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Bei formMen mathematisehen Betraehtungen zur Dar- 
stellung von FlieBkttrven in log D - - l o g x - D a r s t e l l u n g  und 
D--x-Darstellung wird festgestellt, dal3 1. der Mrendepunkt der 
log D -  log :-Darstellung stets bei kleineren D- bzw. z-Werten 
liegt als in der D--z-Darstellung, und dalt 2. einer in log D - -  
log x-Darstellung gezeiehneten Kurve mit  Wendepunkt  nieht 
notwendig aueh eine Kurve mit  Wendepunkt  in normMer Auf- 
tragung entspricht. Am Beispiel des Fliegverhaltens einer Viskose- 
spinnl6sung in Kapillaren bzw. Diisen mit untersehiedliehem L/R- 
Verh/iltnis wird naehgewiesen, dal3 ein 2. Newtonseher Bereieh 
der Viskosit~t im strengen Sinne der Definition bei diesem 
System nieht vorliegen mul3, sondern dab die scheinbare Visko- 
sit/~t vielmehr aueh asymptotisch einem Endwert zustreben 
kann.  Aul3erdem werden weitere Ergebnisse zur sog. Endkorrek- 
fur und zur Strahlaufweitung mitgeteilt. 

W/~hrend bei unserem vor 2 J ah ren  an  dieser Stelle gehal tenen Vor- 
t rag der Einflui3 versehiedener gers~el lungsparameter  einer Viskose- 

* Vortrag, gehMten anliil]lieh der Arbeitstagung ,,Messung und Inter- 
pretation yon Fliegkurven" der Sektion Rheologie des Vereins 0sterreiehischer 
Chemiker am 17. November 1967 in Graz, 0sterreich. 
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spinnlSsung auf deren Fliei~verhalten im Vordergrund stand und Fragen 
einer zweckm~Bigen Auswertung rheologischer Messungen nur gestreift 
wurden, wollen wir heute - -  dem Gesamtthema dieser Arbeitstagung 
entsprechend - -  gerade dieses Problem der Darstellung und Auswertung 
yon Fliel~kurven konzentrierter PolymerlSsungen in den Mittelpunkt 
unseres Referates stellen und unsere Gedanken hierzu an Hand eigener 
Messungen an Viskosen darlegen, ttierbei interessiert uns vor allen das 
Fliei]verhalten in langen und kurzen Kapill~ren bei hohen Geschwindig- 
keitsge~llen bzw. grol~en Sehubsp~nnungen, wie sie ja beim technischen 
Spinnprozei~ auftreten 1, 2 

Da unsere Mel~anordnungen bereits friiher beschrieben wurden a-s, 
geniigt an dieser Stelle eine kurze Zusammenfassung. Den Anfangsteil 
unserer FlieBkurven, der im wesentlichen n i t  d e n  Newtonschen  Bereich 
zusammenf~llt, erhielten wir mit d e n  Rotationsviskosimeter ,,l~heotest" 
(VEB Priifgeri~tewerk ~r Die ~essungen im Bereieh mittlerer 
und hSherer Schubspannungeu wurden n i t  Druck-Kapillarviskosimetern 
durchgefiihrt. 

Trotz gewisser konstruktiver Xnderungen ~, ~ erwies sich dabei das 
Strukturviskosimeter nach Umstdtter 6 als nur bedingt geeignet, da wegen 
der zusi~tzlichen Kapillarwege in Viskosimeterkopf und Mel~biirette und 
des verhfi.ltnismgl]ig langsamen Temperaturausgleichs in der Mel~anord- 
nung einigermai3en zuverl~issige Messungen allenfalls im Bereich mitt]erer 
Sehubspunnungen bei Verwendung langer Kapillaren (u 
Liinge : Radius ~ 300) mSglich waren. Es wurde deshalb ein urspriinglich 
zur Messung bei kleinem L~ngen--Radius-Verhgltnis (Diisenplatten) 
selbst erstelltes Druckgef~i~ (vgl. ~, s) bei hohen Schubspsnnungen auch 
zur Messung n i t  ]angen Kapillaren eingesetzt, zumal hierbei die MSglich- 
keit besteht, die nach unten herausrugende K~pillare zuver]gssig zu 
temperieren und gleichzeitig den austretenden Fliissigkeitsstrahl zu be- 
ob~chten und zu photographieren, ttinsichtlich der Registrierung einer 
beim AusstrSmen auftretenden Strahlaufweitung wie aueh der Bestim- 
mung der Volumengeschwindigkeit n i t  dieser Anordnung sei auf unsere 
friihere MJtteilung ~ verwiesen. 

Als Kapillaren verwendeten wir bei Li~ngen--Radius-Verh/fitnissen 
300 KPG-Rohre aus Glas, im Bereich 2 ~ L / R  ~ 40 dagegen Einloch- 

1 W. Philippo]] und  H. E. Kri~ger, Kolloid-Z. 88, 215 (1939). 
2 H. L.  Bredde und t .  de Booys, KolIoid-Z. 96, 24 (1941). 
a B. Phil ipp,  K.  W u l / u n d  H. Dautzenberg, Faserforsch. u. Textiltechn. 15, 

101 (1964). 
4 K .  Wul] und B. Phi l ipp,  Rheol. Acta [Darmstadt] 4, 113 (1965). 
5 B. Phi l ipp  und K.  Wul], Rheol. Acta 5, 93 (1966). 

