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Viscometry; capillary viscometers with circular and rectangular cross section for determination of flow curves; syste-

matic deviations: sources and corrections

Viscosimétrie; Viscosimétres a tube capillaire de section transversale circulaire ou rectangulaire pour la détermination
des courbes d’écoulement; écarts systématiques, causes et corrections

1 Zweck

In dieser Norm werden die Ursachen fiir systematische
Abweichungen bei Kapillarviskosimetern mit Kreis- und
Rechteckquerschnitt behandelt und die Korrektionen —
soweit méglich — angegeben.

2 Anwendungsbereich

Bei der Bestimmung von FlieB- und Viskositatskurven mit
Kapillarviskosimetern missen systematische MeBabwei-
chungen bericksichtigt werden, die durch die Eigen-
schaften der Fllssigkeit, durch Besonderheiten des Flie3-
vorganges, durch die Ausflihrung der Gerate und durch
die Versuchsfihrung verursacht werden.

Festlegungen Uber zuldssige Abweichungen und Fehler-
grenzen mussen speziellen Prifnormen vorbehalten blei-
ben, da diese Anforderungen an die Prifung in Kapillar-
viskosimetern zur Bestimmung von FlieBkurven je nach
dem Anwendungsgebiet so unterschiedlich sind, daB
keine starre Regelung sinnvoll ist (siehe Erlduterungen).

3 Korrigierbare systematische
Abweichungen

3.1 Kapillaren mit Kreisquerschnitt
(Kreiskapillaren)

3.11 Form und MaBe

Die Stirnflichen der Kapillaren missen senkrecht zur
Kapillarenachse geschnitten und poliert sein. Sie diirfen
keinen Grat und keine Fase aufweisen.

Die geometrische Lange L’ (in der Regel identisch mit
der MeBlange L) ist bei Betrdgen dber 50 mm auf
0,05 mm zu bestimmen, z.B. mit MeBschiebern (siehe
DIN 862), bei Langen bis 50 mm auf 0,01 mm, z.B. mit
BugelmeBschrauben (siehe DIN 863 Teil 1).

Abweichungen der Form der Kapillaren von der einer
idealen zylindrischen Bohrung und die MeBunsicherheit
bei der Bestimmung des Radius kénnen das Ergebnis der
Viskositatsmessung stark beeinflussen. Die Bestimmung
des mittleren effektiven Kapillarenradius R hat deshalb
besondere Bedeutung. Da sich wesentliche Anderungen
von Querschnitts-Form und -Flache der Kapillaren langs
ihrer Achse bei nicht-newtonschen Flissigkeiten anders
auswirken kénnen als bei newtonschen Fllssigkeiten, ist
durch Auswahl der Kapillaren flr die beste verfligbare
GleichmaéBigkeit zu sorgen.

3.1.2 Bestimmung des mittleren effektiven Radius R
an Kapillaren mit der Lange L' > 10 mm und
dem Durchmesser2 - R<1 mm

Far Kapillaren, deren Radius entweder wegen des gerin-
gen Durchmessers oder wegen eines zu grof3en Verhalt-
nisses Lange durch Durchmesser nicht mit Innentastern
bestimmt werden kann, stehen zwei Verfahren der Radi-
usbestimmung zur Verfagung.

3.1.2.1 Bestimmung des mittleren effektiven Radius R
durch Referenzflussigkeiten mit bekannter
Viskositéat

Der mittlere effektive Radius R kann durch Anwenden des
Hagen-Poiseuilleschen Gesetzes mit Hilfe einer geeigne-
ten newtonschen Flissigkeit mit bekannter Viskositat
nach Gleichung (1) bestimmt werden,

4 ’
R= |/ —8 n-Q- L (1)
w-Ap

wenn durch geeignete Wahl der Strémungsbedingungen
die Hagenbach-Korrektion unter 1% bleibt und damit zu
vernachlassigen ist. Das Bestimmungsverfahren liefert
den mittleren effektiven Radius R fir newtonsche Fliissig-
keiten unabhéngig vom AusmaB und von der axialen Ver-
teilung der Formfehler der Kapillare, gibt aber keine
Detailinformationen Uber diese Fehler, die deshalb nach
anderen Verfahren bestimmt werden missen (siehe zum
Beispiel nach Abschnitt 3.1.2.2).
Das Verfahren erfordert kleine Druckdifferenzen Ap’ und
Volumenstréme Q, so daB fur diese Bestimmung im all-
gemeinen die Kapillare ausgebaut und in einer besonde-
ren MeBeinrichtung (zum Beispiel unter Verwendung der
Eigendruckhdhe der Referenzflissigkeit) gepriift werden
muB.

