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Inwieweit sind Anlaufvorgiinge in einem konventionellen 
Rotationsviskosimeter aussagekriiftig ? 

Von 

K. Lederer und J. Schurz* 
Aus dem Ins t i tu t  fiir Makromolekulare Chemic, Lehrstuhl I, 

Technische Hochschule Darms tad t  

Mit 12 Abbildungen 

(Eingegangen am 27. September 1971) 

What is the Signi/icance el Overshoot Measurements in Con- 
ventional Rotationat Viscometers ? 

After  a detailed discussion of the effects occurring during 
pres ta t ionary  flow in a rotat ional  viscometer, i t  is found, tha t  
modull  of elastici ty can only be measured, if the characteristic 
frequency of the measuring system is larger than or a t  least of 
the same order of magni tude as the reciprocal of the largest 
relaxation t ime of the measuring fluid. This rules out most 
conventional rotat ional  viscometers with "soft" measuring 
systems. 

Nach eingehender Diskussion der beim pr~stationiiren 
Anlaufvorgang im IZotationsviskosimeter relevanten Vorgange 
ergibt sich, dab Elast izi t~tsmoduln nur dann ermit tel t  werden 
k6nnen, wenn die Eigenfrequenz des Mel]systems grSi3er oder 
zumindest von gleieher Gr613enordnung ist wie die reziproke 
grSl~te Relaxationszeit  der Megfltissigkeit. Daher sind die 
meisten konventionellen l~otationsviskosimeter mit  ,,weichen" 
Mef3systemen ungeeignet. 

1. E i n l e i t u n g  a n d  P r o b l e m s t e l l u n g  

Durch  die F o r t s e h r i t t e  in der  rheologisehea  MeBtechnik is t  Mar  
geworden,  daB ffir die Vorhersage  der  Gebrauchse igenschaf ten  teehni-  
seher nicht-Newtonseher Flf iss igkei ten  neben  den  viskosen aueh die 
e las t isehen Eigenschaf ten  eine be t rgcht l iehe  Rolle  spielen. Dabe i  k o m m t  
aueh der  Er fassung des p rgs t a t iongren  Bereiehes  grebe  Bedeu tung  zu ;  
einerseits  k o m m t  es ngml ieh  bei  raseh  ver laufenden  Vorggngen hgufig 
gar  n ieh t  zur  Ausb i ldung  einer s t a t iongren  St r6mung,  andererse i t s  k a n n  
gerade die Messung dieses Verha l tens  t t inweise  fiber die E las t i z i tg t  4er  

* Herrn  Dr. Theodor Kleinert mit allen guten Wiinschen zum 
75. Geburts tag gewidmet. 
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Flf iss igkei t  l iefern und  d r i t t ens  zeigte sieh, dab  m a n  Thixo t rop ie  und  

E las tov i skos i t~ t  in analoger  Weise  be t rachter t  kann ,  wenn m a n  den 
enorm verschiedenen  Eigenze i ten  der  S t ruk tu rze r s t6 rung  Rechnung  
t r~g t  1. N e b e n  der  K o n s t r u k t i o n  yon  E l a s t o v i s k o s i m e t e m  2 zum Zwecke  
der  Er fassung  dieser Kurzze i tvo rgs  e rheb t  sich daher  die Frage ,  
inwiewei t  aueh  die handels i ibl ieher l  V i skos i me te r t ype n  zur  Er fassung  
solcher , ,Anlaufvorg/~nge" geeignet  sind. I n  dieser Arbe i t  wollen wi t  uns 
e inem in der  P rax i s  sehr ve rb re i t e t en  Ro ta t ionsv i skos ime te r  widmen,  
n/~mlich dem R h e o m a t  3. Durch  K o p p e l u n g  mi t  e inem Schreiber  ka rm 
m a n  mi t  d iesem I n s t r u m e n t  sehr e infach , ,An laufkurven"  aufzeichnen,  
die infolge der  K o n s t r u k t i o n  dieses Ger~tes auf bis zu 10 Sekunden  aus .  
e inandergezogen sind. Inwiewei t  s ind nun  diese K u r v e n  aussagekr/ i f t ig? 
F o r m a l  k a n n  m a n  na t i i r l ich  jederze i t  aus dem l inearen  Tell  der  Anlauf-  
ku rve  -r = f (t) e inen Schermoclul G = ~:/D. t bereehnen;  abe t  s ind solche 
Dater t  yon  i rgende inem W e r t  ? 

