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

Anhang A ist informativ.

DIN 53014 besteht unter dem allgemeinen Titel Viskosimetrie; Kapillarviskosimeter mit Kreis- und
Rechteckquerschnitt zur Bestimmung von Fliefskurven aus den folgenden Teilen:

— Teil 1: Grundlagen, Begriffe, Benennungen

— Teil 2: Systematische Abweichungen, Ursachen und Korrektionen

Anderungen

Gegentiber DIN 53014-1:1994-02 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a)
b)
c)
d)
e)
f)

g)
h)

der Anwendungsbereich wurde prazisiert;

Abschnitt 2 ,Normative Verweisungen“ wurden aktualisiert;

die Verwendung von Quecksilberthermometer ist entfallen;
»,Geschwindigkeitsgefille” wurde durch ,Schergeschwindigkeit” ersetzt;
Anhang A wurde erganzt;

,Erlauterungen” wurden in Anhang A integriert;

die Achsenbeschriftung in Bild A.5 wurde iiberarbeitet;

das gesamte Dokument wurde redaktionell iiberarbeitet.
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt Begriffe und Benennungen fiir Kapillarviskosimeter zur Bestimmung von Flief3kurven
an Stoffen in fliissigem Zustand bei stationdrer Scherstromung fest. Ferner werden Messverfahren fiir die
Auswertung der Messungen und die Darstellung der Ergebnisse durch Flief3kurven beschrieben.
Kapillarviskosimeter zur Bestimmung von Flieffkurven werden — den verschiedenen Stoftklassen
entsprechend — in sehr unterschiedlichen Viskositdtsbereichen eingesetzt. Dies wirkt sich auch auf die

Bauart aus. Insgesamt erstreckt sich der interessierende Viskositdtsbereich etwa von 1-3 bis 106 Pa - s.

ANMERKUNG Die anwendbare Druckdifferenz kann mitunter durch die Druckabhidngigkeit der Viskositdt begrenzt
werden. In manchen Féllen ldsst sich der Anwendungsbereich durch Korrektionsverfahren etwas erweitern.

In einem gegebenen Messsystem ldsst sich — bedingt durch die Bauart — die Schergeschwindigkeit im
Allgemeinen in einem Verhéltnis von etwa 1 : 103 (in Sonderféllen bis 1 : 10%) variieren.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug genommen, dass einige Teile davon
oder ihr gesamter Inhalt Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen. Bei datierten
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte
Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments (einschlieflich aller Anderungen).

DIN 1342-1, Viskositdt — Teil 1: Rheologische Begriffe

DIN 1342-3, Viskositdt — Teil 3 — Nicht-newtonsche Fliissigkeiten

DIN 12799, Laborgerdte aus Glas — Allgebrauchs-Stabthermometer

DIN 53014-2, Viskosimetrie — Kapillarviskosimeter mit Kreis- und Rechteckquerschnitt zur Bestimmung von
FliefsSkurven — Systematische Abweichungen, Ursachen und Korrektionen

DIN EN 60584-1, Thermoelemente — Teil 1: Thermospannungen und Grenzabweichungen
DIN EN 60751, Industrielle Platin-Widerstandsthermometer und Platin-Temperatursensoren

VDE/VDI 3511, Technische Temperaturmessungen

3 Kurzbeschreibung der Verfahren

Bestimmung der Schergeschwindigkeit aus dem Volumenstrom und der Schubspannung aus dem
Druckabfall langs der Kapillaren sowie der Flief3kurve aus mehreren Wertepaaren von Volumenstrom und
Druckabfall bei vorgegebener Geometrie.

Zwei Verfahren sind moglich:

Verfahren A  Vorgegeben ist der Volumenstrom; bestimmt wird der zugehorige Wert des Druckabfalls
langs der Kapillare.

Verfahren B Vorgegeben ist eine Druckdifferenz zwischen den Enden der Kapillare: bestimmt wird der
zugehorige Volumenstrom.
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4 Form und Werkstoffe der Kapillaren

4.1 Kapillaren mit Kreisquerschnitt (Kreiskapillaren)

Fir Kapillaren mit Kreisquerschnitt Ac.=m-R? werden je nach Viskositit der zu untersuchenden
Fliissigkeiten Kapillarenradien R zwischen 0,05 mm und 2 mm verwendet.

Die Kapillaren sind in der Regel austauschbar und bestehen vorwiegend aus nichtrostendem Stahl,
Hartmetall oder Borosilikatglas 3.3 nach DIN ISO 3585.