H. Ums~tter und  R. Schwaben, Einffihrung in die Viskosimetrie und 
l~heometrie (Berlin-G6ttingen-Heidelberg 1952), S. 95--97. 
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Diisenpla%en aus Edelstahl, wobei die t~l/ichen 4er Platr mit  den Loch- 
4urchmessern 0,25 und 0,8 m m  mit  einem technischen Polierschliff ver- 
sehen waren*. Einen Uberblick fiber die Abmessungen aller yon uns 
verwendeten Kapillaren gibt Tab. 1. 

Tabelle 1. L i i n g e n - - t ~ a d i u s - V e r h g l b n i s  d e r  z u r  ~r  
v e r w e n d e t e n  K a p i l l a r e n  

0,25 mm ;~ 0,5 mm ~ 0,8 mm 

- -  2,24 - -  
4,22 4,00 3,69 

19,71 20;00 20,07 
34,43 40,00 40,40 

- -  368,0 - -  
- -  370,0 - -  

Zur Auftragung unserer FlieSkurven w/ihlten wit neben der kon- 
ventionellen log D - -  log z-Darstellung auch die D - -  z-Auftragung und 
interessierten uns hier zun//chst fiir die schon viel diskutierte Frage des 
Wendepunktes.  Ebenso wie E d e l m a n n  7 und Schurz  s linden wir ffir 
Viskose in log D - -  log z-Auftragung einen unsymmetrischen FlieBkurven- 
verlauf. Dariiber hinaus konnten wit an Viskose bei Verwendung hin- 
reichend langer Kapillaren ( L / R  > 100) im Bereich D < 2 .105  s-1 in 
dieser Darstellung einen W e n d e p u n ~  vielfach nicht mit  hinreichencler 
Sicherheit feststellen. Von Schurz  s wurde seinerzeit im Zusammenhang 
mit  dem Wendepunkt  gesagt, dab 1. die log D - - l o g  z-DarstelIung 
gegenitber tier D -  z-Auftragung verzerrt  ist und letztere somig ein 
klareres physikalisehes Bild gibt, 2. die Wendepunktkoordinaten bei 
beiden Auftragsarten im allgemeinen nicht zusammenfallen, 3. beim 
Umzeichnen zweier experimenteller log D - - l o g  x-Fliegkurven in die 
D - -  r ,,der Wendepunkt  in tier log D - -  log z-Darstellung 
offenbar bei niedrigeren D-Werten liegt als in der D -  z-Darstellung". 

Diese Feststellungen mSehten wir mit  einer etwas anderen Beweis- 
fiihrung zur Lage der Wendepunkte erg/~nzen. Wir betrachten zun/~ehs~ 
eine FlieBkurve in doppelt-logarithmischer Auftragung mit  einem 
N e w t o n s e h e n  Anfangs- und einem N e w t o n s e h e n  Endbereich, die folglieh 
in dieser Darstellung einen Wendepunk~ hag. Der Einfachheit wegen 
wird mig natfirlichen Logarithmen gerechnet (Abb. 1). 

* Ffir die Sonderanfertigung aller Dtisenplatten sei an dieser Stelle dem 
VEB Spinndiisenfabrik GrSbzig, insbesondere I-Ierrn Direktor LochelJeld, 
recht herzlich gedankt. 

7 K .  Edelmann,  Rheol. Acta 1, 62 (1958). 
s j .  Schurz, Rheol. Aeta l, 58 (1958). 
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Die Voraussetzungen sind 4amit : 

= / (~), / dreimal stetig differenzierbar 

/ (~) --~ ~ + a fiir 0 =< ~ < ~1 > 0 (1) 

/ ( ~ ) - - ~ + b f f i r ~  > ~2 (2) 

] ( ~ ) > l f i i r ~ l < ~ < ~ 2  (3) 

Es gebe genau einen Wendepunkt ~0, ~1 < ~0 < ~2, fiir 4en ] (~) ein 
Maximum annimmt, d. h. es gilt 

f(~o) = o 

/ ( ~ )  > o f~r ~1 < ~ < ~o 

"/(~) < O f i i r ~ o < ~ <  ~2 

"]'(~o) < o 

(4) 

(5) 

(6) 

(7) 

B e h a u p t u n g  : 

Dann hat die entsprechende Kurve im Originalkoordinatensystem (x, y) 

x = e~ (s) 

y = e~ = e f ( 5 )  = e $(lnx) (9) 

keinen Wendepunkt im ~o entsprechenden Punkt  

x o = e~,. (10) 

B e w e i s  : 

Wir bilden 4urch Differentiation yon (9) 

y' = e~ ] (11) 
X 

y,, d 
= x~ [ ? ' - - ] ( 1 - - ] )  ] (12) 

Da wegen (3) [ - -  ] (1 - - / ) ]  im interessanten Bereieh (~1, ~)  stets positiv 
ist, insbesondere fiir ~o, u n d e f  sowie x ebenfalls stets positiv sind, muB 
}" negativ sein, damit y" versehwinden kann. l~tir x0, wo /'(ln x o ) =  
=/ '(~0)----0 ist auf Grund yon (4), kann y" also nicht versehwinden. 

q . e .d .  