2. T h e o r i e  des  A n l a u f v o r g a n g e s  i m  Uouet te-Typ 

Das Verhalten einer Mel3anordnung vom Couette-Typ beim pl6tzlichen 
Anlegen eines best immten Sehergef/~lles y wurde yon uns ausftihrlich an 
anderer Stelle anMysiert  und beschrieben 4, Hierbei waren wir zu den folgen- 
den Ergebnissen gekommen: 

2.1. Newtonsche Fli~ssigkeite~ 

lassen sich durch zwei verschiedenartige Funkt ionen ~ (t) beschreiben, je 
nachdem ob ihre Viskosit/~t ~ grSl3er oder kleiner als eine yore Mel3system 
abh/~ngige ,,kritische Viskosit/~t" ~c ist. I m  Fal le  ~ < ~c ergibt sieh ein Ein- 
schwingen, das dutch G1. (1) beschrieben wird: 

(t) - T~t ~ - - - - - e - ~  cos  ( c o t - - ~ )  ( i )  
03 

wobei  

~ D g2..~2 
o) = 4 . 1 2  

und  

= a re tg  g " ~? 
~0 - 2 1  

Die verwendeten Symbole haben die folgende Bedeutung:  

zst = station/~rer Endwert  der Sehubspannung 
7st = station/~rer Endwert  der Deformationsgesehwindigkeit  
D = Direktionskraft  der elastisehen Aufhangung des Innenzylinders 
I = wirksames Tr/~gheitsmoment 
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47:R~ 2 . R a  ~ . h )  g : geometr ische K o n s t a n t e  g __~ ~ a ~  j__~-~j 

co = Schwingtmgsfrequenz des Einschwingvorganges  ~ 2 r: 
~ logari thmisches D e k r e m e n t  des Einschwingvorganges .  

~m Fe~lle ~t ~--~c ergibt  sich eir~ , ,Einschleichen",  das du tch  die G1. (2) 
beschrieben wird  : 

wobe i  

u n d  

b = g ' ~  
21 

He ist hierbei  jene Viskosit~t,  bei welcher  gil t :  

hieraus folgt :  

D g2~2  _ 0 
I 4 12 

11/ D.I (3) ~ C ~ g  

E in  Beispiel fiir beide F~lle ist in Abb.  1 in der Auf t r agung  x (t)/xst vs. t 
wiedergegeben.  Fi i r  die Wah l  der  Appa ra t ekons t an t en  wurde  hierbei  das an 
anderer  Ste l le :  beschriebene Elas tov iskos imete r  zugrunde  gelegt. 

2.2. MaxweUsche Fli~ssigkeiten 
(beschrieben durch ei• einfaches Maxwell.Modell mi t  dem Schermodul  G 
und  der Viskosit/ i t  ~) zeigen ein AnlaufverhMten,  das durch die G1. (4) 
gegeben ist : 

3 

"r ePl~'t--1 3pk'~ + - - p k ~ - ]  - + g ~  Pk (4) 
k=l 

pm sind hierbei  die ~ul l s te ] len  des folgenden Po lynoms  3. Grades:  

o o 0  

Beispiele der Aussage yon G1. (4) giblb die Abb. 2a  fiir einen Fal l  ~ < "~c und  
die Abb.  2b ftir einen Fal l  ~ - ~  ~c jeweils fiir mehrere  Wer te  yon G wieder.  
Aueh  hier wurden  die Apparatekonstanlben unseres Elas toviskos imeters  
zugrunde  gelegt. Man erkennt~, dab sieh im Fal le  von  G --~ ~ das Verha l ten  
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einer rein N e w t o n s e h e n  Fliissigkeit ergibt. Die Steigung der Anlaufkurven 
im ersten Wendepunkt  ist hierbei ein ungef/ihres MM3 ffir den Schermodul 
des zugrunde liegenden M a x w e t l - M o d e l l s .  In der gew~hlten Auftragung gilt 

I .700 p 

"" I / L /  
0.5" ~- I k  1ooo p 

I i L A_ 
0 o,0o~ o, o70 o~ois o,020 

t (see) 

Abb. 1. Der Aniau~vorgang bei der l Y e w t o n s e h e n  F]fissJgkeJt 

A S=oo 
Ld I 77 = 700 P E/sslovA~i'os~elen I 

I 5:[dUn c~-z] 

l z z ~  

I I 

o, o7o O, GZ# UoJo 0,0r 0#so O,Qr Uo2o o, o3o O,0r Uo$o 
(s~c)  - -  --- 

a b 

Abb. 2. Der AMaufvorgang beim x~faxwcl lkUrper  

(wegen ~ t  ~ ~ " Yet) ~ �9 tg cr = G, wobei wir G als scheinbaren Sehermodu] 
bezeiehnet batten. 

