilung der
Modellansatze mdoglich (AP 11). Andererseits
wurden durch die systematischen Variationen
der relevanten Parameter Bereiche identifiziert,
die eine unzureichende Reproduzierbarkeit der
Abklhlung bzw. wiederholte explosionsartige
Wiederbenetzungen aufweisen.

Reale Bauteile in der Industrie kdnnen sehr viel
grolRer und schwerer sein als im Labormalfistab.
Um einen Anschluss der Laboruntersuchungen
(AP 3 und AP 7) an diese Verhdltnisse zu
erhalten, wurde im Rahmen von
Betriebsversuchen ein Bauteil mit einem
Gewicht von 78 kg mit Thermoelementen
bestiickt und verschiedene Abkuhlverlaufe
ermittelt. Parallel wurden die Schallemissionen
dieser Abschreckprozesse dokumentiert (AP 8).
Unter Verwendung der Zusammenhange
zwischen optischen und akustischen
Informationen, die bei den Untersuchungen in
den AP 3 und AP 7 gewonnen wurden, konnten
Informationen Uber das Benetzungsverhalten
abgeleitet werden.

Basierend auf diesen Ergebnissen wurden im
letzten Schritt Empfehlungen fiir den Aufbau
und den Betrieb von Polymer-Abschreckbadern
erarbeitet. (AP 12).

die Dampfhaut Uber die gesamte Flache
schlagartig zusammenbricht und eine
Benetzung stattfindet. Als Konsequenz tritt eine
rasche Dampfbildung auf, wodurch Kkleine
Blasen und/oder Polymerstiicke bzw.
hochkonzentrierte Bestandteile explosionsartig
von der Oberflache abgestoRen werden. Im
Folgenden wachsen die gebildeten Dampf-
blasen schnell an und verbinden sich zu einem
neuen Dampffiim. Beobachtungen mittels
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Hochgeschwindigkeitskamera (20.000 Bilder/s)
haben ergeben, dass die erste Stoérung der
Dampfhaut stets an der Kante der Stirnflache
auftritt und sich dann nahezu schlagartig
kreisférmig entlang der Kante ausbreitet. Erst
anschlieend bricht der Film in radialer
Richtung, d.h. zum Zentrum hin, zusammen.

Der Aufbau der Abschreckeinrichtung fir
Bauteilversuche mit insgesamt funf
verschiedenen Innenaufbauten zur Erzeugung
definierter Anstromungen hat die Durchfiihrung
eines  breiten  Versuchsspektrums  unter
besonderer Beriicksichtigung der Einfliisse von
Stromungsart und Bauteilabmessung
ermdglicht. Die dabei eingesetzte Kombination
von Abkuhlverlaufsmessung, visueller Beob-
achtung, Messung des globalen Leitwerts und
Erfassung der Gerduschentwicklung durch ein
Hydrophon hat eine breite Charakterisierung
der Vorgange bei der Abschreckung in
wassrigen Polymerlésungen ermdglicht. Aus
den Ergebnissen der Bauteilversuche konnten
vier Basisfalle extrahiert werden. Daraus wurde
eine Systematik erarbeitet, die ausgehend von
den oben erwahnten Messgrofen
Zusammenhange zwischen den untersuchten
EinflussgroBen und dem resultierenden Fall
ermoglicht. Bild 3 zeigt exemplarisch einen

dieser Falle, der durch das Auftreten von
explosiven Filmzusammen-brichen in
Kombination mit Wiedererwarmungen

charakterisiert wird. In Tabelle 1 ist die
Intensitat dieses Effekts qualitativ fur alle
untersuchten Kombinationen von Anstromungs-
art, Stromungsgeschwindigkeit, Probenmasse,
Polymertyp, Polymerkettenlange und Bad-
temperatur zusammengefasst. Demnach flhren
das kurzkettige PVP-KK und das PAG allenfalls
zu leichten  Wiedererwarmungen.  Sehr
ausgepragt ist der Effekt beim langkettigen
PVP. Er fallt tendenziell bei axialer Anstromung
geringer aus und lasst sich dann durch eine

erhohte  Stromungsgeschwindigkeit in  den
allermeisten Fallen vermeiden.
Einschrankend ist anzumerken, dass eine

unzureichende Reproduzierbarkeit der Abkuhl-
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Bild 3: Fall 4: AbkUhlung mit Filmneubildungen
und Wiedererwarmungen (50 mm, PVP-LK, axial
0,14 m/s, 25°C): oben: Temperatur und Strom
zwischen Probe und Sensor; unten: Frequenz-
spektrum der Gerauschentwicklung

Intensitat der Wiedererwarmung

At Masse 0,06 kg Masse 2 kg Masse 18 kg | Masse 78 kg
mis] [PVP[PVP PVP PVP PVP
kK | Lk PAG KK LK PAG LK PAG PAG

