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Vorwort

Dieses Dokument wurde vom Arbeitsausschuss NA 062-08-31 AA ,Viskosimetrie und Rheometrie“ des
DIN-Normenausschusses Materialpriifung (NMP) erarbeitet.

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte berithren
konnen. DIN ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.

DIN 53019, Viskosimetrie — Messung von Viskositdten und Fliefskurven mit Rotationsviskosimetern besteht
aus:

— Teil 1: Grundlagen und Messgeometrie
— Teil 2: Viskosimeterkalibrierung und Ermittlung der Messunsicherheit

— Teil 3: Messabweichungen und Korrektionen

und DIN 53019, Rheometrie — Messung von Fliefseigenschaften mit Rotationsrheometern

— Teil 4: Oszillationsrheologie
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt die Bestimmung des viskosen und elastischen Verhaltens von Materialien mittels
oszillatorischer Messungen fest. Dazu wird zuerst die Erfassung eines Messpunktes betrachtet. Das
Materialverhalten wird dann durch mehrere Messpunkte beschrieben.

Flr die Erfassung eines Messpunktes wird vorausgesetzt:

1) Die Verformung der Probe erfolgt mit konstanter Frequenz und Amplitude sinusférmig (d.h.
harmonisch) in einem Rotationsrheometer.

2) Die Antwort der Probe im eingeschwungenen Zustand ist ebenfalls harmonisch mit der gleichen
Frequenz.

3) Die Eigenschaften der Probe dndern sich wahrend der Messpunkterfassung nicht, d.h. alle
Umgebungsbedingungen, u. a. die Temperatur, sind konstant.

4) Der Messspalt ist wahrend der Messpunkterfassung korrekt befiillt.

Hierbei ist die Frequenz f bzw. Kreisfrequenz w = 2nf eine im Vergleich zur Rotationsrheometrie weitere
Vorgabegrofie. Deshalb gibt es auch eine weitere Probenantwortgrofie, die Phasenverschiebung ¢ bzw. 6. In
Tabelle A.1 sind zum Vergleich die mechanischen und rheologischen Gréfien als Funktionen der Zeit
gegeniibergestellt. Die komplexe Schreibweise erweist sich als vorteilhaft, weil zueinander gehorende
Grofien wie Speichermodul und Verlustmodul als Real- und Imaginarteil dargestellt werden.

ANMERKUNG  Wenn nicht alle Voraussetzungen erfiillt sind, werden dennoch die hier beschriebenen Gleichungen
angewendet. Die Messwerte beschreiben dann aber die Probeneigenschaften nicht mehr vollstindig.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fiir die
Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene
Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments
(einschliefRlich aller Anderungen).

DIN 1342-1, Viskositdt — Teil 1: Rheologische Begriffe
DIN 13316, Mechanik ideal elastischer Kérper — Begriffe, Gréfsen, Formelzeichen
DIN 13343, Linear-viskoelastische Stoffe — Begriffe, Stoffgesetze, Grundfunktionen

DIN 53019-1, Viskosimetrie — Messung von Viskositdten und FliefsSkurven mit Rotationsviskosimetern — Teil 1:
Grundlagen und Messgeometrie

3 Begriffe

Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die Begriffe nach DIN 13343, DIN 1342-1, DIN 53019-1 und die
folgenden Begriffe.

31

Schubspannungsvorgabe

()

(en: Controlled Stress)

Vorgabe einer Schubspannung als Regelgrofie
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3.2

Deformationsvorgabe

CD

(en: Controlled Deformation)

Vorgabe einer Deformation als Regelgrofe

3.3

Scherratenvorgabe

CR

(en: Controlled (deformation) rate)
Vorgabe einer Scherrate als Regelgrofde

3.4

Geometriefaktor

K

gegeben durch den Quotienten der Schubspannungs-Konstanten K; und der Deformations-Konstanten K,

Anmerkung 1 zum Begriff: Der Geometriefaktor K verkniipft die Winkel-Amplitude ¢, und die Drehmoment-
Amplitude M, mit dem Betrag des komplexen Schubmoduls der Probe |G*| durch folgende Gleichung:

M,
G = K=
Do

Der Geometriefaktor K hat die Dimension (Linge)3. Er kann aus der Form und aus den Dimensionen der
Messgeometrie berechnet werden.

Anmerkung 2 zum Begriff: ~ Wird auch als Flief3feldkoeffizient k bezeichnet (siehe DIN 53019-1:2008-09, 3.5).
4 Formelzeichen und Einheiten
Die Formelzeichen und Einheiten sind in Tabelle 1 angegeben.