Wenn man for ein bestimmtes MeBsystem ffir versehiedene l~ laxwel l -  
Modelle (Wertepaare ~, G) die Anla.us durchreehnet (das betreffende 
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ALGOL-Programm steht zur Verffigung und kann fiber die Au~oren bezogen 
werden), so kann man den aus den gerechneten Kurven bestimmbaren 
G--Werten die zUgrundeliegenden G-Werte zuordnen. Aus einer Auftr~gung 
log G vs. log G (vgl. Abb. 3: Zuordnung ira Falle des Elastoviskosimeters) 
kann man dann fiir ein bestimmtes MeBsystem aus G sofor~ den exakten 
Weft  ffir G angeben. Man sieht, d~B man fiir ein bestimmtes MeBsystem nur 
bis zu einem bestimmten G-Wert, der mit der Viskosit~t steig% verniinftig 
messen kann. 

/o :  

~ ~n2 

101 

50~ 

70 3 

]/ -2oo 
y - 700 

i , i i I r n l  i , r ,  M l , I  r J I I h i l l  I I I ,  , H I J  , I I , , , l , I  

:0 ~ _ ?'0 3 :0 .:/ :0": 

d" (dyz cm -z) 

Abb. 3. Der Schermodul G als Funktion des ,,scheinbaren" Schermoduls 

3. D e r  A n l a u f v o r g a n g  im  l ~ h e o m a t  15 

Abb. 4a  zeigt das (auf E:pprecht zuriickgehen4e) Priazip des Rheo- 
ma t  15 (Contraves AG, Ziirich). I n  Abb. 4b  ist das lineare Schema dieses 
MeBsystems 4argestellt, welches die Aufstellung" der Bewegungs- 
gleichungen des Systems auf Grund seiner 0bersicht l ichkei t  erleichtert. 

3.1. Stationdre Betrachtung 

Wir haben es hier also mit  drei Eiazelgeschwiadigkeitea zu t u n :  
zua~chst  der koas t aa t en  Drehzahl  des Motors ~}m = co, die starr  auf den 
DrehkSrper i ibertragea wird. Is t  viskose Reibung vorhanden,  so wird 
der Drehk6rper  gebremst  und  ha t  daher aur  die Geschwindigkeit 
~b ~--r wobei con ~ co. Als Ausgleich dreht  sieh nua  der Motor in 
entgegengesetzter l~ichtung mit  einer Geschwiadigkeit  - -&z  ~ coz; 



Anlaufvorg/~nge in einem konventionellen l~otagionsviskosimeger 845 

diese Geschwindigkeit wird als Zeigerbewegung sichtb~r und  kann  auf- 
gezeichnet werden. Sehen wir yon  den Beschleuaigungsvorg~Lngen ab, 
so gilt fiir den station~tren Fall:  

CO--CO z ~ (x)-~ 

, ~ Aufh~ng ung 
~ Torsior~sdre.ht 

~--Zeiger 
'~ -Mel3feder 

~ K~fig 

Motor 

~ Mel3substo, nz 

DrehkOrper 
( i nnenzylinder) 
MeBbecher 
(Au/3enzylinder) 

K ......... ix z 

I, 

Abb. 4. Schema und Ersatzmodell des t~heomat 15 

wobei nicht  zu vergessen ist, daft ~z n e g a t i v i s t  (entgegengesetzte 
Richtung).  Wi t  leiten darans sofort folgende Grenzfglle ab : 

Dreh/cdrper festgehalten, also (o-~ ---- 0 

o~z = o~ der Zeiger dreht sich also mit der Winkelgeschwindigkeit 
des Motors, aber in entgegengesetzter l~ichtung 