ANMERKUNG: Wenn die Hagenbach-Korrektion

héchstens 1% betragt, so ergibt sich fiir die Rey-

nolds-Zah! Re (siehe DIN 53012) die Bedingung

nach Gleichung (2)

’

Re <032 - )
2-R

Fir den in DIN 53014 Teil 1 empfohlenen Bereich
5=<L'/(2 - R) <100 ergeben sich mithin maximal
zuldssige Reynolds-Zahlen von 1,6 bis 32. Uber
die Auswahl der geeigneten kinematischen Visko-
sitat v der Referenzfllssigkeit, des Volumenstroms
Q und/oder der Druckdifferenz Ap’ siehe Bild 5 in
den Erlduterungen.
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3.1.2.2 Bestimmung des mittleren effektiven Radius R
durch Auswagen mit Quecksilber

Der mittlere effektive Radius R kann durch Wégen der
leeren (sorgfaitig gereinigten und getrockneten) und der
volistandig mit Quecksilber gefuliten Kapillare aus dem
Massenunterschied my, nach Gleichung (3) berechnet
werden.
R-]) — @®
Ong * - L

In Gleichung (3) bedeutet Qyg die Dichte des Quecksil-
bers: 13,546 g/cm® bei 20°C 13,534 g/cm® bei 25°C;
Zwischenwerte bei anderen Priiftemperaturen sind linear
zu interpolieren. Eine Luftauftriebskorrektion der Wagung
ist nicht erforderlich.

Das Bestimmungsverfahren ist hauptséchlich fur Kapilla-
ren aus Borosilikatglas geeignet, wo sich die vollstandige
Fallung leicht tuberwachen laBt. Die Vertraglichkeit des
Kapillaren-Werkstoffs mit Quecksilber ist bei Borosilikat-
glas 3.3 (nach DIN ISO 3585) gegeben; bei anderen
Werkstoffen ist hierauf zu achten.

Die GleichmaBigkeit des Kapillarenquerschnitts kann
dadurch gepruft werden, daB ein Quecksilberfaden der
Lange [ = L’/10 an 10 etwa gleichmé&Big liber die Kapilla-
renlange verteilte Stellungen gebracht und seine jeweilige
Lange [; bestimmt wird (zum Beispiel mit MeBmikroskop
oder Kathetometer). Die Langen [; darfen sich nur um
maximal 1% unterscheiden; anderenfalls ist die Kapillare
zu verwerfen.

ANMERKUNG: Wegen der verschiedenen
Gewichtung der Querschnittsabweichungen in den
Gieichungen (1) und (3) werden sich die nach den
beiden Verfahren bestimmten mittleren effektiven
Radien voneinander unterscheiden, wenn Abwei-
chungen von der idealen zylindrischen Bohrung
vorliegen. Bei hinreichend gleichmaBigen Kapilla-
ren sind diese Unterschiede jedoch im Rahmen
der MeBunsicherheit fiir den Volumenstrom Q und
die Wirk-Druckdifferenz A p’ nicht zu bemerken.

3.1.3 Bestimmung des mittleren effektiven Radius R
an Kapillaren mit Durchmessern 2 - R > 1 mm
und dem Verhaltnis L'/(2 - R) <20

Fir Kapillaren mit einem Verhdltnis Lange durch
Durchmesser L'/(2 -+ R) < 20 und einem Durchmesser
2 + R > 1 mm stehen zwei Verfahren der direkten Durch-
messerbestimmung mit InnenmeBsonden zur Verfi-

gung’).

3.1.3.1 Bestimmung des mittleren effektiven Radius R
mit Innentastern

Flr eine MeBunsicherheit von 0,1% stehen FeinmeB-
Innentaster in Verbindung mit MeBuhren fir Radien von
mindestens 1 mm zur Verfugung. Dabei ist vorausgesetzt,
daB die Kapillare von beiden Enden zuganglich ist und
das Verhaltnis Lange zu Durchmesser L'/(2 + R) héch-
stens 20 betrégt. Bei gréBeren Werten von L'/(2 - R)
muB der Mindestradius gréBer sein, um diese MeBunsi-
cherheit einhalten zu kénnen. Neben mechanischen ste-
hen auch pneumatische oder induktive MeBsonden zur
Verfligung.

) Uber Bezugsquellen gibt Auskunft:
DIN-Bezugsquellenverzeichnis fir normgerechte Er-
zeugnisse im DIN e.V, Burgrafenstrae 6, 10787 Berlin;
Postanschrift 10772 Berlin.

Der Durchmesser ist in 5 bis 6 gleichmaBig uber die
Kapillarenldnge verteilten Querschnittsebenen in vier
radialen Richtungen (etwa alle 45°) zu bestimmen. Aus
den Ablesungen wird der Mittelwert R und der Variations-
koeffizient v = (s/R) -+ 100% gebildet. Hierbei ist s die
empirische Standardabweichung.

Der Variationskoeffizient v darf nicht gréBer sein als
0,25%; dann darf der Mittelwert R flir den mittleren effek-
tiven Radius verwendet werden.

ANMERKUNG: Diese Festlegung entspricht bei
20 Einzelablesungen und dem Vertrauensniveau
von 95% einem Vertrauensbereich fiir den Erwar-
tungswert R von 0,24 %, siehe Gleichung (4) und
Tabelle 1 in DIN 1319 Teil 3/08.83.