Tabelle 1 — Formelzeichen und Einheiten

Formelzeichen Bedeutung Eilfll;ei ¢

n* komplexe Viskositat Pa-s

[n*| Betrag der komplexen Viskositét Pa-s

n' Wirkviskositat Pa's

n" Blindviskositit Pa-s

Cs Scherwellengeschwindigkeit m/s

Ag Scherwellenldnge m

C Komplianz, Torsionsnachgiebigkeit rad/Nm

Reibbeiwert Nm-s

G* komplexer Schubmodul Pa

|G™| Betrag des komplexen Schubmoduls Pa

G’ Speichermodul Pa

G" Verlustmodul Pa
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Formelzeichen Bedeutung Ei:lll-eit

i imaginare Einheit 1

I Tragheitsmoment N-m-s?

M Drehmoment N-m

M* komplexes Drehmoment N-m

M, Drehmomentamplitude N-m
Winkelposition rad

Q" komplexe Winkelposition rad

Po Winkelamplitude rad

@ Winkelgeschwindigkeit rad-s!

Do Winkelgeschwindigkeitsamplitude rad-s!

@ Winkelbeschleunigung rad-s

T Schubspannung Pa

To Schubspannungsamplitude Pa

y Deformation 1

Yo Deformationsamplitude 1

¥y Scherrate st

Yo Scherratenamplitude st

f Frequenz Hz
Kreisfrequenz rad-s!

t Zeit S

T Temperatur °C, K

¢ Antriebsphasenwinkel rad

tan({) Antriebsverlustfaktor 1

) Phasenverschiebung rad

wt Phase rad

tan(6) Verlustfaktor 1

K. Schubspannungskonstante m3

K, Deformationskonstante 1

K Geometriefaktor m3

ANMERKUNG  Die mit einem * gekennzeichneten Gréfien bezeichnen komplexwertige

GroRRen, deren Realteil durch ‘ und Imaginérteil durch "’ gekennzeichnet ist.
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5 Kurzbeschreibung

Eine Probe des zu untersuchenden Fluids befindet sich in einem Messspalt zwischen rotationssymmetrisch
und koaxial angeordneten Randflachen, von denen eine ruht, die andere relativ zur ruhenden mit der
Winkelamplitude ¢,, der Drehmomentamplitude M,, der Kreisfrequenz w bzw. der Frequenz f = w/2x
oszilliert. Alle hier dargestellten Gleichungen betrachten den eingeschwungenen Zustand. Das Einschwingen
nach Verdanderung der Vorgabegrofie wird hier nicht betrachtet. In Kenntnis der Geometrieabmessungen
ergeben sich aus der zeitabhdngigen Winkelposition ¢(t) die Deformation y(t) der Probe und aus dem auf
die Probe wirkenden Drehmoment!) Mp(t) die Spannung (t) zu

y(t) =y, - sin(wt) €Y)
und
T(t) = 10 - sin(wt + 9) (2)

wobei die Schubspannung gegen die Deformation um einen Phasenwinkel § verschoben ist, vgl. Bild 1 (6§
wird auch als Verlustwinkel bezeichnet). Diese Schubspannung lasst sich in zwei Anteile aufspalten:

T(t) = 1 - sin(wt) - cos(8) + 1, - cos(wt) - sin(J) 3
=t'®)+1"(t)
=1, - sin(wt) + 74 - cos(wt)
Von denen ist der eine, der elastische Spannungsanteil t'(t), gestrichelt dargestellt in Bild 1, in Phase mit der
Deformation y(t), der andere, der viskose Spannungsanteil t"(t), strichpunktiert dargestellt in Bild 1, in
Phase mit der Deformationsgeschwindigkeit y (¢t).
Y(®) = yow - cos(wt) (4)
Der viskose Spannungsanteil T/ (t) ist also um /2 (= 90°) phasenverschoben gegen die Deformation y(t).
Fiir die Amplituden des elastischen und des viskosen Spannungsanteils gilt
Ty = T - €0s(8) (5)
Ty = To - sin(6)

und daraus folgend fiir den Verlustfaktor tan(4)

tan(8) = Z—O (6)
0

1) Das auf die Probe wirkende Drehmoment Mp(t) unterscheidet sich im Allgemeinen vom gemessenen oder
vorgegebenen Drehmoment M, (t). Fiir die gerdteabhdngigen Beziehungen zwischen diesen Groéfien sei auf Abschnitt 6
verwiesen.
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Legende
X wt

Bild 1 — Prinzipielle Darstellung der verwendeten Grofden im eingeschwungenen Zustand

In Verallgemeinerung des elastischen (Hookeschen) Festkorpers und des viskosen (Newtonschen) Fluids
lassen sich fir viskoelastische Materialien ein komplexer Modul G* und eine komplexe Viskositit n*
definieren. Zur Herleitung dieser Parameter empfiehlt sich die Darstellung der periodischen Gréfien in der
Eulerschen Exponentialschreibweise:

y(®) =y, - exp(iwt), (7)
(t) = 79 - exp(i(wt + 6)) und (8)
Y() = iwy, - exp(iwt) = iy, - exp(iwt) 9)