Dreh/cdrpsr vgllig frei, also c% = 

COs = 0 der Zeiger bleibt in l~uhe 

Ohne Antrieb, also ~ = 0 

~ =--COz die Drehk6rperbewegung iibertr/~gt 
Zeiger, und zwar in gleicher t~ichtung 

sich direkt ~uf den 

Daraus  gellt hervor,  daft fiir den station/~rer~ Fall die Zeigerbewegung 
nich~ ftir die Vorgange im Viskosimeterspalt  maftgebend ist, un4  daher 
ist such  nicht  das aus co errechenbare Geschwindigkeitsgefalle D zu- 
s~andig. Dieses D ist nicht  zu verwechseln mit  der Direkt ionskraf t  der 
Feder, die mi t  demselben Buchs taben  bezeichne~ wird. Man rnuB hier 
vielmehr das (0n betrachten,  alas durch graphische Subt rak t ion  erhMten 
werden kann,  wie in Abb. 5 dargestellt. Da  die Zeiten den zuriickgelegten 
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Wegen verkehrt proportiolxal sind, erh~lt man fiir einen ko~sta~ten Weg 
(einen bestimmtea Aussehlag) : 

t~" t~ 
tz--to) 

/J 
r 

i 1 /  i 
, / /  / I  i 

/1,', ~.- ,~esc~/e~,my~z~, ~s/,"ec/'e 

Zg/'t [, 

Abb. 5. Die drei versehiedenen Drehgeschwindigkeiten im ~heoma;~ 15 

Auch dies ist iu Abb. 5 erI/iutert..Formal kSn~te man nun einen Seher- 
modul erreehnen als 

t~" ;t~ 

wobei das ;/~ aus dem e)~, errechnet werden muir, und zwar n~e.h der 
bek~natea Formel 

% = 2 r / [ i  - -  ( ~ / R . , ) ~ j .  

Wie vat abet sparer sehea werden, fiihrt auch dieses Verfahren nut  in 
Sonderfalle~x zum Ziel. Wit  wollen daher in Hinkunft  a.lle auf diese oder 

a~hnliehe Weise errechnete ,,seheinbare" Sehermoduln als G bezeichnen 
und die Bereehnungsweise stets gengu angeben. 

3.2. Rein elastische Be~rachtung 

Eine weitere N/~herungsbetrachtung ist raSglich, wenn wir annehmen, 
da/3 beim Anlaufvorgang zun/~chst noeh kein Flie~en stattfind.et, sondern 
nur eine elastischr Verformung, D~rtrt gilt fotgende l~berlegm-~g, Bei 
festgehaltertem Zylinder (G ~ c~) wiirde sich der Zeiger mit o~ bewegen. 
Liegt eine elastische Deformation vor, so bleibt der Zcigerausschl~g bei 
jedem x um den Betrag "rig zuriick. Oas coz wird daher geringer sein als 
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das co. Liest man fiir ein bestimmtes z das A t ~- tz - -  t~ ab, so kann man 

daraus wieder einen seheinbaren Sehermodul bereehnen zu G = z/A t �9 D, 
wobei jetzt alas D der Drehzahl o~ entspricht (siehe Abb. 6). Das c% ist 
in diesem Fall nieht relevant, da definitionsgem/~B keill Fliegen statt-  
findert soll. Derartige seheinbare Sehermoduln haben wit an Stgrke- 
pasten vor ihrer Zerst6rung, also unterhMb ihrer Gelfestigkeit *m ge- 
messen and daraus gewisse Information erhMten 5, 6. Is t  eir~ Gel allerdings 
itieht ganz steif, sondern linden FlieBvorgs start,  so wird auch diese 
Methode undefiniert. 

i r % /  . /  ~__ * s l  
/11/ / ~ -  A ~ , D  

~ff / I  z/enz A t >> J ~N 

- -  - /  / /  D = cozs /  ( s e c  -z) 

i 
t (see)  ." 

Abb. 6. Anlaufkurve, schematisch, und N/iherungsauswertung ftir den 
elastisehen Fall (Methode 3.2.) 

Leider hat diese N~therungsmethode den erheblichen Sch6nheits- 

fehler, dab G nicht konstant  ist, sondern mit  zunehmeadem Zeiger- 

ansschlag w~chst; also G = f (Slc) ,  wobei G mit  S k  steigt. Man muB sich 
daher auf einen best immten Wert  yon Sic festlegen; wir haben jenen 
genommen, der dem z m  entspricht. 