3.1.3.2 Bestimmung des mittleren effektiven Radius R
durch Lehrdorne

Wenn bei kleinen Verhéltnissen L’/(2 - R) davon ausge-
gangen werden kann, daB die fertigungsbedingten Abwei-
chungen von der idealen zylindrischen Bohrung im
wesentlichen in einer Querschnittszunahme zu den
Kapillarenenden hin bestehen, dann sind mit einem gen-
gend fein abgestuften Satz geharteter zylindrischer
Dorne (zum Beispiel nach Art der Lehrdorne in DIN 2245
Teil 1) der kleinste Radius R, etwa in der Mitte zwischen
den Kapillarenenden und die Radien R; und R, an den
beiden Enden zu bestimmen und die Konusfehler der
beiden Kapillarenteile durch die Gleichungen (4) und (5)
zu berticksichtigen.

z =‘l‘/ 3-R3- RS @
"V RZ+R, R +RE

7 ;V 3-R3 RS )
2V RZ+R, - Ry*+RE

R; und R, sind die Radien der fir die Poiseuille-Stré-
mung &aquivalenten Kapillarenteile zylindrischer Form. Als
mittlerer effektiver Radius R ist das Mittel aus R, und R,
zu bilden, wenn sie sich um weniger als 0,3 % unterschei-
den; anderenfalls solite die Dise verworfen werden.

ANMERKUNG: Die Gieichungen fur Konusfehler,
elliptischen Kapillarenquerschnitt und gleichzeitig
elliptische und konische Bohrung sind bei S. Erk
[1] zusammengestellt. Sie sind fur newtonsche
Flussigkeiten hergeleitet. Wie aus Versuchen an
kurzen Dusen, die in beiden Richtungen durch-
strémt werden, hervorgeht, kénnen sich Konusfeh-
ler bei manchen nicht-newtonschen Fliussigkeiten
starker auswirken.

3.2 Kapillaren mit Rechteckquerschnitt
(Schilitzkapillaren)

3.21 Form und MaBe

Bei Kapillaren mit Rechteckquerschnitt ist die geometri-
sche Lange L’ in der Regel nicht identisch mit der MeB-
lange L; dann gilt als MeBlénge der Abstand der Lochmit-
ten der Bohrungen fir die DruckmeBsonden. Die MeB-
lange sollte bei Werten L > 50 mm auf 0,05 mm, bis
50 mm auf 0,01 mm mit Hilfe der FeinmeBeinrichtungen
nach den Abschnitten 3.1.1 und 3.1.3 bestimmt werden.
Die geometrische Schilitzldnge L’ sollte uber die Schlitz-
breite B auf 0,1 mm konstant sein.

Form und Flacheninhalt des Rechteckquerschnitts sind
bei zweiteilig ausgebildeter MeBstrecke Uber die MeB-
lange prifbar so konstant zu halten (Tiefenlehren mit

MeBuhren oder induktiven Tastern, Ebﬁwgt‘s:nﬂrﬁalka,n ts
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daB Korrektionen nicht erforderlich sind. Abweichungen
von der Planparallelitdét miissen bei der Schlitzhéhe H
unter H/200 bleiben (siehe DIN 53 014 Teil 1).

Die Schlitzbreite B muB liber die Lange L auf 0,5% kon-
stant sein.

Der Sitz der beiden Teile der MeBstrecke ist so zu kon-
struieren, daB beim Verschrauben keine Deformationen
eintreten kénnen, durch welche die Schlitzgeometrie ver-
andert wird. Die Wéande sollen so stark (oder gegebenen-
falls durch Rippen verstarkt) sein, daB die héchsten bei
der Prifung auftretenden Driicke keine merkliche Verfor-
mung des Schlitzes bewirken.

3.2.2 Korrektion des Seitenwandeinflusses
In Gleichung (6) (siehe DIN 53 014 Teil 1, Gleichung (14))

B- H®-Ap
Q=———— (6)
12-n-L
wird der Volumenstrom Q einer newtonschen Fliissigkeit
mit der Viskositat 7 so berechnet, als ob die kurzen Sei-
tenwande keinen EinfluB auf das FlieBfeld hitten.

Da in Wirklichkeit die Flissigkeit auch an diesen Wanden
haftet und Geschwindigkeitsgefélle aufgebaut werden, ist
der gemessene Volumenstrom Q™ kleiner. Das Verhaltnis
¢, = Q/Q7 ist der Widerstandsbeiwert des Seitenwand-
einflusses. Schubspannung und Geschwindigkeitsgefélle
an der Wand sind um den Faktor B/{H + B) kleiner als
bei Vernachldssigung des Seitenwandeinflusses.

Der Widerstandsbeiwert ¢, hangt vom Verhaltnis Schlitz-
breite durch Schlitzhéhe ab. Der Zusammenhang ist in
Bild 1 dargestellt (Berechnung dieser Funktion siehe bei-
spielsweise [2]).