20 °CJ20 °C|35 °C|25 °C|55 °CJ25 °CJ55 °CI35 °C[ 35 °C | 35 °C 35°C

axial

radial

0.5
0.25
Laborversuch

zirkular

Betriebsversuch

keine Masse 0,06 kg: Inconel 600, 2 12,5 x 60 in mm (IVF Smart Quench Tes
leichte Masse 2 kg: 1.4305, 2 50 x 133 in mm

mittlere Masse 18 kg: 1.4305, 2 110 x 240 in mm
starke Masse 78 kg: 1.4305, # 150 x 580 in mm (Betriebsversuche)

Time

Temperature

Tabelle 1: Intensitat der Wiedererwarmungen

verlaufe bei vielen Parameterkombinationen
eine prozesssichere Vermeidung des
explosiven Filmzusammenbruchs und der

Wiedererwarmungen nicht moglich macht.
Tabelle 2 dokumentiert exemplarisch neben
den Mittelwerten auch die Streuungen der tgs-
Zeiten fur die verschiedenen Versuchs-
varianten. Diese GroRRe ist bei zirkularer
Umstrémung kritisch zu sehen. Die extremen
Werte gehen dabei auf Abkihlverlaufe mit
ausgepragten Wiederbenetzungsfronten
zurick.
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mittlere t8/5-Zeit (Oberflache) [s]
At Geschw. | Masse 0,06 kg Masse 2 kg Masse 18 kg | Masse 78 kg
mis] |PVP|[PVP PVP PVP PVP
[ms] ORI LX< B o |Pae| Tk | Pac | Pac
20 °CJ20 °CI35 °CJ25 °CJ55 °C[25 °CJ55 °CI35 °C| 35 °C | 35 °C 35°C
axial 0.5 05[11]08[11[10] 52 5.7
0.25 05(28[16(44(34]| 143 | 7.8
radial 0.5 05(33[15[69[79]| 25 1.7
0.25 05[6.0|16[17.2(265] 3.7 8.8
Zirkular 0.5 0.8 117.9| 7.0 [53.623.2
0.25 0.5116.2110.0/44.7[40.7
Laborversuch Betriebsversuch 133
Range t8/5-Zeit (Oberflache) [s]
At Geschw. | Masse 0,06 kg Masse 2 kg Masse 18 kg | Masse 78 kg
PVP | PVP PVP PVP PVP
[m/s] wi | ik [PAS] Tk K |PAS| " | PAG PAG
20 °CJ20 °CI35 °CJ25 °CJ55 °C[25 °C|55 °CI35 °C| 35 °C | 35 °C 35°C
axial 0.5 06[24[05[16[04] 69 74
0.25 03[51[51[36[53] 213 123
radial 0.5 02[61[09]5.0(350] 16 1.2
0.25 02]49]2226.2(33.2] 35 1.6
Zirkular 0.5 241232) 6.8 1149|115
0.25 0.7 [22.0] 9.7 [18.8[57.0
Laborversuch Betriebsversuch 9.6
klein Masse 0,06 kg: Inconel 600, z 12,5 x 60 in mm (IVF Smart Quench Tes
Masse 2 kg: 1.4305, 2 50 x 133 in mm
Masse 18 kg: 1.4305, 2 110 x 240 in mm
grof3 Masse 78 kg: 1.4305, @ 150 x 580 in mm (Betriebsversuche)

Tabelle 2: Mittelwert und Range der t8/5-Zeit
berechnet auf Basis der Oberflachen-

temperaturen

Zusammenfassung

Die Ergebnisse der Modellversuche stlitzen die
Forschungshypothese zur Filmbildung zu

Beginn und wahrend der Dampfhautphase.
Allerdings konnte das Auftreten eines Risses im
Polymerfilm nicht direkt beobachtet werden. Auf
der anderen Seite spricht der Ort
derbeobachteten Stérung — Kante der
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Stirnflache — durchaus dafiir, dass es sich
dabei um ein AufreiBen des Films handeln
kann, da an dieser Stelle die
Oberflachenspannung fiir eine Reduktion der
Polymerfilmdicke sorgen sollte.

Die experimentellen Untersuchungen auf
Bauteilebene und im Rahmen der
Betriebsversuche haben gezeigt, dass die

Abklhlverlaufe bei Polymerabschreckung in
vielen untersuchten Fallen grof3en Streuungen
unterliegen und daher schwer zu bewerten
sind.

Bei der Abschreckung in wassrigen PVP-
Losungen ist eine simultane Reduzierung der
tss-Zeit, der zugehoérigen Range und das
Auftreten von Wiedererwarmungen durch eine
Reduzierung der Kettenldnge des Polymers
und der Badtemperatur moglich.

Fur PAG-Ldsungen konnen die Abkuhldauer,
die zugehtrige Range und das Auftreten von
Wiedererwarmungen in vielen untersuchten
Varianten simultan durch eine Erhdhung der
Stromungsgeschwindigkeit  erreicht werden.
Hinsichtlich der Strdmungsart sollten
vornehmlich axiale Strémungen verwendet
werden
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