Bei engen Kapillaren muss der effektive mittlere Radius indirekt bestimmt werden (siehe DIN 53014-2). Bei
Radien R> 0,5 mm kann der Durchmesser mit geeigneten Innentastern an allen Stellen nachgemessen
werden.

Bei gentligend weiten Kapillaren sind fiir die zuldssigen Abweichungen des Durchmessers vom Mittelwert 6m
und vom Sollwert s Hochstwerte zu vereinbaren, wenn Messungen mit mehreren Kapillaren in eine
Auswertung eingehen, z. B. (6, < 2R/100 und 6, < 2R/50).

4.2 Kapillaren mit Rechteckquerschnitt (Schlitzkapillaren)

Aus vier ebenen Randflaichen wird nach Bild1 ein gerader, gedeckter Stromungskanal mit
Rechteckquerschnitt As=B - H gebildet. Der Raum zwischen den Randflachen ist der Messschlitz, der
Abstand der parallelen Randfldachen in Richtung der Schergeschwindigkeit (y-Richtung) ist die Schlitzhoéhe H.
Der Schlitz wird durch ebenfalls parallele Seitenwande im Abstand B (Schlitzbreite) in der indifferenten
x-Richtung begrenzt.

Die Abweichungen von der Planparallelitit der Wiande mit dem Abstand H und die Rautiefe ihrer
Oberflaichen muss weniger als H/200 betragen. Das den Schlitzkanal enthaltende Viskosimeterteil, die
Messstrecke, wird zweckmafdig zweiteilig ausgebildet und besteht in der Regel aus nichtrostendem Stahl.

ANMERKUNG Fiir die theoretische Beschreibung werden iiblicherweise Schergeschwindigkeiten nur in y-Richtung,
nicht aber in x-Richtung zugelassen. Das bedeutet eine Verletzung der Randbedingung der Wandhaftung an den
Seitenflachen in x-Richtung. Der hierdurch entstehende Auswertungsfehler kann durch grofde Werte des Quotienten
B/H (wenigstens 10) klein gehalten werden. Gebrduchlich sind Schlitzhdhen zwischen 0,2 mm und 1mm bei
Schlitzbreiten von 10 mm bis 20 mm.

Bild 1 — Koordinatensystem der Schlitzstromung
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4.3 Maf3e der Kapillaren

Die geometrische Linge der Kapillare wird mit L' bezeichnet. Thr zugeordnet ist die Gesamt-
Druckdifferenz Ap'in der Flussigkeit unmittelbar vor und hinter der Kapillare.

Die Messlinge L der Kapillare ist die Linge der Messstrecke, auf der der Druck um die Wirk-
Druckdifferenz Ap abfillt. Messldnge L und Wirk-Druckdifferenz Ap gehen in die Auswertebeziehungen ein.
Bei Anwendung von Drucksonden in Anbohrungen der Kapillare senkrecht zu ihrer Achse (haufig bei
Schlitzkapillaren) gilt L < L' und Ap < Ap'. Das Verhaltnis L'/2 - R bzw. L'/H sollte moglichst zwischen
5und 100 liegen.

ANMERKUNG 1 Messeinrichtungen, fiir die L=1L" und Ap = Ap’' gilt, erfordern im Allgemeinen grofiere
Korrektionen (insbesondere Beriicksichtigung des Einlauf-Druckverlusts siehe DIN 53014-2).

ANMERKUNG 2 Fiir das Abschitzen der Reibungserwiarmung ist in jedem Fall die Gesamt-Druckdifferenz Ap’, fiir die
mittlere Verweilzeit der Flissigkeit in der Kapillarstromung die geometrische Liange L' maRRgebend.

5 Bauform fiir die Messeinrichtungen
5.1 Viskosimeter mit Kolbenantrieb

Die Vorlage, d. h. das Vorratsgefaf? fiir die Fliissigkeit vor der Messstrecke, ist ein Zylinder mit einem dicht
schliefenden Kolben. Der Volumenstrom Q@ wird durch die Vorschubgeschwindigkeit vy des Kolbens
eingestellt und nach Gleichung (1) bestimmt.

Q = m- Rg? vk (1)

In Gleichung (1) ist Rk der Zylinderradius. vg wird entweder durch Abtasten bestimmt (z.B. bei
hydraulischem Kolbenantrieb) oder bei einem Spindeltrieb aus der geregelten Drehzahl des Antriebsmotors
berechnet.

ANMERKUNG 1 Bei Viskosimetern mit Kolbenantrieb wird héaufig der Volumenstrom Q@ vorgegeben
(Messverfahren A), doch ldsst sich mitunter nach MessverfahrenB die Druckdifferenz vorgeben (durch
Regeleinrichtungen oder durch Erzeugen der Kraft am Kolben durch Gewichtsstiicke, siehe Abschnitt6). Der
Kolbenantrieb eignet sich auch fiir eine stetige Veranderung des Volumenstroms.