Die Koordinaten tier beiden Wendepunkte kSnnen somit nicht zu- 
sammen~allen, und ein Wendepunkt kann folglieh nur im Bereich 

Xo < x < x 2  z e~-~ 

liegen, da hier naeh (6) "] (~) < 0 ist. 
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Falls also in D--z-Darstellung iiberhaupt ein Wendepunkt auftritt,  
kann er nur bei hSherem D, also niemals bei gleichem oder kleinerem 
GeschwindigkeRsgefiille liegen als in log D--log x-Darstetlung. Fiir eine 
Fliel]kurve in log D--log T-Darstellung entsprechend Abb. 1 mit kon- 
stantem Newtonschen A~ffangsbereich (~0) un4 konstantem Newtonschen 
Endbereich (~.) w/~re dann beim Umzeichnen in D--T-Darstellung ein 

I/ 
/ /// / !  

Y 
~Z~. 
2 

/ 

// // 

/ / / / / /  / 

41 ~ ~z ~ X~z~ ~ 

Abb. 1 Abb. 2 

Abb. 1. Fliellkurve mit Newtonschem Anfangs- und Newtonschem Endbereich 
in doppelt-logarithmischer Auf~ragung (schematisch) 

Abb. 2. Fliegkurve mit Newtonsehem Anfangs- und Newtonsehem Endbereieh 
in normalor Auftragung (schematiseh) 

Kurvenzug mit Wendepunkt entsprechend Abb. 2 zu erwarten. Nun ist 
aber bei verschieclenen PolymerlSsungen, u .a .  bei u keineswegs 
experimentell gesichert, dab bei groBem L/ingen--Radius-Verh/~ltnis der 
Kapillare iiberhaupt ein konstanter Endbereich (~ )  auftritt, zumal es 
auch - -  worauf Klein 9 kiirzlich hinwies - -  mel3technisch recht schwierig 
ist, einen solchen Endbereich wirklich sicher zu erfassen. Unserer Auf- 
fassung nach sind daher in dem hier betrachteten, 4er experimentellen 
Messung zug/~nglichen Bereich von D un4 T durchaus FlieBkurven m6g- 
lich, die wohl in log D--log z-Darsr dagegen nicht in D--z-Auf- 
tragung eincn Wendepunkt aufweisen, etwa indem entsprechend Abb. 3 

9 j. Klein und H. Fufier, Rheol. Acta b, 76 (1967). 
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die seheinbare Viskosit/~t ~q'-= "~/D asymptotisch einem Grenzwert 
geringster scheinbarer Viskosit/~t zustrebt, 4. h., 4a$ die LSsung sich im 
oberen Beanspruehungsbereieh wie ein Bingham-KSrper verh/flt. Folgende 
Uberlegungen wurden hierzu angestellt : 

Voraussetzungen: Im x,y-Koordinatensystem sei ffir alle x > 0 eine 
zweimal stetig 4ifferenzierbare Funktion y = g (x) folgendermaSen ge- 
geben: 

g(x) = 

ax, a > 0 ,  fiir O < x < x  1 (13) 

b x + c ,  b > a ,  c < 0 ,  fiir x > x  2 (14) 

h(x), h(xl) = ax 1, h(x2) = bx 2 ~- c und a < h'(x) < b 
(15) 

h " ( x ) > O  fiir x l < x < x ~  

Behauptung: Das Bild dieser Funktion im doppelt-logarithmischen 
4, ~-System 

---- / (~) = In g (e~), (16) 
wobei 

= In y, 4 = 111 x (17) 

ist, hat an einer Stelle ~0 mit In x2 > ~0 > In xl einen Wendepunkt,  
a /  

in dem / (~) ~- d~ sein absolutes Maximum annimmt. 

Beweis: Differentiation yon (16) naeh 4 ergibt 

d /  g' (~ )  �9 e~ = g' (x) 
d4 = ]  -- g(e~) g(x) . x  (18) 

d2f .~. ._g(g"e2~g'e~)--g'2e2~ x2(gg"- -g  '2) ~- xgg' 
(19) J d 4 2 g~ (e~) 9 2 

Auf Grund der vorausgesetzten Stetigkeit yon g (x), g' (x) und g" (x) 
un4 wegen g (x) > 0 Itir x > 0 miissen nach (17), (18) und (19) auch 

f(4) und 7" (~) stetig sein, und zwar fiir alle ~, - - ~  < ~ < ~ .  Nach 

einem elementaren Satz fiber stetige Funktionen muf~ /(~) in jedem 
abgesehlossenen Intervall [~3, 44] wirklich das Maximum annehmen; 
d. h., w/ihlen wir insbesondere 

~3 < 41 = In Xl und ~4 > ~2 = In x2, 

so existiert ein Weft  ~o, ~3 =< ~o =< ~4, so dai3 

] (~o) = M a x  /" (~) (20) 
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wird. Nach der Definition eines Wendepunktes einer Funktion als Extre- 
mum ihrer ersten Ableitung muir f (~) an der Stelle ~o also einen Wende- 
punkt haben. 