3.3. E x a k t e  B e t r a c h t u n g  

Fiir eine N e w t o n s c h e  Fliissigkeit Ms ProbenkSrper ergibt sich die 
folgende Bewegungsgleichung : 

]C " x z  -~ - - r a M "  X z - -  m B  " X b - - b  " XB (5) 

Ferner gilt die Beziehung: 

Differentiation yon (6) ergibt (6a): 

~z ~- XM ~" Xb (6a) 
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Aus G1. (5) und G1. (6) und (6a) folgt nach Eliminierung xb 

(raM -~ roB) XZ ~- bl (xz + 2CM) "~- ]~" XZ ~- roB" XM = 0 (7) 
ml" ~ + bl [~  - -  ~ ]  + k.  xi = 0 (S) 

Die Bedeutung der einzelnen Symbole ist aus Abb. 4b ersiehtlieh. 
G1. (7) ist his auf das Glied rob" XM 4er Bewegungsgleiehung (G1.8) 

ftir das Couette-System analog, mb'XM ist der Term, der dureh das 
Anfahrdrehmoment des Motors bestimmt ist. Bei ausreichender Motor- 
]eistung kann dieser Term bei li~nger dauernden Anfahrvorg~ngen ver- 
nachliissigt werden. Vernaehl~ssigt man zus~tzlich noeh die Reibungs- 
krs an den beidea Lagern der Motoraufhs und am Potentio- 
meter, so kann man ein dem Couette-System vSllig analoges Verhalten 
erwarten. 

3.4. Newtonsche tZl~ssigkeiten 

Tatsi~chlich ergibt sich bei Anlaufversucher~ mit Newtonschen 
Fliissigkeiter~ das in Abb. 7 wiedergegebene Verhalten. Aus der Kreis- 
frequenz ~o des Einschwingvorganges (Sehwingungsdauer T----4 Sek.) 
l~l~t sich naeh G1. (1) das wirksame Trhgheitsmoment I errechnen, wobei 

g2 ~2 D 
bei hinreiehend kleiner Viskosit~t gegeaiiber - -  vernaehls 

4 12 I 
werden kann. Wir fanden fiir das wirksame TrAgheitsmoment des Melt- 
systems B den Wert I ---- 2,54 �9 10 a g era. Die Direktionskraft D war uns 
hierbei yore Hersteller des Geri~tes mit D ---- 6,25 �9 103 dyn/rad angegeben 
worden. Aus dem wirksamen Tr~gheitsmoment errechneten wir naeh 
G1. (3) eine kritische Viskositgt ~c ---- 16,9 P .  

Diese Ergebnisse iiberpriiften wir experimentell, indem wir Anlauf- 
vorg~nge mit einer Reihe yon Newtonsehen Fliissigkeiten verschiedener 
Viskosit~t durehfiihrten. Als hochviskose Newtonsehe Flfissigkeiten 
bews sich ZuckerlSsungen unterschiedlicher Konzentration. Das 
Ergebnis ist in Abb. 8 in tier Auftragung "Ymax/'Vst VS. t wiedergegebem 
"~maz ist hierbei der maximale Wert  der angezeigten Sehubspannung 
beim Einschwingvorgang, der bei 1/2~ auftritt.  Im Falle ~ >~ ~}c gilt 
"rmax/Vst = 1, da kein UbersehwirLgen (overshoot) erfolgt. Wie man 
Abb. 8 entnehmen kann, liegt ~)c etwa bei 13--17 P, was gut mit der 
obigen Reehnung tibereinstimmt. 

Ubrigens kann marl auch beim Vorliegen eines Einsehwingvorganges 
die Zeit abseh&tzen, nach der die Amplitude klein gemug geworden ist, 
damit man messen kann. Das Verh~ltnis der Amplituden ergibt das 
logarithmische Dekrement : 

A1/A2 ---- In 3. 