Die Werte fur den Widerstandsbeiwert nach Bild 1 gelten
fur newtonsche Flussigkeiten. Sie geben aber auch einen
Anhalt dafur, wie gro3 das Verhélitnis B/H gewahlt wer-
den muB, damit sich der Widerstandsbeiwert ¢, beim
Ubergang vom newtonschen zum nicht-newtonschen
FlieBen nicht wesentlich andert.

BEISPIEL:

Fir einen Schiitz mit B/H = 15 ist der Widerstandsbei-
wert ¢, = 1,044. Fir strukturviskoses Stoffverhalten (Scher-
entzahung) ist der SeitenwandeinfluB geringer (siehe [2]),
d.h. der fur newtonsche Flussigkeiten geitende Wert von
¢, ist zu groB; er muf3 aber gréBer als eins sein, so daB fur
B/H = 15 mit einem Schatzwert ¢, = 1,025 fiir scherent-
zahende Flissigkeiten die Abweichung in Q 2% nicht
uberschreiten kann.

DIN53 014 Teil2 Seite 3

ANMERKUNG: Das Diagramm zeigt, daB flache
breite Schlitze kleine Seitenwandeinflisse haben;
daraus folgt, daB bei sehr hohen Werten von B/H
die Annaherungen an den ldealzustand unmerkli-
cher Seitenwandeinflisse nur bei groBen Volu-
menstrémen erreicht werden kénnen. Der gunstig-
ste Bereich liegt etwa bei 10 < B/H < 30.

Der SeitenwandeinfluB ist unabh&ngig davon, ob die Wirk-
Druckdifferenz Ap vor und hinter der MeBstrecke oder
mit Druckmef3sonden innerhalb der Mefstrecke bestimmt
wird.

3.23 Hagenbach-Korrektion bei Schlitzgeometrie

Wird die Gesamt-Druckdifferenz Ap, in der FlUssigkeit
umittelbar vor und hinter der Schlitzkapillare gemessen
und ist die Korrektion des Einlauf-Druckverlustes nach
Abschnitt 3.3.2 nicht méglich oder nicht erforderlich, so
kann die Hagenbach-Korrektion in Analogie zur Berech-
nung flr die Kreiskapillare nach Gleichung (7) durchge-
fuhrt werden.
.3, . 0" -

LAP% -1,12 - QQ—H 7

12-Q ¢ L’ 12- L - B

In Gleichung (7) ist o die Dichte der Flissigkeit. Fur den
Hagenbach-Koeffizienten wird der Wert 1,12 verwendet,
wie fir Kreiskapillaren mit glatt abgeschnittenen Enden
(siehe DIN 53 012/03.81, Abschnitt 5.1).

n=

3.3 Veranderungen an den KapillarenmaBen

An den MaBen der Kapillaren, die nach den Abschnitten
3.1 und 3.2 bestimmt wurden, kénnen durch die Priifung
oder die Priifbedingungen Verdnderungen eintreten, die
bertcksichtigt oder vermieden werden mussen. Hierbei
ist zwischen reversiblen und irreversiblen Veranderungen
zu unterscheiden.

3.3.1 Reversible Veranderungen der MaBle

Die thermische Langenénderung fester Kérper wird nach
DIN 51 045 Teil 1 anndhernd durch den mittleren linearen
Langenausdehnungskoeffizienten d(dy; ¥,) im Tempera-
turbereich ¥, < O < ¥, beschrieben. ¥ ist in der Regel
die Temperatur, bei der die MaBe der Kapillare bestimmt
werden.

Ist X, irgendeine Lange des isotropen Kapillarenwerk-
stoffs (sie kann fir L', L, B, H und R stehen) bei der Tem-
peratur ¥y, bei der die KapillarenmaBe bestimmt werden,

112

110

108

i 106 \\

104
\\\
102 <
100 [
1 10 100
B/H—=

Bild 1: Diagramm zur Abschétzung des Widerstandsbeiwertes c, der Seitenwandkorrektion bej Schlitzkapillaren
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so ist die relative Léngenanderung AX/X, bei einer
Betriebstemperatur ¥ (einer Priftemperatur fur die Flis-
sigkeit) nach Gleichung (8) zu berechnen.

100 - AX(D)

1

In Tabelle 1 sind die Werte der linearen mittleren Langen-
ausdehnungskoeffizienten und die Temperaturbereiche,
fur die sie gelten, fir einige Kapillarenwerkstoffe zusam-
mengestellt. Als AD” ist die Temperaturdifferenz aufge-
fahrt, durch die eine Langenanderung von 0,1 % gegen-
Uber der Ausgangstemperatur 9 bewirkt wird.