Aus (18) und (i3) fo]gt 

a 
(~) = a ~ "  e~ = 1 ftir alle ~ < ~1 (bzw. 0 -< x < xl) (21) 

und aus (18) und (14) ergibt sich 

b 1 
. . . .  e~-- > 1  fiir ~ > ~ = l n x  2, (22) 

/ (~) = be~ + c c = 
1 +be~ 

d. h., ] (4) ist monoton fallend fiir ~ => ~2, strebt gegen Eins mit ~ ~ ec, 

aber ] (~0) ----- Max / (~) muB wirklich grSBer als Eins sein. 
~ <  ~ < ~ 

Also muI3 to nach (21) und (22) sogar im Innern des ][ntervalls (~1, ~2) 
liegen, denn in den Endpunkten ~1 uad ~2 ist nach (21) bzw. (19) und (14) 

bzw. 

/ (4~) = 1 

"/(~2) : (b e~2 + c) b e~ - -  b2e ~ -  cb e ~-~ 
(be~  + c)~ - -  (be~  + c) 2 < O, 

d. h., in ~1 und ~2 selbst kann / (~) kein Maximum haben. Ein Wendepunkt 
yon / (4) liegt also an einer Stelle 4o mit 

41 = l n x l  < ~o < ~2 : In x2 
q . e . d .  

Zur Priifung dieser Uberlegungen an Hand eigener experimenteller 
Daten trugen wir die an eiuer Viskose (7,9% Cellulose, 5,8% Gesamt- 
NaOH, D P  N 400, Anfangsviskosit/~t ~o = 105 Poise) mit verschiedenen 
Kapillaren bzw. Diisenplatten erhaltenen MeBwerte in D--v-DiagTamme 
auf. 

Dabei bedeuten: 

4Q s- 1 

und �9 = " r  5"Hagenloach~ d y n  c m  -2  

R -  P B ~ 
-- D ~ rap, dyn cm -~ 

= 2 L 32 
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mit L = Kapillar-L/i~ge, cm 

R = Kapillar-Radius, em 

Q = mittlere Volumengesehwindigkeit der L6sung, cm a s -1 

P = Transpirationsdruck, dyn cm-2 

p = Diehte der L6sung, g era-3 

m ----- Faktor  = 1 gesetzt. 

,/ 

I I 

Abb. 3. Fliel~kurve einer Substanz, 
dis sich im oberen Beanspruchungs- 
bereieh wie ein Bingham-KSrper ver- 
h/i3t; normale Auftragung {schema- 

tisch) 

Abb. 4 und 5 zeigen dis mit  
3 Diisenplatten untersehiedlichen 
Lgngen--Radius-  Verhgltnisses in 
dem uns speziell interessierenden 
Bereieh erhaltenen Fliel3kurven. 
Die parabelfSrmigen Kurvenzfige 
f/~chem mit  wachsender Schub- 
spalmung auseinander (vgl. such 
10, 11), ein Wendepunkt  liegt in 
keinem Fall vor, w/~hrend er in 
der log D-- log  z-Auftragung (vor 
ahem bei kleinem L/R)  eindeutig 
vorhanden ist. 

In  Abb. 5 1/i$t sich weiter er- 
kennen, dab oberhalb eines be- 
s t immten D-Wertes die Mel]punkte 
um eine Gerade streuen, also zu- 
mindest in dem hier experimentell 
beobachteten begrenzten Bereich 
yon D ein linearer Zusammenhang 
zwisehen D und �9 besteht. Es lag 
nahe, hier eine numerische Aus- 

wertung 4urch Ermit t lung der ,,Ausgleichsgeraden" fiir jede Diisen- 
platte vorzunehmen. 

Eingetragen sind die experimentellen v- und D-MeBwerte, die durch 
Ausgleichsreehnung ermittelten theoretischen D-Werte, die Differenzen v 
zwischen Me$- und theoretischen D-Werten und die Gleichung der besten 
Geraden, die mit  den verwendeten Kapillaren (Diisenplatten) mit  den 
Durchmessern 0,5 un4 0,25 m m i m  Bereich D >= 1-105 s -1 erhalten 
wurden. 

lo W. Meskat, Proe. 2nd Internat. Congr. Rheology, V. G. W. Harrison 
(London 1954), S. 26. 

~1 W. Meskat und .F. Lin~ert, Uttmctnns Eneyelop/idie tier technischen 
Chemie, 3. Aufl., Bd. I, 2. 78. 
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Wie aus den Tabellen 2 bis 8 hervorgeht, erseheint, eine solehe ,tineare 
Auswertung" ira Bereieh der Iiir den technischen Naflspinnprozeg interes- 
santen hohen Geschwindigkeitsgef/~lle selbst bei reeht kleinera, noch 
unter dem teehnischer Spinndiisen liegenden L/R-Weft durehaus sinn- 

/ 

/ /  
/// 

~ ~.w s 2 -  

Abb. 4 Abb. 5 

5 10 ~.io -5 i~ 

Abb. 4. Experimentelle D-Werte einer ViskoselSstmg in Abh/ingigkeit von den 
x-Werten, in normalen t[oordinaten aufgetragen. Parameter: Diisengeometrie 

Abb. 5. Fortsetzung der Kurven yon Abb. ~, vgl. aueh Tabellen 2, 3 und 4 

voll. Falls sich diese Feststellungen allgemein iiir Viskosespinnl6sungen 
bests erg/~be sieh hier eine einfache MSglichkeit der numerischen 
Erfassung sowohI des Einflusses der versehiedenen Herstellungsparameter 
auf das rheologisehe Verhalten einer Spinnl6sung, als auch der Streuung 
der Einzelwerte bei rheologischen ~essungen in diesera System. 