ANMERKUNG 2 In besonderen Fillen (etwa aus Griinden der Materialvertrdglichkeit) kann der Kolben auf eine
Hilfsfliissigkeit wirken, die durch eine entspannt bleibende Membran von der Fliissigkeit getrennt ist, deren Flief3kurve
bestimmt wird (indirekter Kolbenantrieb).

5.2 Viskosimeter mit Doppelkolbenantrieb

Das Viskosimeter besitzt an beiden Kapillarenenden eine Vorlage mit Kolben. Die Kolben arbeiten
gegensinnig synchron.

ANMERKUNG Zweck dieser Einrichtung ist es, wiederholt Messungen an einer Vorlagenfiillung durchzufiihren sowie
durch Einstellen eines Gegendruckes Fliefikurven unter verschiedenen isotropen Driicken aufzunehmen.

5.3 Viskosimeter mit direktem Gasdruck-Antrieb
In Viskosimetern mit direktem Gasdruck-Antrieb kommt fiir die Erzeugung der Druckdifferenz nur ein
Uberdruck vor dem Kapillareneingang in Betracht, wihrend hinter dem Kapillarenausgang der

Umgebungsdruck herrscht.

Das Viskosimeter benétigt vor oder hinter der Kapillare einen Verschluss, der in voll gedffnetem Zustand
keinen wesentlichen Druckverlust bedingt.
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Die Fliissigkeit, deren Fliekurve bestimmt werden soll, fiillt die Vorlage nicht vollstindig. Uber ihrer freien
Oberfliche wird ein Uberdruck durch ein inertes Gas aus einem Druckbehilter iiber eine geeignete
Regelvorrichtung erzeugt. Die Vorlage muss mit den fiir das Arbeiten mit hohen Gasiiberdriicken iiblichen
Sicherheitsvorrichtungen versehen sein.

Nach dem Aufbringen des Gasiiberdrucks oder seiner Anderung muss gewartet werden, bis die durch
adiabate Kompression oder Entspannung verursachte Temperaturanderung durch die Temperier-
einrichtung (siehe Abschnitt 8) beseitigt ist. Dabei ist auch der Gasdruck etwas nachzuregeln.

Um insbesondere bei hochviskosen Fliissigkeiten eine gleichméafiige Entleerung der Vorlage zu erreichen,
konnen aufschwimmende Verdrangungskorper (Scheiben oder Kugeln) benutzt werden.

5.4 Viskosimeter mit indirektem Gasdruck-Antrieb
Der Teil der Fliissigkeit, der zur Messung verwendet wird, wird durch eine flexible, entspannt bleibende
Membran von dem Teil der Fliissigkeit getrennt, der mit dem Gas in Berlihrung kommt. Auch fiir diese

Viskosimeter gelten die Festlegungen nach 5.3.

ANMERKUNG 1 Ein aufschwimmender Verdrangungskoérper kann mitunter das Losen des Druckgases in der Probe
hinreichend verzogern.

ANMERKUNG 2 Viskosimeter mit Gasdruck-Antrieb sind fiir das Messverfahren B ausgelegt.

5.5 Viskosimeter mit Fordereinrichtungen

Bei diesen Messeinrichtungen wird keine vorgegebene Probemenge vor der Messung in die Vorlage gefiillt,
sondern eine Fordervorrichtung saugt standig Fliissigkeit an und driickt sie (nach einer Einlaufstrecke)
durch die Kapillare. Die Messeinrichtungen konnen fiir das Verfahren A oder B oder auch wahlweise fiir
beide ausgelegt sein.

5.5.1 Pumpenantrieb

Der Volumenstrom Q wird durch Kkalibrierte Zahnrad- oder Drehkolbenpumpen (auch Membran- oder
Kolbenpumpen mit Puffervolumen) erzeugt.

ANMERKUNG Im Prinzip ist der Volumenstrom vorgegeben, so dass es sich um das Verfahren A handeln sollte. Wegen
des moglichen Dauerbetriebs ldsst sich aber auch eine gewlinschte Wirk-Druckdifferenz Ap einstellen und die dazu
notwendige Forderleistung der Pumpe als abhdngige Variable ansehen.