=100 - d - (O~ Dy) )

Tabelle 1: Thermische Langenanderung d von
Kapiltarenwerkstoffen

_ O . AD*
a(Dy; By) oé oé oC
Quarzglas 058 - 1076 | 20 | 300 | (1720)

Borosilikatglas 3.3 33 - 1078 | 20 | 300 303
nach DIN ISO 3585

Wolframcarbid 45 -107%| 20 60 222

nichtrostender Staht | 16,5 - 1078 0 | 100 61

Bei den polykristallinen Werkstoffen kénnen die Werte
von ¢ nur als typische Richtwerte angesehen werden.
Wie der eingeklammerte Wert von AD* fir Quarzglas
zeigt, ist die thermische Langenénderung dieses Werk-
stoffs als Fehlerquelle bedeutungsios.

Eine merkliche Anderung der KapillarenmaBe durch die
bei der Prifung auftretenden Dricke kann durch kon-
struktive MaBnahmen (siehe Abschnitt 3.2.1) vermieden
werden.

3.3.2 Irreversible Veranderungen der MaBle

Die MaBe der Kapillaren — insbesondere der effektive
mittlere Radius R der Kreiskapillaren und die Schlitz-
héhe H der Schlitzkapillaren — sollten durch erneutes
Vermessen auf Verdnderungen durch den Prifbetrieb
Uberwacht werden. Ursachen fur irreversible Veranderun-
gen und geeignete MaBnahmen zur Absteliung sind im
folgenden aufgeflhrt.

— Verformung durch Abbau mechanischer Spannun-
gen im Werkstoff beim Erwarmen. Dieser Fehler muB3
bei der Fertigung der Kapillaren durch Tempern etwa
10°C oberhalb der héchsten vorgesehenen Priiftem-
peratur vermieden werden. Haufig wird mehrfaches
Tempern notwendig sein, insbesondere bis zur letzten
Feinbearbeitung.

— Aufweitung des Kapillarenquerschnitts  durch
abtragende Wirkung des Flissigkeitsstroms, insbe-
sondere bei Suspensionen (z.B. Pigmente in Anstrich-
stoffen, Fullstoffe in Kunststoffschmelzen). Um diesen
Fehler klein zu halten, muB der Kapillarenwerkstoff
bezuglich seiner Abriebfestigkeit den zu priifenden
Flussigkeiten angepaBt werden (Hartmetall). Auf scho-
nende Reinigung der Kapillare ist zu achten.

— Verdnderung des Kapillarenquerschnitts durch
chemische Einwirkung der Flussigkeit auf die Kapilla-
renwand (Aufatzen oder Quellung). Wo dieser Fehler
eine Rolle spielen kdnnte, muB der Kapillarenwerkstoff
bezlglich seiner chemischen Resistenz den zu pru-
fenden Flussigkeiten angepaBt werden.

3.4 Korrektion der Wirk-Druckdifferenz

3.4.1 Dricke vor und hinter der Kapillare

Der Einlauf-Druckverlust Ap, ist der Anteil an der
Gesamt-Druckdifferenz (vor und hinter der Kapillaren)
A pg, der am Kapillareneingang und im vordersten Teil der
Kapillare bis zur Ausbildung der viskosimetrischen Stré-
mung verbraucht wird. Flr die Wirk-Druckdifferenz Ap
gilt Gleichung (9), wie in Bild 2 am Beispiel eines Kapillar-
viskosimeters veranschaulicht wird.

L
Ap=(Ap;—Ape) - f ©)
I‘S{J \\\
N
o .
< % %
\
0 [
.

Bild 2: Druckdifferenzen an der MeBstrecke eines
Kapillarviskosimeters. Einlaufdruckverlust A p, und
seine Bestimmung mit DruckmeBsonden in der
MeBstrecke

Die Héhe des Einlauf-Druckverlustes hangt von rheologi-
schen Eigenschaften der Flissigkeit und haufig auch von
der Form des Kapillareneinlaufs und dem Durchmesser
des Vorlagekanals ab. Im Einlauf-Druckverlust ist auch
die Hagenbach-Korrektion enthalten (siehe die Darstel-
lung in [1]). Korrektionsbeitrdge am Kapillarenauslauf
werden hier vernachlassigt.

3.4.1.1 Bagley-Korrektion bei Kapillaren mit
Kreisquerschnitt

Als Bagley-Korrektion wird das nachfolgend beschrie-
bene experimentelle Bestimmungsverfahren des Einlauf-
Druckverlusts Ap, bei Verwendung der zu priifenden
Flussigkeit bezeichnet [3]. Das Verfahren beruht auf dem
Einsatz mehrerer Kapillaren mit variiertem Verhaltnis
Lénge durch Durchmesser L'/(2 « R) und beschreibt den
Einlauf-Druckverlust als scheinbare Verldngerung der
Kapillare um die Couette-Lange # - R, wobei die schein-
bare Kapillarenldnge L, nach Gleichung (10)

L,=L'+n-R (10)

so behandelt wird, als hatte die Strdmung auf der gesam-
ten scheinbaren Lénge L, das endgultige Geschwindig-
keitsprofil. In Gleichung (10) ist # der Couette-Koeffizient.