Ira Zusammenhang rait unseren Messungen bei kleinera L / R  sei 
noeh auf die Frage tier sog. , ,Endkorrektur" naeh B a g l e y  a2 eingegangen. 
Bekarmtlieh wir4 nieht die gesarate - -  dera GesamtcIruck entspreehende - -  
Energie itt 4er Kapillare bzw. Spinndiise als geibungsw/irrae eines rein 

12 E.  B.  Barley ,  Trans. Soc. l%heology 5, 355 (1961)o 
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viskosen Flie~ens dissipiert, sondern es sind vielmehr aui]erdem Energie- 
antei le zu beri icksichtigen fiir die kinetische Energie (Hagenbach-Korrek- 
tur),  fiir die elastische Deformat ion  des s t rSmenden Mediums u n 4  schliel~- 
lich fiir die in  4er unmi t t e l ba r en  Einlaufzone der ])rise dissipierte Energie 

(sog. ,geometr isehe Korrek tur" ) .  Die Hagenbach-Korrektur wurde bei 

den bisherigen Be t r ach tungen  bereits  beriicksichtigt.  Der ,,elastische" 

u n d  der ,geometr i sche"  Antei l  vergrSl]ern sich nat i i r l ich gegeniiber dem 
,,I~eibungsanteil" fiir das rein viskose Fliel~en um so mehr,  jc nieclriger 

L/R ist. Dementsprechend  verlaufen die in  den Abb.  4 u n d  5 gezeigten 
Fliel~kurven u m  so flacher, je kiirzer bei gleichem Durchmesser  die 
Kapi l lare  ist. 

Tabe]le 2. L/R ~ 2,24 D u r c h m e s s e r  0,5 mm 

Mei~werte Berechnete Werte Abweichungen 
T- 10 -5 D" 10 5 D(~) " 10 -5 v- 10 -5 

Beste 

16,8 4,36 4,43 - -  0,07 
15,3 4,01 3,92 _L 0,09 
14,4 3,52 3,62 - -  0,10 
12,8 3,08 3,08 • 0,00 
12,5 3,13 2,98 -9 0,15 
11,2 2,57 2,54 ~- 0,03 
9,60 1,92 2,00 - -  0,08 
8,50 1,59 1,63 - -  0,04 
7,36 1,21 1,25 - -  0,04 
6,68 1,01 1,02 - -  0,01 
6,60 1,05 0,99 -~ 0,06 

Gerade: D ~ - -  1,23 �9 105 ~- 0,337 z :[: 0,081 �9 10 b. 

Tabelle 3. L/R = 4 D u r c h m e s s e r  0,5 mm 

MeI3werte Berecime~e ~Verte Abweichungen 
~- 10 -5 D-  10 -5 D(~). 10 -5 v.  10 -5 

Beste 

10,30 4,18 4,11 -~ 0,07 
9,40 3,80 3,63 ~ 0,t7 
9,10 3,31 3,47 - -  0,16 
8,00 2,84 2,89 - -  0,05 
8,00 2,83 2,89 - -  0,06 
6,97 2,30 2,35 - -  0,05 
5,75 1,73 1,71 ~ 0,02 
5,11 1,38 1,37 -9 0,01 
4,37 1,00 0,98 -~ 0,02 
4,36 1,01 0,97 ~ 0,04 

Gerade: D ~ - -  1,32 �9 105 ~ 0,527 v ~ 0,094 " 105. 
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Tabel le  4. L / R  ~-- 20 D u r c h m e s s e r  0,5 m m  

1V[eBwerte B e r e c h n e t e  W e r t e  A b w e i c h u n g e n  
�9 - 10 -5 D .  10 -5 D(~)" 10 -5 v .  10 -5 

Bes te  

3,96 4,50 4,44 -~ 0,06 
3,50 3,63 3,72 - -  0,09 
3,48 3,65 3,69 - -  0,04 
3,21 3,35 3,27 + 0,08 
2,97 2,98 2,89 + 0,09 
2,76 2,50 2,56 - -  0,06 
2,49 2,06 2,13 - -  0,07 
2,18 1,58 1,65 - -  0,07 
2,00 1,39 1,36 -~- 0,03 
1,83 1,11 1 , t0  q- 0,01 
1,83 1,12 1,10 -k 0,02 
1,74 0,96 0,96 -k 0,00 
1,74 0,96 0,96 • 0,00 
1,65 0,84 0,82 + 0,02 

Gerade :  D = - -  1,78 �9 105 § 1,57 z • 0,06 �9 105 . 

Tabel le  5. L / ~  ~ 368 D u r c h m e s s e r  0,5 m m  

M[ei]werge Berechne~e  ~r A b w e i c h u n g e n  
z -  10 -5 D -  10 -~ D(T)- 10 -5 v .  10 -5 

Besfe  

t ,69 2,62 2,57 -k 0,05 
1,55 2,06 2,08 - -  0,02 
1,44 1,63 1,70 - -  0,07 
1,30 1,18 1,21 - -  0,03 
1,24 1,04 1,00 -{- 0,04 
1,24 1,03 1,00 -[- 0,03 
1,21 0,903 0,897 q- 0,006 

Gerude :  D = - -  3 , 3 2 . 1 0 5  + 3,48 = • 0,047 �9 105 . 

