DK 532.13.08 : 667.6 DEUTSCHE NORM November 1990

DIN

Bestimmung der Viskositét

mit dem Fallstabviskosimeter 53 222
Determination of viscosity by falling-rod viscometer Ersatz fur Ausgabe 10.77
1 Zweck und Anwendungsbereich Zur Durchfithrung und Auswertung milssen folgende Gré8en

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung der  bekannt sein bzw. ermittelt werden:
dynamischen Viskositdt von newtonschen und nicht-new- f) Masse des Fallstabes auf 0,1 %.
tonschen Substanzen. Dabei ist es gleichgiiltig, ob die Sub- g) Masse der Zusatzgewichtstiicke auf 0,1 %.
stanzen pigmentiert oder unpigmentiert sind. Bei Substanzen
mit ausgeprigt zeitabhingigem FlieBverhalten erhaltman je ) Fallstabdurchmesser 4 auf 0,1 mm.

nach Vorbehandlung der Substanz unterschiedliche Ergeb- i) HO6he der zylindrischen Innenfliche des Ringes / auf
nisse. Das Verfahren ist nur fiir Substanzen geeignet, die 0,1 mm genau.

keine Lésemittel enthalten, welche wahrend der Messung

durch Verdunsten zur Veranderung des Systems fuihren. Der

MeBbereich reicht von etwa 3 Pa-s bis etwa 100 Pa-s. d

Anmerkung: Mit diesem Verfahren lassen sich fiir thixotrope
Substanzen keine definierten FlieBkurven bestim- -—~|—-
men. Der Verlauf der ermittelten FlieBkurve liegt im i
allgemeinen zwischen Gel- und Solkutve. Fallstab

2 Begriffe Ring

Die in dieser Norm angewendeten rheologischen Begriffe \
sind in DIN 13 342 definiert. \ \

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Das Viskosimeter wird so aufgestellt, daB sich der Fallstab in
vertikaler Richtung durch den Ring bewegt. Die auf den
Fallstab des Viskosimeters aufgebrachte Probe wird in dem
Spalt zwischen Fallstab und Ring einer Scherung unterwor-
fen. Durch Auflegen von Zusatzgewichtstiicken auf den Bild. Fallstabviskosimeter

Fallstab werden unterschiedliche Schubspannungen er-

zeugt. Gemessen werden die Fallzeiten des Fallstabes fir 4.2 Thermostatfiir die Temperierung des Viskosimeters mit
eine definierte Strecke. einer Temperaturkonstanz von + 0,2 °C.

Aus den MaBen des Viskosimeters, den Massen der Zusatz- . o . .
gewichtstiicke und den zugehdrigen Fallzeiten lassen sich 4-3 ZeitmeBgerétfiir die Ermittiung der Fallzeit des Fallsta-

Schubspannung und Schergeschwindigkeit beim jeweiligen bes."Es dirfen von Hand zu betéitigende odgr elektrgnische
MeBvorgang berechnen. Gerate verwendet werden. Das ZeitmeBgerat muB eine An-

zeige von mindestens 0,1 s gestatten.

4 Gerite 4.4 Laboruhr zur Uberwachung des Zeitabstandes zwi-
schen zwei Messungen.
4.1 Fallstabviskosimeter1)

Das Fallstabviskosimeter muB folgenden Anforderungen

entsprechen: 5 Durchfiihrung

a) Thermostatisierbarer Ring aus Stahi mit zylindrischer 5.1 Falistab und Ring, sowie die zu priifende Substanz
Innenflache. werden auf die MeBtemperatur eingestelit. Vor dem Einbrin-

b) Runder Fallstab aus Stahl. gen der Substanz in das Viskosimeter missen eventuell

vorhandene Reaktionsprodukte, z. B. Haut, entfernt werden.

©) Markierte Fallstrecke fir die Zeitmessung. AuBerdem ist sicherzustellen, daB die Substanz homogen ist.

d) Justiervorrichtung, um eine einwandfreie vertikale und
zur Innenflache des Ringes zentrische Laufrichtung des
Fallstabes sicherzustellen.

€) Zusatzgewichtsstiicke entsprechend der Reihe nachAb- 1) Uber Bezugsquellen erteilt der NormenausschuB Pig-
schnitt 5.4, die eine zentrische Belastung des Falistabes mente und Flllstoffe (NPF) im DIN, BurggrafenstraBBe 6,
sicherstellen. 1000 Berlin 30, Auskunft.

Jede Art der Vervielfiltigung, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V., Berlin, gestattet.

Fortsetzung Seite 2 und 3

NormenausschuB Pigmente und Filistoffe (NPF) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.
NormenausschuB Anstrichstoffe und dhnliche Beschichtungsstoffe (FA) im DIN

NormenausschuB Materialprifung (NMP) im DIN
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Seite 2 DIN 53 222

5.2 Die Messungen werden bei einer einheitlichen Tempe-
ratur, auf 0,2 °C eingestelit, im Bereich von (20 bis 25)°C
durchgefiihrt, vorzugsweise bei 23 °C. Als MeBraum ist ein
Labor mit Normalklima DIN 50014 — 23/50-22) zu empfeh-
len. Wird die Messung bei einer anderen Temperatur vorge-
nommen, so ist dies im Prifbericht anzugeben. Findet die
Messung nicht in einem Klimaraum statt, o sollen MeBtem-
peratur und Raumtemperatur nicht mehr als 2 °C voneinan-
der abweichen.