Das uneingeschrankte Bagley-Verfahren beruht (neben
den allgemeinen Annahmen fir die Kapillarstrémung
nach DIN 53014 Teil 1) auf der Annahme, daB der Cou-
ette-Koeffizient n zwar in zunachst unbekannter Weise
vom FlieBgesetz der zu prifenden Flissigkeit und vom
scheinbaren Geschwindigkeitsgefélle an der Wand D,,
(siehe Gleichung (11)), jedoch nicht vom effektiven mittle-
ren Radius R abhéngt.
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ANMERKUNG: Eine gewisse Berechtigung erhalt
diese Annahme dadurch, daB bei gegebenem
FlieBgesetz und konstantem Wert flir die Schub-
spannung an der Wand 7, (und damit auch fur
Dap) die Geschwindigkeitsprofile fiir verschiedene
Kapillarenradien geometrisch &hnlich sind.

Fir jede Kapillare wird eine scheinbare FlieBkurve in der
Form D, f(Ap,) aufgenommen. Das scheinbare
Geschwindigkeitsgetfélle D,, wird nach Gleichung (11)
aus dem Volumenstrom Q berechnet (siehe auch
DIN 53014 Teil 1).

4-Q
TR an
Die scheinbaren FlieBkurven werden in ein gemeinsames
Diagramm mit der Gesamt-Druckdifferenz Apg als
Abszisse eingetragen (siehe Bild 3). Aus diesem Dia-
gramm werden fir mehrere Werte des scheinbaren
Geschwindigkeitsgefélles an der Wand D, die zugehéri-
gen Werte der Gesamt-Druckdifferenz Apg abgegriffen
und als Funktion des Verhéltnisses L’/(2 - R) der ver-
schiedenen Kapillaren in ein Diagramm eingetragen
(siehe Bild 4). Hierbei ergeben sich Geraden, wenn das
uneingeschrankte Bagley-Verfahren anwendbar ist.

log O,

1 L))

N

Bild 3: Prinzip des Korrektionsverfahrens nach
Bagley Graphische Bestimmung von D, = f(Ap,) mit
dem Verhiltnis L'/(2 - R) als Parameter

log 4p,

Apg
/Dap(i)
/Dap(j)
=T
<1 = ‘ , , -
ey | (2[_/?)1 (2[—/9)2 (é[_/?)a ?[ﬁ

Bild 4: Bagley-Geraden Ap, = f(L'/(2 - R)) mit dem
scheinbaren Geschwindigkeitsgefalle an der Wand
D, als Parameter
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Die bis zu beiden Achsen verlangerten Kennlinien in Bild 4
werden Bagley-Geraden genannt. Aus der Steigung A Peg)
der Bagley-Geraden fiir einen gegebenen Wert des
Geschwindigkeitsgefélles an der Wand D, ist die zuge-
hérige Wandschubspannung 7, nach Gleichung (12) zu
berechnen.

o AP

wi(i) 4 - e(i)

In Gieichung (12) und Bild 4 ist ¢(;, der Betrag des Abszis-

senabschnitts der durch den Index (i) gekennzeichneten

Bagley-Geraden. Die Ordinatenabschnitte im Diagramm

Bild 4 entsprechen den Einlauf-Druckverlusten Apg),

Apegj) usw. Da MeBlénge L und geometrische Lénge L’

bei MeBeinrichtungen ohne Druckmefisonden in der
MeBstrecke Ubereinstimmen, gilt Gleichung (13).

Ap=Ap'=Ap;-Ap, (13)

Die aus den Bagley-Geraden nach Bild 4 und mit Glei-
chung (12) erhaltenen Wertepaare {D,;; Ty}i, {Dap; Twl;
usw. kénnen nach DIN 53014 Teil 1 weiter ausgewerte%
werden.

Ergeben sich in dem Diagramm nach Bild 4 keine Gera-
den oder werden negative Ordinatenabschnitte erhalten,
so sind die Voraussetzungen fir das uneingeschrankte
Bagley-Verfahren nicht erflllt. In solchen Fallen sind
durch einschrénkende Bedingungen fur die Versuchspa-
rameter haufig doch wieder auswertbare Geraden zu
erhalten.

Die kinetische Energie ist eine (selienere) Ursache flr
gekrimmte Bagley-Kennlinien, wenn sie einen wesentli-
chen Beitrag zum Einlauf-Druckverlust liefert. Die Hagen-
bach-Korrektion ist nicht vertraglich mit der Annahme,
daB in Gleichung (10) n nicht von R abhangt. Diese Sto-
rung des Bagley-Verfahrens wird dadurch behoben, daB
beim Variieren des Verhaltnisses L’/(2 - R) nur die Kapil-
larenlange L’ variiert wird und der einmal gewdhlte
Radius R fur aile Kapillaren dieses Satzes gleich ist.