Tabel le  6 . .L /R  ~ 4,217 D u r c h m e s s e r  0,25 m m  

MeBwer te  B e r e c h n e t e  W e r t e  Abweichm~gen 
T- 10 -5 D "  10 -5 D(~) �9 10 -5 v .  10 -5 

12,50 6,51 6,71 - -  0,20 
12,20 6,70 6,48 -k 0,22 
10,80 5,28 5,40 - -  0,12 

9,30 4,46 4,26 -{- 0,20 
8,10 3,25 3,34 - -  0,09 
6,70 2,25 2,27 - -  0,02 
6,48 2,09 2,10 - -  0,01 
5,59 1,42 1,42 :J= 0,00 

Bes t e  Ge rade :  D ~ - -  2 , 8 6 . 1 0 5  ~- 0,765 ~ :k 0,159 �9 10 a. 
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Tabelle 7. L/R = 19,71 D u r c h m e s s e r  0,25 mm 

MeBwerte Berechnete Werte Abweichungert 
�9 - 10 -5 D .  10 -s D(~)- 10 -5 v- 10 -5 

Beste 

6,01 7,16 7,20 - -  0,04 
4,69 5,10 5,05 -~ 0,05 
4,41 4,47 4,59 - -  0,12 
4,01 4,07 3,94 -k 0,13 
3,64 3,47 3,34 -~ 0,13 
2,88 1,96 2,10 - -  0,14 
2,87 2,05 2,08 - -  0,03 
2,87 2,04 2,08 - -  0,04 
2,44 1,35 1,38 - -  0,03 
2,21 1,03 1,00 -4- 0,03 
2,19 1,02 0,97 -~ 0,05 

Gerade : D ~ - -  2,60 �9 105 ~- 1,63 ~ :k 0,094 �9 105. 

Tabelle 8. L/R = 34,434 D u r e h m e s s e r  0,25 mm 

MeBwerte Berechnete Werte Abweichungen 
~" 10 -5 D" 10 -5 D(~) �9 10 -5 v.  10 -5 

Beste 

3,85 4,76 4,82 - -  0,06 
3,71 4,78 4,56 d- 0,22 
3,29 3,78 3,79 - -  0,01 
2,71 2,75 2,72 ~ 0,03 
2,71 2,70 2,72 - -  0,02 
2,49 2,00 2,31 --- 0,31 
2,47 2,23 2,28 - -  0,05 
2,22 1,79 1,81 - -  0,02 
2,22 1,77 1,81 - -  0,04 
1,96 1,34 1,34 =~ 0,00 
1,96 1,34 1,34 =]= 0,00 
1,69 1,01 0,84 d- 0,17 
1,69 0,922 0,84 d- 0,08 

Germie: D = - - 2 , 2 7 . 1 0 5  d- 1,84 z + 0,131" 105. 

Die vielfach als ,,Bagley-Korrektur" bezeichnete Summe yon  ,,elasti- 
schem" u n d  , ,geometrischem" Antei l  erh/~lt m a n  durch Auf t ragen  der 
bei k o n s t a n t e m  D, also var iab lem L/R, aus den Fl ieBkurven en~nommenen 
~-Werte (bzw. der zugehSrigen Druckwerte  P)  gegen L/R entsprechend 

Abb.  6. 
Der Ord ina tenabschn i t t  der hierbei e rha l tenen  GeraderL ist d a n n  

gleich der Summe yon  ,,elastischer" u n d  , ,geometriseher" Druckkorrektur ,  
der negat ive  Abszissenabschni t t  ist die sog. , ,Endkorrek tur"  e. Beide 
KorrekturgrSi~en n e h m e n  mi t  s teigendem D zu. W e n n  auch va t  kurzem 
Bedenken  gegen eine A n w e n d u n g  der Bagtey-Korrektur his zu beliebig 
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grogen Werten yon L/R ge/~uBert wurden la, so soll hier fiber diese 4och 
zun//chst hinweggegangen werden, da wir ja prim/ir am Fliel~verhalten 
dureh Dfisenplatten mit kleinem L/R interessiert sind. 

Zur Trennung yon ,,elastischem" und ,,geometrisehem" Anteil sehlug 
Bagley ~2 seinerzeit eine Auftragung tier Endkorrekturwerte e gegen die 
korrigierte Schubspannung, d .h .  gegen den halbert Neigungsfaktor der 
Geraden in Abb. 6 vor, wobei er 
wiederum eine Gerade erhielt, die 
auf die Schubspannung Null un4 
damit auch auf D -> 0 extrapo- 
liert und deren Ordinatenabsehnitt 
als die ,,geometrisehe Einlaufkor- 
rektur" betrachtet wurde. Im Ge- 
gensatz zu Bagley erhielten wir bei 
entspreehender Auswertung unse- 
rer MeBdaten keinen geradlinigen 
Zusammenhang, so da$ eine zu- 
verl/~ssige Extrapolation nieht m6g- 
lieh war. Hayahara und Takao 
setzten in einer kiirzlieh ersehiene- 
nen Arbeit 14 den bei hinreiehend 
kleinem D bestimmten Endkorrek- 
turwert e gleieh der geometrisehen 