Anlaufvorggnge in einem konvenLionelten l~,otationsviskosime~er 8'~9 

Dieses h/ingt wieder mit ~ and ~cr zus~mmen: 

I 
I 
I 
I 

-I 
! 
I 

I 

H 

/P/~eomel IS X4'A'-B 

Zackerl&~anyen 

~t = ~z43~ sec -x 
(b'/a~ 7o) 

77=17,,0P 

~ i :  g / z z s e c - I  
(Z/aTe 2) 

x (see)  - - - - - , -  

Abb. 7. Anlaufvorgang bei Zuckerl6sungen im l~heomat 15 

z,6" 

~s 

l <; 
..l,l 

iPheome115, M S  d o .7) = 18,7Z sec 7 

Zacl 'er l~sungen ~ 2> = 13,0~ seo ~I 
D jP= g73 s e t  -~ 

_ 1  I ' 

5 70 75 
G I 'P) ,-- 

Abb. 8. Die Gr613e v m a z / v . ~  f/ir ZuckerI6sungert als Funkt ion  der Viskosi4~,g 
und Abseh/~tzung der kritischen Viskositgt ne 

Ist , die EigenSrequenz des Eilasehwingvorganges (, = ~ ) ,  so t~itt A1 

bei 1/2 v, urtd A2 bei 3/2 v auf. Dutch Einsetzert ergibt sieh, dal~ ftir 
"q = "~cr/1,35 Az bereits auf ein Tausendstel, fiir ~ = ~cr11,69 auf ein 
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Hundertstel  yon A1 abgesunken ist, und zwar jeweils nach der Zeit 
3/2 v (fiir das MS-B des Rheomat  also naeh 6 Sek.). 

3.5. Elastovislcose Fli~ssigkeiten 

Um uns einen Einblick in das Verhalten des l~heomaten bei elasto- 
viskosen Fliissigkeiten zu verschaffen, testeten wir das Gergt mit  LSsun- 
gen, deren elastoviskoser Charakter yon Messungen mit  unserem Elasto- 
viskosimeter bekannt  war. In  Abb. 9 ist das Anlaufverhalten im gheo-  
ma t  15 einer 5% wggrigen KartoffelstgrkelSsung wiedergegeben, wgh- 
rend Abb. 10 den Anlaufvorgang mit  derselben L6sung in unserem 
Elastoviskosimeter zeigt. Die Gerade ,,o)" in Abb. 9 gibt den Schnb- 
spannungsverlanf wieder, wie er bei vollkommen starrer Kopplnng zwi- 

1 
700 

N 

Q 

~ =  12,g, S Jg/: ciiTa 

/ ' I D A  ~- = g6" a>ec 

It 
/I /~'~oOSgfg/T:~OHl i)7 l/)e 

f/IgoB78:. 

i 

Abb. 9. Anlauf einer Stgrkel6sung (Kartoffel, 5%) im Rheomat  15 

schen Aulen-  und Innenzylinder des MeBsystems auftreten wiirde 
(praktisch realisiert durch Festhalten des DrehkSrpers). Die in Abb. 9 
eingezeichnete Digerenz A t wgre ein Mal  fiir die elastische Deformation, 
wenn man die Trggheitseffekte, wie sie auch bei Newtonschen Flfissig- 
keiten auftreten, vernachlgssigen k6nnte. Wie man aber Abb. 7 ent- 
nimmt,  liegt auch bei einer Newtonschen Fliissigkeit ein A t (hier mit  
,,A tlv" bezeichnet) in der gleichen GrSBenordnung vor. Es lassen sich 
also im Rheomat-5~eBsystem B nur solche elastoviskose Fltissigkeiten 
untersuchen, deren Sehubmodul so klein ist, dal~ die auftretenden 
A t-Werte betrgchtlich grSBer sind als die entsprechenden A tN-Werte. 
Diese Bedingung ist im Rheomat  15 beim Melsys tem B nnr bei G-Werten 
yon < 100, gut erst bei solchen der GrSBenordnung G ~ 10 dyn cm -~ 
erfiillt. Abb. 10a and  10b zeigt ein analoges Ergebnis fiir Messungen mit  
beiden Gergten an einer PolyvinylMkohol-LSsung. Fiir das hierbei ver- 
wendete ,,~r C" liegt der zuggngliche Megbereich yon G bei 
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noch kleineren Werten, und die Messung im lgheomat hat  noch wenig 
Aussagekraft. 