Viskoelastizitat, wenn sie in der Flussigkeit stark ausge-
pragt ist, wie insbesondere bei Kunststoff-Schmelzen, ist
eine haufige Ursache fur gekrimmte Bagley-Kennlinien.
In diesen Fallen muf3 ebenfalls der einmal gewéhlte
Radius fir alle Kapillaren des Satzes gleich sein. Zusatz-
lich dirfen die MaBe des Vorlagekanals und die Einlauf-
geometrie durch den Austausch der Kapillaren nicht ver-
andert werden. Da diese Fliissigkeiten mit Gedachtnis zu
groBen Werten der Couette-Lange fiihren kénnen, sind zu
kleinen Werten der Variablen L’/(2 - R) hin Einschran-
kungen im MeBbereich mdglich; diesbezliglich ist eine
Anpassung der KapillarenmaBe an die jeweilige viskoela-
stische Flussigkeit notwendig.

Die Reibungserwdrmung in der Flussigkeit (siehe
Abschnitte 362 und 3.6.3) fliihrt zu Abweichungen der
Bagley-Kennlinie von der Geraden zu hohen Werten des
Verhéltnisses L’/(2 -+ R) hin. Zur Verminderung dieses
Einflusses siehe die Erlduterungen.

Die Druckabhéngigkeit der Viskositét der Probe (siehe
Abschnitt 3.7.1) wirkt sich auf die Form der Bagley-Kennli-
nien im umgekehrten Sinn aus wie die Reibungserwar-
mung.

Thixotropie, Rheopexie und Wandgleitung der Probe
(siehe Abschnitte 4.1 und 4.4) bedingen ebenfalls Ein-
schrénkungen des Bagley-Verfahrens. Hierauf wird in die-
ser Norm nicht eingegangen.

(12)

3.4.1.2 Bagley-Korrektion bei Kapillaren mit
Rechteckquerschnitt

Soll die Bagley-Korrektion an einem Kapillarensatz mit

Rechteckquerschnitt angebracht werden, so ist statt des

Verhaltnisses L'/(2 - R) bei Kreiskapijllaren das Verhalt-
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nis Kapiilarenlange durch Schlitzhéhe L'/H zu variieren
und in den Diagrammen nach den Bildern 3 und 4 zu ver-
wenden. Das Verhdltnis Schlitzbreite durch Schlitzhéhe
B/H muB bei diesem Kapillarensatz konstant sein. Im
ubrigen gelten die Festlegungen nach Abschnitt 3.4.1.1
sinngemas.

3.4.2 Korrektionen an direkt gemessenen Driicken

Durch Berucksichtigen der im folgenden aufgefiihrien
Korrektionen kann erreicht werden, daB die Wirk-Druck-
differenz A p auf 1% bestimmt ist.

Anforderungen, Prifung und Betrieb der geeigneten
DruckmeBeinrichtungen siehe DIN 16 005, DIN 16 255,
DIN |EC 770, VDI/VDE 3512 Teil 3 und gegebenenfalls
DiIN 16 006.

3.4.21 Korrektion der MeBanzeige

Die MeBanzeige der DruckmeBeinrichtungen ist durch
Vergleich mit einem als Gebrauchsnormal geeigneten
kalibrierten DruckmeBgerat in angemessenen Zeitabstan-
den und nach jeder wesentlichen Veranderung an der
Anlage auf systematische Abweichungen zu prifen.
Diese Kalibrierung ist bei statischen Driicken, im Ubrigen
jedoch unter méglichst betriebsnahen Bedingungen
durchzufiihren. Nach Méglichkeit sind diese Messungen
auch im ganzen Bereich der vorgesehenen Priiftempera-
turen durchzufihren, auch wenn sich der Druckaufneh-
mer auBerhalb des temperierten Teils der Prifanlage
befindet.

Gegebenenfalls ist die Nennlage der DruckmeBgerite
(siehe DIN 16 257) zu beachten.

Einstelizeit und Hystereseverhalten der eigentlichen
Druckaufnehmer werden vernachlassigt, wenn sie den
Festlegungen in den in Abschnitt 3.4.2 aufgefuhrten Nor-
men und anderen Regelwerken entsprechen. Eine Aus-
nahme bildet die Druckmessung hinter DruckmeBbohrun-
gen (siehe Abschnitt 3.7.4.2).

3.4.2.2 Statischer Zusatzdruck

Der EinfluB des statischen Druckes einer zusétzlichen
Flissigkeitssaule ist zu berucksichtigen, wenn bauartbe-
dingt ein wesentlicher Héhenunterschied zwischen Kapil-
laren-Einlauf bzw. Eingang eines DruckmeBkanals und
dem MeBglied des DruckmeBgerdts besteht und der
druckvermittelnde Stoff eine Fllussigkeit ist oder wenn der
Druck des treibenden Gaspolsters gemessen wird und
die Flussigkeitsoberflache unter dem Gaspolster wesent-
lich héher liegt als der Kapillaren-Einlauf. Wesentlich sind
z.B. Héhenunterschiede > 10 cm bei Driicken < 10 bar.