L/z 

Abb. 6. Auftragung nach Bagley 
(sehema,tiseh) 

Einlaufkorrektur. Bei einem derartigen Vorgehen erhalten wir bei u 
sehr geringe Werte fiir die geometrisehe Einlaufkorrektur, die gegeniiber 
der Gesamtkorrektur und damit - -  unter Zugrundelegung der Vorstel- 
lungen yon Bagley und yon Hayahara und Takao - -  aueh gegeniiber 
dem visko-elastisehen Anteil vernachl~ssigbar wgren. Jedoch wies 
Janeschitz-Kriegl 1~ kfirzlich darauf hin, dal3 schon rein iiberlegungs- 
m~Big die ,,geometrische" Einlaufkorrektur bei PolymerlSsungen nicht 
a priori als klein gegeniiber den  viskoelastischen Anteil angesehen werden 
kann, und Meissner 16 zeigCe experimentell, dab die in der Einlaufzone 
dissipierte Energie yon  Gesehwindigkeitsgef/ille abh/ingig ist und bei 
Poly/~thylensehmelzen reeht betr~ehtliehe Werte annehmen kann. Die 
bisher publizierten 5~Sgliehkeiten einer reehnerischen Auftrennung der 
beiden Energieanteile mfissen also offensiehtlieh als fragwiirdig angesehen 

la j .  K l e i n  und H. Fu[3er, Chemie-Ing.-Teehn. 39, 931 (1967); J .  K le in ,  
Vortrag anl~131ich der Arbeitst.agung der Sektion Rheologie des Vereins 
0sterreiehischer Chemiker (Graz 1967). 

14 T.  H a y a k a r a  und S.  Takao,  J.  appl. Polymer Sei. 11, 735 (1967). 
~ H.  Jane~chitz-Kriegl ,  Diskussionsbemerkung anliiBlich der Arbeits- 

tagung der Sektion Rheologie des Vereins 0sterreichischer Chemiker (Graz 
1965). 

~ J .  Meissner ,  Ma~erialpr(if. 5, 107 (1963). 
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warden, so dab wir yon ihrer generellen Anwendung abgesehen haben. 
Unsere derzeitige MeBanordnung erm6glieht es noch nieht, beide Anteile 
experimentell getrennt zu erfassen. Es wird daher im folgenden aus- 
sehlieBlich ihre Summa nnter der Bezeichnung ,,Bagley-Korrekf.nr" 
betraehtet.  

Die in Tab. 9 zusammengefaBten Ergebnisse sollen einen Eindruek 
yon GrSBe und Anwendbarkeit der Bagley-Korrektur vermitteln. Zu 
einem vorgegebenen Gesehwindigkeitsgef/ille D wurde jeweils der dureh 
Ausgleiehsreehnung erhaltene experimentelle -:-Wert, der langen Glas- 
kapillare (L/R = 368 bzw. 370) eingetragen. Diesem experimentellen 
wurden bereehnete ~-Werte fiir die gleiehe Kapillare gegenfibergestellt, 
die aus experimentellen Daten an Diisenplatten mit kleinem LIB mit 
Hilfe der Bagley-Korrektur erhalten wurden. Die [J%ereinstimmung 
zwisehen direkt gemessenem und fiber die Bagley-Korrektur bereehnetem 
Wart ist bei den Diisenplatten mit den Durehmessern 0,5 und 0,8 mm his 
zu D ~ 2 �9 105 see -1 reeht gut; lediglieh bei den Dfisenplatten mit sehr 
anger Bohrung (0,25mm) treten insbesondere bei D > 2 .105 see -1 
grSBere Abweiehungen auf. Mit eingetragen in Tab. 9 sind auBerdem die 
Endkorrekturwerte e und die Steigung der einzelnen Korrekturgeraden 
naeh Bagley, wobei zur Bestimmung dieser GrSBen jeweils die mit lnehreren 
Diisenplatten gleichen Durchmessers, abet unterschiedlieher Lgnge der 
Bohrung aufgenommenen l~lieBkurven dienten. W/ihrend die Steigung 
der Bagley-Geraden mit waehsendem Geschwindigkeitsgef~lle stets 
mono~on zunimmt, seheint die Endkorrektur e bei den Diisenplatten mit 
sehr anger Bohrung (0,25 mm), nieht abet bei denen mit 0,5 bzw. 0,8 mm 
Bohrung bei hohem D ein Maximum zu durehlaufen. Dies kann mSglieher- 
weise dnreh die 8trSmungsverh/~ltnisse vor der Diisenbohrung bedingt 
sein, allerdings bedarf das bis jetzt  vorliegende Einzelergebnis noah 
einer weiteren experimentellen Best/~t.igung. 

