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1 Zweck

Bei dem Gebrauch von Kapillarviskosimetern treten oft
Fehler auf, deren Ursache teils auf Besonderheiten des
FlieRvorgangs, teils auf die Ausfiihrung der Gerate und
die Versuchsdurchfiihrung, teils auf Eigenschaften der
Fliissigkeit zuriickgehen. Im folgenden werden die Fehler-
quelien im einzelnen behandelt und die fir newtonsche
Fliissigkeiten 1) geltenden Korrektionen — soweit mog-
lich — angegeben.

2 Anwendungsbereich

Diese Norm gilt fiir Kapillarviskosimeter, die ohne Fremd-
iiberdruck oder mit einem Fremdiiberdruck bis 1 bar be-
trieben werden. Es werden nur Viskosimeter beriicksich-
tigt, bei denen die Viskositat aus der DurchfluBzeit fir ein
gegebenes Fliissigkeitsvolumen bestimmt wird, wobei
dieses Volumen durch zwei MeBmarken festgelegt ist.

Die Geratekonstanten der Viskosimeter sollen mit Hilfe
viskosimetrischer Standardfliissigkeiten bestimmt werden
{AnschluB an die Basis der praktischen Viskosimetrie nach
DIN 51L550). Anderenfalls kénnen weitere Fehler auf-
treten, die in dieser Norm nicht behandelt werden.

3 Mitgeltende Normen
DIN 1342 Viskositat newtonscher Flissigkeiten

DIN 51 550 Viskosimetrie; Bestimmung der Viskositat,
Aligemeine Grundlagen

DIN 53017 Viskosimetrie; Bestimmung des Tempe-
raturkoeffizienten der Viskositat

4 MeRprinzip

Die Bestimmung der Viskositat mit Kapillarviskosimetern
beruht auf der Anwendung des Hagen-Poisseuilleschen
Gesetzes 2).

n.R4-Ap
T-AZ-8Pp ,_ o* 1
8 V. L t=C*-t (1)

Wird der Wirkdruck Ap durch einen Héhenunterschied
der beiden Fliissigkeitsmenisken vor und hinter der Ka-
pillare erzeugt, so gilt auch Gleichung (2)

n-R4.-g-h,
= % t=K*-t
YV eV L (2)

In den Gleichungen (1) und (2) bedeutet n bzw. v die
dynamische bzw. kinematische Viskositat3)} nach

Normenausschu Materialprifung (NMP) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.

DIN 1342. Die mittlere hydrostatische Druckhdhe h
wahrend der DurchfluBzeit ¢ ist bei newtonschen Fliissig-
keiten unabhangig von der Viskositat.
Bei der Anwendung eines Fremdiiberdrucks p zusatzlich
zur Druckdifferenz durch die Eigendruckhohe h  gilt
Gleichung (3)

n-R4-(ptg-0-hy)

= .t =C* . 3
n 8. V.1 t=Chot (3)

In Gleichung (3) wird beriicksichtigt, daR Eigendruckhdhe
und Fremiiberdruck gleichsinnig oder gegensinnig wirken
konnen.

Der Koeffizient K* ist fir ein gegebenes Viskosimeter eine
Konstante; C;, hangt vom gewahlten Fremdiiberdruck
und von der Flissigkeitsdichte ¢ ab. Der Auswertung von
Messungen liegen haufig statt der Gleichungen (2) und (3)
Zahlenwertgleichungen zugrunde. Dann treten statt der
Koeffizienten K* und CJ B0 die Geratekonstanten K und
C 0 auf, wobei mit C00 die Geratekonstante fiir verein-
barte Bezugswerte des Fremdiiberdrucks und der Flissig-
keitsdichte bezeichnet wird (Berechnung von C_  aus
Cop siehe Abschnitt 5.4). Am gebrauchlichsten 1st die
Angabe von K in mm?/s?, siehe 4) und vonC bzw C

in mPa - s/s, siehe 5).