34.23 Strédmungseinflisse

Durch die Strémung bedingte Abweichungen von der
DruckmefBanzeige unter statischen Bedingungen sollen
durch konstruktive MaBnahmen klein gehalten werden.
Hierzu gehéren:

— Anordnung des Meffiihlers im Vorlagekanal in der
Nahe des Kapillaren-Einlaufs, jedoch etwas stromauf-
warts (Richtwert: ein Durchmesser des Vorlage-
kanals).

— Enge DruckmeBbohrungen in der Wand von
Schiitzkapillaren (Richtwert flir den Durchmesser: ein
Zehntel der Schlitzbreite B).

— Bei in die Wand von Schlitzkapillaren eingelasse-
nen DruckmeBmembranen: genaues Fluchten und
kleine Durchmesser zur Vermeidung zu starken
Druckabfalls Giber die Membrane (siehe auch [13]).

343 Korrektionen an den aus einer Kraftmessung
berechneten Driicken

3.4.3.1 Allgemeines

Wird der Volumenstrom durch Kolbenantrieb erzeugt
(siehe DIN 53014 Teil 1) und die Gesamt-Druckdifferenz
aus der Kraft berechnet, die am Kolben angreift, so kén-
nen die in den Abschnitten 3.4.3.2 bis 3.4.3.4 aufgefiihrten
Korrektionen erforderlich werden. Durch Berticksichtigen
dieser Korrektionen kann erreicht werden, daB die
Gesamt-Druckdifferenz A p, auf 1% bestimmt wird.

Im einfachsten Fall wird die Kraft durch Belasten des Kol-
bens mit Gewichtssticken bekannter Masse erzeugt;
dann muB die Kolbengeschwindigkeit bzw. der Volumen-
strom gesondert bestimmt werden.

Die Gleichungen (14) und (15) in den folgenden Abschnit-
ten gelten sinngemas.

Wird der Kolbenvorschub und damit der Volumenstrom
vorgegeben (zum Beispiel durch Spindel und Motor mit
geregelter Drehfrequenz), so ist ein geeigneter Kraftauf-
nehmer erforderlich. Anforderungen, Priifung und Betrieb
von Kraftaufnehmern siehe DIN 51 301 und VDI/VDE 2638.
Die Kalibrierung der Kraftaufnehmer muf bei den Tempe-
raturen vorgenommen werden, denen der Kraftaufnehmer
unter Priifbedingungen ausgesetzt ist; in der Regel liegen
diese Temperaturen zwischen den Priftemperaturen und
der Umgebungstemperatur. Diese besondere Kalibrierung
kann entfallen, wenn die Temperatur des Kraftaufnehmers
unter Priifbedingungen um weniger ais 10°C von der
Umgebungstemperatur abweicht, bei der die tibliche Kali-
brierung des Kraftaufnehmers erfoigte.
ANMERKUNG: Die auftretenden Kréfte liegen
unter 10 kN, das entspricht der kleinsten Bela-
stungs-Kategorie in DIN 51 301. Deshalb kommt
hier auch die Verwendung von Wé&gezellen nach
VDI/VDE 2637 in Frage, die fir kleinere Belastun-
gen ausgelegt sind.

3.4.3.2 Druckberechnung bei Kolbenantrieb

Soll der Druck aus einer Kraftmessung am angetriebenen
Kolben berechnet werden, so gilt Gleichung (14)

Ap;= F/(n * RE)

*g QOp hptg - mg/(m - RE) (14)
bei vertikaler Aufstellung des Zylinders (der in der Regel
gleichzeitig als Vorlagekanal dient).

Hierin bedeuten:

Apg Gesamt-Druckdifferenz, berechnet aus der
gemessenen Kraft, den MaBen und den von
der Anordnung bzw. Kolbenstellung abhangi-
gen statischen Zusatzdriicken, jedoch ohne
Beruicksichtigung der bei der Kolbenbewe-
gung entstehenden Druckverluste (hierzu
siehe die Abschnitte 3.4.3.3 und 3.4.34)

F  die am Kraftaufnehmer gemessene Kraft

Ry Radius des Kolbens

g Fallbeschleunigung am MeBort

or Dichte der Flussigkeit

hg  Ho6henunterschied zwischen Kolben und
Kapillareneinlauf (kg ist positiy wenn der
Kolben hdher steht als der Kapillareneinlauf)

my die Masse des Kolbens und gegebenenfalls
des Teils des Stempels zwischen Kolben
und KraftmeBglied.

Der zweite Term in Gleichung (14) ist der statische
Zusatzdruck nach Abschnitt 3.4.2.2. Der dritte Term ist

negativ, wenn der Kolben in Aufwartsrichtung férdert.
Zweiter und dritter Term entfallen, wenn die Zylinderachse

horizontal angeordnet ist, was jedoch aLD 8%‘3%‘&“1:3
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