AbsehlieBend sei die Auswertung unserer MeBergebnisse zur Strahl- 
aufweitung beim Verlassen der Dfisenbohrung noah kurz erw/~hnt. Tr//gt 
man die relative Quersehnittsaufweitung gegen log D auf (Abb. 7, 8 und 9), 
so nimmt in dieser Darstellung die Aufweitung zun~Lehst linear zu, um 
nach Durchlaufen eines Maximums dann wieder his auf den Wart 1 abzu- 
fallen. Je kiirzer die Kapillare, des~o gr6Ber ist die Aufweitung. Aueh bei 
kons~antem L/R linden wit Nr  die engere und damit aueh kiirzere Diise 
eine st//rkere Aufweitung. Das Maximum der Aufweitung versehiebt 
sich mit steigendem Loehdurehmesser in Riehtung kleinerer D-Werte 
und liegt bei den Diisenplatten 

mit Loehdurehmesser 0,25 mm etwa bei D = 2 - 105 see -1 

mit Lochdurehmesser 0,50 mm etwa bei D = I �9 105 see -1 

mit Lochdurehmesser 0,80 mm etwa bei D = 0,6 �9 105 see -1. 

98* 
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Abb. 7. Relative Quersehnittsaufweitung B z des aus der Kapillare (Dfise) aus- 
flieBenden Strahls in Abh/~ngigkeit yon log D. I)urehmesser der Diisen etwa 

0,25 ram. [Parameter JL/R 

Abb. 8. Relative Quersehnittsaufweitung B 2 des aus der Kapillare (Dfise) aua- 
fliel]enden Strahls  in Abhiingigkei t  yon  log D. Durehmesser  der Dfisen e twa 

0,5 ram. P a r a m e t e r  L / R  

/ / \  
Z/,G=z/o, ~< .,, "~+. 

- J  t �9 . .  " I , ~ - , - , . , . . _ _ . : _ L . _ . , . _ "  

" io-"  D -~ ;'/~-' 
70 ~ D,,S -1 10 s l/e/,#elTZe/~s 

Abb.  9 Abb.  1 0 

Abb. 9. l~ela~ive Quersehni t t saufwei tung  B ~ des aus der Kapi l la re  (Dfise) aus- 
flieftenden Strahls in Abh~tngigkeit von  log D. Durchmesser  der Dfisen e twa  

0,8 ram. P a r a m e t e r  L / R  

Abb.  10_ Logar i thmus  der re la t iven  Querschni t t saufwei tung  des Viskosestrahls 
als F u n k t i o n  des Logar i thmus  der mi t t l e ren  Verweilzei t  der  L6sung im Di~sen- 

kanal  
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Die MeBwerte streuen dabei zum Teil erheblich. Wir haben deshalb 
siimtliche auf den ansteigenden Kurven~sten in den Abb. 7, 8 und 9 
liegenden Einzehverte der relativen Querschnittsaufweitung B 2 in einem 

logarithmischen Koordinatensystem gegen die mittlere Verweilzeit t der 

L6sung im Diisenkanal aufgetragen, wobei [---- 4 L i s t .  Die MeBpunkte 
D R  

streuen hierbei um eine Gerade (Abb. 10), wobei nur die mit der langen 
Glaskapillare erh~ltenen Punkte eine gewisse systematische Abweichung 

aufweisen. Der Geraden log B 2 = a - -  b logt  wiirde im normalen Ko- 

ordinatensystem eine Hyperbel der Form B 2 = a 7-s entsprechen, wobei 
a un4 b in einem weiten Bereich nicht yore Geschwindigkeitsgef~lle ab- 
h/~ngen. Fails rich dieses Ergebnis bei weiteren Versuchsreihen best/~tigt, 
hatten wit damit far Viskosel6sungen ein wesentlich anderes Verhalten 
hinsichtlich der Strahlaufweitung gefunden als Bagley ~7 unct auch 
Meissner is far Schmelzen, die eine deutliche Abhangigkeit tier aus der 
Aufweitnng berechneten Relaxationszeiten yore Geschwindigkeitsgef/~lle 
feststellten. 

Die hier zur Diskussion gestellten Gedankengange zur Answertung 
yon Flie13kurven, vor gtlem zur Fr~ge des Wendepunktes und zur End- 
korrektur, stellen durchaus keinen AbschlnB-, sondern vielmehr einen 
Situationsbericht dar, und sollten uns vor allem helfen, offene Probleme 
klarer zu erkennen und friihere, wie auch kiinftige MeBergebnisse kriti- 
scher zu beurteilen. Abgesehen yon der noch offenen Frage einer zuver- 
lassigen Bestimmnng der dissipativen Einlanfkorrektnr bei Spinndiisen 
und der Notwendigkeit einer synoptischen Auswertung der 1V[eBergebnisse 
yon FlieBverhalten und Strahlaufweitung sollte u. E. ein Hauptanliegen 
kfinftiger rheologischer Arbeiten an Spinnl6snngen die numerische Aus- 
wertung der FlieBkurven rein, sowohl im Hinblick auf eine Streuungs- 
analyse wie anch im Hinblick auf eine zweckmgBige Speicherung der 
MeBergebnisse. 

Ffir sorgfgltige experimentelle Mitarbeit danken wir Fran M.  Ver- 

8augurer. 

Die Viskosespinnl6sungen wurden im Teehnikum der Viskose-Abtei- 
lung (Leiterin Frau Dr. A. GrSbe) hergestellt, woffir wit den be~eiligten 
Mitarbeitern dieser Abteilung ebenfalls danken. 

1~ E. B. Barley, S. H. Storey und C. D. West, J. appl. Polymer Sei. 7, 1661 
(1963). 

is j .  M e i s s n e r ,  Kunststoffe 57, 702 (1967). 