5 Korrigierbare Fehler und Korrektionen

5.1 Fehler durch Anlauf 8) und durch kinetische Energie
(,Hagenbach-Korrektion®’)

Das Hagen-Poiseuillesche Gesetz setzt voraus, daB die ge-

samte potentielle Energie der Stromung in der Kapillare

1) Definition der newtonschen Fliissigkeit siehe
DIN 1342

2) Verwendete Formelzeichen und Einheiten siehe Ab-
schnitt 8

3) Gebrauchlichste Einheit fiir die dynamische Viskositat:
mPa - s {Millipascalsekunde), bisher cP {Zentipoise);
1 cP = 1 mPa - s. Gebrauchlichste Einheit fiir die kine-
matische Viskositat: mm?2/s, bisher ¢St (Zentistokes);
1 ¢St =1 mm?/s.

4) Bisher cSt/s; 1 cSt/s = 1 mm?2/s?

5) Bisher cP/s; 1 cP/s =1 mPa - s/s

6) Die in der Literatur noch vielfach erwdhnte Couette-
Korrektion hat sich als iiberfliissig erwiesen, weil die
Reibungsarbeit wahrend des Anlaufvorganges durch
geeignete Wahl des Wertes von m im Korrektionsglied
der Gleichung (4) beriicksichtigt werden kann.

Fortsetzung Seite 2 bis 8
Erlauterungen Seite 8
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in Reibungsenergie umgewandelt wird. Dies trifft nicht
ganz zu, da die Flissigkeit am Eingang der Kapillare be-
schleunigt wird (Druckverlust); am Kapillaren-Ausgang
wird dagegen ein Teil der kinetischen Energie der Stro-
mung zuriickgewonnen {Verminderung des Druck-
verlustes). Die Hagenbach-Korrektion ist an den Glei-
chungen (1) und (2) anzubringen.

_m-RA.Ap m-0-V
8.V.L 8n-L-t
bzw. n-R“-g-hm .
v= e (4)
8- V.L 8 -L-t

Das zweite Glied in Gleichung (4) stellt die Hagenbach-
Korrektion dar. Der Wert fiir den Faktor m kann mit
einiger Sicherheit nur fiir den Fall des Ausfliefens aus
einem scharfkantigen Kapillaren-Ausgang bzw. aus einer
glatt abgeschnittenen Kapillare angegeben werden; er
betragt im Héchstfalle m = 1,12. Beiallen Kapillarviskosi-
metern, bei denen die Kapillare trichterformig in ein wei-
teres GefaR miindet, ist m keine Konstante, sondern eine
Funktion der Reynoldszahl der Strémung in der Kapillare.
im Bereich der Reynoldszahlen Re < 100 wird auch bei
Ubbelohde-Viskosimetern mit scharfkantigem Kapillaren-
Ausgang m < 1,12.
Beim AusflieBen aus einem trichterformigen Kapillaren-
Ausgang tritt an die Stelle von Gleichung (4} die Gleich-
chung (5).
n R%-g-hy 0,00166 - V32
8.v.L L(2-K* R)V2.¢2
Fiir ein gegebenes Viskosimeter kann man alle nicht
variablen GroRen zu einer Konstante E zusammenfassen
und das Korrektionsglied E/t? schreiben. Es ist iblich, E
durch die Zahlenwertgleichung (6) zu definieren 2)

po_ 186 V32
L (2-K-R72

(5)

y=

(6)

Anmerkung: Die experimentelle Bestimmung der
Hagenbach-Korrektion als Funktion von Re fir ein be-
stimmtes Viskosimeter ist aufwendig und nur durch Ver-
gleichsmessungen mit Langkapillarviskosimetern einiger-
maBen sicher auszufiihren. Aus diesem Grunde versucht
man jetzt, die Anwendung der (unsicheren) Korrektion
iiberhaupt zu vermeiden. Einmal werden 200 sals Mindest-
durchfluBSzeit fiir ein Kapillarviskosimeter in den meisten
Normen vorgeschrieben. AuBerdem kann man die Gré8e
der Hagenbach-Korrektion verringern, wenn man das
Verhéltnis V/L verkleinert (Master-Viscometer, Mikro-

2) Siehe Seite 1

Ubbelohde-Viskosimeter) und den Kapillaren-Ausgang
trichterformig ausbildet.

Fiir die Anwendung der Hagenbach-Korrektion bei der
Messung sehr niedrigviskoser Polymerlésungen und der
Losungsmittel mit Ubbelohde-Viskosimetern ist eine
Norm in Vorbereitung.