Flr den komplexen Modul G* als Verhaltnis von Spannung zu Deformation und die komplexe Viskositat n*
als Verhaltnis von Spannung zu Deformationsgeschwindigkeit ergeben sich folgende Zusammenhange:

L T@® . T(@®
G =—= nt=—=
140 140
To . T —i
= —exp(id = -0 i Jp— i-(—1) =
” p(id) e exp(i6) - — li-(-)=1
T
= —(cos(8) +isin(8)) = — 2j(cos(8) +1 sin(8))
Yo Yo (10)
= 22 cos(8) +i-2sin(8) = D%in(8) — i cos(8) | mit GL (5)
Yo Yo Yo Yo .
_Do W W T
Yo Yo (UVo WYo
G + iG” = n — 177”
Damit lasst sich die Gleichung (6) fiir den Verlustfaktor erganzen zu
o _ G 7 (11)
tan(d) = —, ===
@= T, G n
Documents
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Flir die Betrage des komplexen Moduls und der komplexen Viskositat folgt:

12
1G* 1 =VG'* + 6" bzw. [n’| = /n’2+n”2 (12)

Es gelten die allgemeinen Zusammenhange
G* — i(A)T]*, |G*| — wln*ll Gl — wn/l’ GII =(l)7], (13)

Die Grenzfalle idealen Materialverhaltens sind in Tabelle 2 gezeigt.

Tabelle 2 — Grenzfille idealen Materialverhaltens

ideal-elastisch, Hookesch | ideal-viskos, Newtonsch
T~y T~y
Phasenwinkel 6=0=0° §=m/2=90°
Modul G' =|G*| G'=0
GII=0 Gllzwln*l
Viskositat n'=0 n' = |n*|
n'=16"/w n'=0
6 Gerate

6.1 Allgemeines

Ermittelt werden die Winkelamplitude ¢, die Drehmomentamplitude M, die no6tig ist, den
Verformungswiderstand der Probe zu tberwinden, sowie der Antriebsphasenwinkel ¢ zwischen dem
Motordrehmoment und dem Auslenkungswinkel des Motors.

Im Regelfall werden die Amplituden nicht direkt gemessen sondern mittels mathematischer Algorithmen
(z. B. Kreuzkorrelation, Fast Fourier Transformation) aus den diskreten Winkel- und Drehmomentsignalen
bestimmt. Die Messwerterfassung muss dafiir {iber mindestens eine Periode erfolgt sein.

Aus den geometrischen Abmessungen des Messsystems sowie den ermittelten Amplituden und dem
Phasenwinkel lassen sich die in der Probe herrschende Schubspannungsamplitude t, und
Deformationsamplitude y, bzw. Scherratenamplitude y, = w -y, berechnen. Zusammen mit dem
Phasenwinkel § konnen die komplexen rheologischen Grofden Viskositat n*, und Schubmodul G* berechnet
werden.
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6.1.1 Variablen und Indizes

Die Variablen sind in Tabelle 3 und die Indizes in Tabelle 4 gezeigt.

Tabelle 3 — Variablen

M c D I G* ) w

Drehmoment | Komplianz | Reibbeiwert | Tragheitsmoment | Modul Auslenkung | Kreisfrequenz

Tabelle 4 — Indizes

m M P I L D G 0

gemessen | Motor | Probe Tragheit | Lager Drehmomentaufnehmer | Geometrie | Amplitude
(Inertia)

Die in 6.2 angegebenen Arbeitsgleichungen zur Berechnung von Speicher- und Verlustmodul aus den
Messwerten beinhalten keine Korrektur der torsionalen Nachgiebigkeit des Messgerates Cg. Diese Korrektur

wird in 6.3 beschrieben.
6.2 Arbeitsgleichungen fiir die unterschiedlichen Geritetypen
6.2.1 Drehmomentbilanz fiir Geritetyp A: Messwertaufnehmer vom Antrieb entkoppelt

Das gemessene Drehmoment M}, teilt sich aufin:

M Mp, das Probendrehmoment zur Auslenkung der Probe um einen
: Auslenkwinkel ¢p

und
vy My, das Tragheitsdrehmoment zur Uberwindung der Massentrigheit des mit
der Winkelbeschleunigung ¢, beschleunigten Drehmomentaufnehmers
(o
und
Mg . . . . . .
My, das Reibungsmoment zur Uberwindung der Lagerreibung des mit der
pzzzzzz77227772 Gh Winkelgeschwindigkeit ¢, bewegten Drehmomentaufnehmers,
X
M

sodass gilt

*

G . .
My, = Mp + My + M[, = — ¢@p + I¢p + DLop

K (14)
Unter Vernachladssigung der Geometrienachgiebigkeit ergibt sich die Probenauslenkung
Pp = Pm— ¢p (15)
Documents
10 Document Sharing Hub

Full document details: DIN 53019-4:2016-10


http://www.avadocuments.com/doc/din-53019-4-2016-10
http://www.avadocuments.com/doc/din-53019-4-2016-10