5.3 Etwa 1,5 ml der zu priifenden Substanz werden gleich-
maBig auf den Umfang am unteren Teil des Fallstabes aufge-
bracht. Der Fallstab wird anschlieBend durch Zusatzge-
wichtstiicke so belastet, daB die MeBstrecke in 5 bis 10 s
durchlaufen wird. Dieser Vorgang wird einmal wiederholt.
Das Benetzen des Fallstabes mit der zu prifenden Substanz
muB dabei sichergestellt sein. Die nach dem Stabdurchlauf
am oberen Ende angesammelte Substanz. wird mit einem
Spatel abgenommen und wieder gleichméaBig auf den unte-
ren Teil des Fallstabes aufgebracht. Dabei ist darauf zu
achten, daB der Fallstab nicht zerkratzt wird (evtl. Kunststoff-
spatel verwenden). Beschadigte Geréte sind auszutauschen.

5.4 Bei den folgenden Messungen wird mit dem grdBten
Zusatzgewichtstlicke begonnen, bei dem die Fallzeit des
Fallstabes nicht unter 4 s betragt (siehe Erlauterungen). Die
aufzulegenden Zusatzgewichtstlicke sind aus folgender
Reihe zu wahlen: 5000, 4000, 3000, 2000, 1500, 1000, 800,
600, 500, 400, 300, 200, 150, 100, 50 und 0 g. Es mufB3 mit
mindestens vier verschiedenen Gewichtsauflagen gemes-
sen werden. Zwischen den Einzelmessungen ist eine Warte-
zeit von 10 s einzubhalten. Fallzeiten von weniger ais 4 s
dirfen nicht zur Auswertung herangezogen werden, dadann
nicht sichergestellt ist, daf die Fallgeschwindigkeit Uber die
gesamte MeBstrecke konstant ist.

6 Kalibrierung des Fallstabviskosimeters

Es werden Normaldle nach dem in Abschnitt 5 beschriebe-
nen Verfahren gemessen und anschlieBend die Geratekon-
stanten bestimmt.

Der Zusammenhang zwischen MeBwerten, rheologischen
GroBen und Geratekonstanten wird durch folgende Zahlen-
wertgleichungen wiedergegeben:

n=I (1)
r=B-m @
D=% @)
A=§ )

Hierin bedeuten:

A, B, C  Geratekonstanten, die durch die Beziehung (4)
verknupft sind;

D Schergeschwindigkeit in s°7;

m Masse des Fallstabes und der Zusatzgewicht-
stlicke in g;

t Fallzeit des Fallstabes in s;

n scheinbare Viskositat in Pa-s;

Zur Bestimmung der Konstanten B sind die MaBe 4 und 4
erforderlich

B= 9807 5)
w-d-h
Hierin bedeuten:
d Durchmesser des Fallstabes in mm;
h  Hoéhe des Ringspaltes in mm.

Die Geratekonstante 4 wird aus den Messungen an Normal-
dlen, deren Viskositat bei der MeBtemperatur bekannt ist, mit
verschiedenen Zusatzgewichtstiicken nach der Gleichung
(1) bestimmt. Die Geratekonstante C 1aBt sich dann nach der
Gleichung (4) berechnen.

7 Auswertung

Mit den bei der Kalibrierung des Viskosimeters nach Ab-
schnitt 6 erhaltenen Geratekonstanten B und C werden aus
der Fallzeit und der Masse des Fallstabes und der Zusatzge-
wichtstiicke die Schergeschwindigkeit D in s' nach der
Gleichung (3) und die Schubspannung 7 in Pa nach der
Gleichung (2) berechnet. Diese Werte kénnen als FlieBkurve
dargestellt werden.

Anmerkung: Bei newtonschen Substanzen ergibt sich dabei
eine Gerade durch den Nullpunkt des Koordinatensy-
stems, deren Steigung die Viskositat nach dem new-
tonschen Gesetz entspricht (7 = n - D). Bei strukturvis-
kosen Substanzen wird vielfach die Auswertung nach
der Gleichung von Casson (v7 — \7)2 = nc-D)
durchgefiihrt, wobei 7, die scheinbare FlieBgrenze —
in der angelsachsischen Literatur als ,yield value“
bezeichnet — bedeutet. Hierbei darf die MeBzeit 35 s
nicht Uberschreiten.

Fir die Auswertung der Ergebnisse werden von den
Geréateherstellern auch Diagramme zur Verfligung
gestellt. Diese Diagramme gelten exakt nur fir die
Geréate mit bestimmten Geratekonstanten. Da die Ge-
ratekonstanten von Geréat zu Gerét variieren, gestat-
ten diese Diagramme nur eine ndherungsweise Dar-
steliung.

8 Prazision des Verfahrens

Fir Fallstabviskosimeter, die nach Abschnitt 6 kalibriert wur-
den, ist die Wiederholgrenze r (sieche DIN 55 350 Teil 13) 5%
vom MeBwert und die Vergleichgrenze R 15% vom MeBwert.
Diese Werte wurden durch einen Ringversuch mit dem La-
ray-Fallstabviskosimeter 1) ermittelt.

9 Priifbericht

Der Prifbericht muB mindestens die folgenden Angaben
enthalten:

a) Bezeichnung der gepriiften Substanz;

b) Datum und Herstellung der gepriften Substanz;
c) einen Hinweis auf diese Norm;

d) MeBtemperatur in °C auf 0,1 °C;

e) MeBwerte fiir die Fallzeiten, die zugehdrigen Massen und
die daraus berechneten Werte fiir Schergeschwindigkeit
und Schubspannung;

f) jede Abweichung von den festgelegten Prifbedingungen;
g) Prifdatum.

1) Siehe Seite 1
2) Normalklima DIN 50014 — 23/50-2 bedeutet (23 + 2) °C

Schubspannung in N/m2 = Pa.

und (50 + 6) % relative Luftfeuchte DOC um ents
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