Soll der relative Fehler e durch Vernachlassigen der Kor-
rektion einen bestimmten Wert nicht iibersteigen, so muf}
die DurchfluBzeit den in Tabelle 1 aufgefiihrten Bedin-
gungen geniigen.

Bild 1 gibt die MindestdurchfluBzeiten an, die bei ge-
normten Viskosimetern eingehalten werden miissen, damit
der durch Vernachlassigung der Korrektion entstandene
Fehler kleiner bleibt als die Halfte des in den einzelnen
Normen angegebenen Wiederholstreubereiches.

Bei den nicht aufgefiihrten genormten Kapiliarviskosi-
metern kann durch Begrenzung der AusfiuBzeit auf min-
destens 200 s, trichterférmigen Kapillaren-Ausgang und
durch einen groReren Wiederholstreubereich die Korrek-
tion immer vernachlassigt werden.
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Bild 1. MindestdurchfluBzeiten fir genormte Viskosi-
meter in Abhédngigkeit von der Geratekonstante
fiir einen maximalen Fehler von 0,5% beim Vogel-
Ossag-Viskosimeter und von 0,15% beim Ubbe-
lohde-Viskosimeter. Die obere Kurve gilt fiir scharf-
kantigen, die untere fir trichterformigen Kapil-
laren-Ausgang.

Tabelle 1. Zahlenwertgleichungen fiir die Mindest-DurchfluBzeiten ¢ und die zugehdrigen relativen Fehler £ durch

Vernachlissigen der Hagenbach-Korrektion 2)

Messung
scharfkantig

Ausbildung des Kapillaren-Ausgangs

trichterformig

m.V.Q)-;-
c-L-Cp.Q

mit Fremdiiberdruck
t=1,99- (

.o\l LI
t24,90-M2o(e~L) 3.R 6
Cp‘g

ohne Fremdiiberdruck

m-v \2
o ——112
£=21.99 (e'L~K)
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5.2 Steighohenfehler

Die Oberflachenspannung o bewirkt, da eine die Rohr-
wand benetzende Fliissigkeit um den Betrag Ah empor-

steigt.

20 (7)

Ah=m—rr
Roe

Die GroRe des tatsichlich auftretenden relativen Steig-
hohenfehlers € in % kann mit der folgenden Formel be-
rechnet werden:

Ah _
£ = Y -100 =

2 1 1 o 9
—2 (L )2 -22). 100 8
g hy (H r2)<0 90) ®

Zur Abschitzung dieses Fehlers dient die Tabelle 2.

Tabelle 2. Relativer Steighohenfehler ¢ in %

o ag
ﬁir———0=50cm3/s2
0 G
hm incm 10 20 50 100
bei - — =1 01 | 05 | 02 | 0,1
o , \ , .
| 1 _
bei Pl 2 2,0 1,0 0,4 0,2
1 2

In der Praxis kann man den Steighéhenfehler in folgenden

Fallen vernachlassigen (siehe auch: Weitere Normen):

a) bei Viskosimetern, die mit Fremdiberdruck von
40 mbar und mehr betrieben werden,

b) bei Viskosimetern mit sehr langer Kapillare und groRer
hydrostatischer Druckhdhe, z. B. Master-Viscometer
des Institute of Petroleum, :

c) bei Viskosimetern, bei denen die Fliissigkeit aus dem
MeRgefaR in ein gleichgebautes Vorratsgefall stromt,
z. B. Bingham-Viskosimeter, Viskosimeter nach Ubbe-
lohde (gleichschenklige Bauart);
BS/IP-U-Rohr-Viskosimeter fiir undurchsichtige Flussig-
keiten,

d) bei Ubbelohde-Viskosimetern mit hangendem Kugel-
niveau, wenn die Kriimmung dieses Niveaus giinstig
gewahlt ist. Bei normgerecht gebauten Gerdten liber-
steigt die Korrektion im allgemeinen nicht 0,1 bis 0,2 %.