5.5.2  Schneckenantrieb
Der Uberdruck wird durch einen Schneckenextruder erzeugt.
5.5.3 Nicht-isotherme Férderung

Befindet sich die Fliissigkeit innerhalb der Férdervorrichtung auf einer Temperatur 9, die von der Mess-
bzw. Vorlagentemperatur 9, verschieden ist, so ist Gleichung (2) anzuwenden

Qm:1+av'(l9m_l9f)'Qf (2)
Dabei ist
Qm Volumenstrom in der Messstrecke;

Qr Volumenstrom in der Fordervorrichtung;
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Ym Messtemperatur;
Yr Temperatur der Fliissigkeit in der Fordervorrichtung;
ay Volumenausdehnungskoeffizient der Fliissigkeit.

ANMERKUNG Die Messeinrichtungen nach 5.5 werden auch fiir Betriebsmessungen bei groflen Probemengen
verwendet, z.B. im Nebenschluss zur laufenden Produktkontrolle. Ausnahmen davon finden sich bei den
Pumpenantrieben nach 5.5.1, wenn klein dimensionierte Pumpen die Fliissigkeit im Kreislauf fordern.

5.6 Einstellzeit

Die Einstellzeit ist die Zeitspanne vom Einschalten des Messvorgangs bis zur Anndherung der Messanzeige
auf etwa 3 % an den stationdaren Endzustand.

ANMERKUNG 1 Diese Einstellzeit ist fiir die Messeinrichtung typisch. Durch besondere Stoffeigenschaften der zu
priifenden Fliissigkeit konnen langere Zeiten und/oder grofiere Schwankungen auftreten.

Flir Messeinrichtungen nach 5.1 oder 5.2 wird die Einstellzeit in der Regel durch die Ausbildung der
Druckdifferenz oder die Tragheit der Druckanzeige bestimmt. Fiir Messeinrichtungen der Bauform nach 5.3
oder 5.4 ist meistens die Zeit fiir das volle Offnen der Einrichtung zum Kapillarenabschluss wesentlich.
Komplizierter sind die Verhéltnisse bei Viskosimetern mit Pumpen- und Schneckenantrieb nach 5.5.

ANMERKUNG 2 Bei Messeinrichtungen mit fest vorgegebener Probemenge in der Vorlage ist die Einstellzeit
mitentscheidend dafiir, wieviel Messpunkte der FlieRkurve mit einer Vorlagenfiillung aufgenommen werden kdnnen.
Fir Anordnungen nach 5.5 ist die Einstellzeit in dieser Hinsicht nicht kritisch. Beim Registrieren von FliefSkurven richtet
sich die maximal zuldssige Anderungsgeschwindigkeit der Druckdifferenz Ap bzw. des Volumenstroms Q nach der
Einstellzeit.

6 Messung der Wirk-Druckdifferenz
6.1 Messgerite

Es werden Druckmessgerate mit Rohrfeder (Druckmessgerdte Klasse 0,1, endwertbelastbar) oder
gleichwertige Druckaufnehmer z. B. auf induktiver, kapazitiver oder resistiver Grundlage eingesetzt. Diese
Druckmessgerate sollten kalibriert sein.

ANMERKUNG Welche der verfligharen Druckmessgerdte anwendbar sind, wird auch durch die rheologischen und
chemischen Eigenschaften der zu priifenden Fliissigkeit bestimmt.

6.2 Bestimmung der Wirk-Druckdifferenz innerhalb der Kapillare

Es sind immer mindestens 2 gleichartige Messstellen erforderlich. Die Messstellen sind so weit von den
Enden der Kapillare entfernt, dass die materiell stationdre Schichtenstromung (en: viscometric flow) voll
ausgebildet ist. Die Wirk-Druckdifferenz Ap kann nach zwei Verfahren bestimmt werden.

a) Durch Anbohren der Messstrecke und Anschlieflen eines Druckmesskanals (en: pressure hole); in
diesem Fall ist der Bohrungsdurchmesser so klein zu wdahlen, dass die Messstelle als angendhert
punktformig gelten kann (siehe DIN 53014-2). Der Druck wird im Druckmesskanal zum Messgerat
weitergeleitet, gegebenenfalls unter Zwischenschalten einer Ubertragerfliissigkeit, die mit der zu
prifenden Fliissigkeit vertraglich, aber nicht mischbar ist.

b) Mit Hilfe von elektronischen Membrandruckaufnehmern, deren Membranfliche mit der Schlitzflache
abschliefit.

ANMERKUNG Die Druckmessverfahren nach Aufzdhlunga) sind gebrauchlicher und leichter zu realisieren. Im
Allgemeinen ist die Einstellzeit fiir die Druckmesseinrichtung nach Aufzahlung a) grof3er als fiir die nach Aufzahlung b).

Documents
10 Document Sharing Hub

Full document details: E DIN 53014-1:2019-03


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-53014-1-2019-03
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-53014-1-2019-03