Der EinfluR des Steighdhenfehlers ist jedoch zu beachten:

a) bei Viskosimetern mit kleiner Druckhéhe, bei denen
die Fliissigkeit aus dem oberen Gefal in ein Gefal
stromt, dessen Durchmesser wesentlich von dem des
oberen GefiBes verschieden ist, z. B. beim Vogel-
Ossag-Viskosimeter, beim Cannon-Fenske-Viskosi-
meter und beim einfachen Ostwald-Viskosimeter,

b) bei allen Pipetten-Viskosimetern, bei denen die Flissig-
keit aus einer Kapillare frei ausflieBt, z. B. bei der
Bloompipette.

5.3 Wirmedehnung der Kapillare und des MeRgefiRes

Bei Viskosimetern mit Fremdiberdruck ist keine Korrek-
tion erforderlich. Bei Viskosimetern ohne Fremdiber-
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druck muB eine Korrektion angebracht werden, weil
durch Erwarmung nicht nur der Halbmesser und die Lange
der Kapillare und das Volumen der MeRBkugel, sondern
auch die hydrostatische Niveaudifferenz verandert
werden. Die korrigierte Geratekonstante K’ ist daher

K=K(1+ a-AD) (9)

Fiir die Herstellung von Glasgeraten vornehmlich verwen-
detes Borosilicatglas 3.3 (siehe DIN 1SO 3585) hat einen
Lingenausdehnungskoeffizientenvon (3,3£0,1) - 10-6/K
im Temperaturbereich 20 bis 300 °C. Andere fiir Glas-
gerate verwendete, mit Borosilicatglas bezeichnete Glas-
arten weisen zumeist Langenausdehnungskoeffizienten
im Bereich 3,3 bis 5,0 - 1075/K auf.

5.4 Druckhéhenfehler

Der Druckhdhenfehier tritt nur auf, wenn mit Fremdiber-
druck gearbeitet wird. Die Korrektion beriicksichtigt, daf
der Fremdiiberdruck durch das Eigengewicht der Fliissig-
keit erhoht oder erniedrigt werden kann. Es gilt 2)

p Coo
CP-Q=K I—)-O—(T +00 ig (10)
Dabei gilt das obere Vorzeichen, wenn Gewichtund Uber-
druck im gleichen Sinne wirken. Selbst wenn man immer
mit dem gleichen Uberdruck arbeitet, also wenn p =p ist,
ist eine Dichtekorrektion anzubringen:

Co,gzco,oiK(O— Qo) (11)

Es ist also zusatzlich eine Dichtemessung auch dann not-
wendig, wenn die dynamische Viskositat unmittelbar in
einem Viskosimeter mit Fremdiberdruck bestimmt
werden soll. Auf die Dichtekorrektion kann verzichtet
werden, wenn die mittlere Eigendruckhdhe der Fiiissigkeit
im Viskosimeter gleich Null ist, z. B. Bingham-Viskosi-
meter, Viskosimeter nach Ubbelohde (gleichschenklige
Bauart) 7), oder wenn die Fremddruckhdhe sehr viel
groRer als die mittlere Eigendruckhdhe der Flissigkeit ist.

Vorzunehmen ist die Korrektion z. B. beim Messen der
dynamischen Viskositait mit dem Vogel-Ossag-Viskosi-
meter,

5.5 Neigungsfehler

Viskosimeter miissen in der Stellung verwendet werden, in
der die Geratekonstante bestimmt wurde (Normallage).
Weicht die Verbindungslinie zwischen den Mittelpunkten
der NiveaugefiBe von der Normallage ab, dann dndertsich
auch die hydrostatische Niveaudifferenz und damit die
Geratekonstante. Hat die Verbindungslinie zwischen den
beiden Mittelpunkten der NiveaugefaBe statt des urspriing-
lichen Winkels®, den Winkel ¢ gegeniiber der Senk-
rechten, so andert sich die Konstante um den Fak-

cos . s e .
tor E:o_s;i . Die korrigierte ‘Geratekonstante ist also

K =K% (12)
COS ¢

2) Siehe Seite 1

7) Bei sehr kleinen Wirkdriicken muR beriicksichtigt
werden, daR bei der praktischen Ausfilhrung der Vis-
kosimeter die mittlere Eigendruckhohe nicht genau
Null wird, da die FlieRgeschwindigkeit sich wéhrend

des Messens etwas andert.
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