4. D i s k u s s i o n  

Wir kOnnen zun/ichst 2 Folgerungen formulieren: 

4.1. Messung der Zeitabh(~ngigkeit der Viskositiit (Thixotropie, Rheopexie) 
mit dem Rheomaten 

Bei Berficksichtigung des AnlaufverhMteas Newtonscher Fliissig- 
keiten (Abb. 7) kann man sageR, dab die Zeitabh~ngigkeit der Viskosit~t 

6 ~ Pc, lato sl3:ok (//oflkaanz) 

S=7.:3.70 3 
/~'e3su/'e/nsn/ in l//e 
e/~sT'o//fYgome/e: ~:)'h 
e/ecifo,91c :ec:fJ/k N 
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D = 5o ,  y #  

D = #, ~ o c  

I L ~ :  I - -  I I I 

g/ ~2 43 4,~ d,y o,6 4,7 86' 
t {seed ,~ 

Abb. 10. Anlauf einer St/trkelOsung (Kartoffel, 5(}{)) im Elastoviskosimeter 

im Rheomat  erst rtach einer Eir~sehwing- bzw. Eittschleichdauer yon 
etwa 10 Sekunden (n/imlich > 3/2 ~) richtig wiedergegeber~ wird. 

4.2. Messungen der Elastizitdt aus dem Anlaufvorgang im Rheomat 

Das Ger/~t t~Bt nur bei sehr geringen Schubmoduln (beim MeB- 
system B in der GrSBenordnung G = 10 dyn/em 2) einer Maxwetlsehen 
Flfissigkeit die genaue Bestimmung des Sehubmoduls zu. Da sieh der 
Anlaufvorgang hierbei jedoeh fiber einen sehr groBen Deformations- 
bereich erstreckt (~, bis zu 500) 1/~Bt sich dabei aus dem im I~heomat 15 
best immten Schubmodul nicht wie im Elastoviskosimeter (y etwa 1) 
auf den i%uheschubmodul der Probe schlieBen. Vielmehr linden hier 
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bereits schwerwiegende Strukturzerst6rungen statt ,  so daB der schein- 
bare Sehubmodul einen weitgehend undefinierten Wert  darstellt, in den 
der echte Ruhesehermodul, die pr/~station/~re und die thixotrope Struk- 
turzerst6rung und auch die Viskositat eingehen. In  F/illen yon elasto- 
viskosen Flfissigkeiten wird man dagegen dem hier erhaltenen schein- 

baren Sehermodul G fiberhaupt keine Aussagekraft zuordnen k6nnen. 

4.3. Signifikanz der Resultate 

Die in dieser Arbeit angeffihrten Beispiele entsprechen ganz diesen 

Erwartungen:  das G wird stets kleiner gefunden als Go, und zwar um so 
mehr, je gr6ger die Rolle der Fliel]vorg/~nge und je kleiner die Struktur- 
zerst6rungszeiten im Vergleich zur ,,Anlaufzeit" im Rheomaten - -  etwa 
10 Sek. - -  sind. Bei der Stgrkepaste (Kartoifelst~rke, 5%) ergaben sieh 
im Elastoviskosimeter 7 G0.Werte yon 1,53.10g (Abb. 9), und zwar 
unabhgngig veto Gesehwindigkeitsgefitlle. I m  Rheomaten s erhielten wir 
dagegen ffir D = 5,5 Sek. -1 bei der Auswertung naeh 3.1. G = 128 und 
bei der Auswertung naeh 3.2. G = 77 dyn/em 2, also in beiden t~/~llen 
viel kleinere Werte (Abb. 10). Ffir die L6sung yon PVA (M = 1,34 �9 105, 
c = 10%) ergab sieh im Elastoviskosimeter 9 Go = 4,87 �9 10 a (Abb. 11). 
I m  Rheomaten  (Abb. 12) ergab sich bei der Auswertung naeh 3.1. 
G = 86 und bei der Auswertung naeh 3.2. G ---- 46; beides ffir D = 59 Sek-. 
In  allen Fgllen finden wir also G ~ Go. W~hrend aber bei der St~rke- 
paste tier Untersehied noch durch die thixotrope Strukturzerst6rung 

deutbar  ist und G immerhin noch eine gewisse Aussagekraft fiber die 
Summe yon Elastizitgt, Gelfestigkeit und thixotrope Strukturzerst6rung 
darstellt, scheint es Iiir die P VA-L6sung fiberhaupt nieht mehr relevant 
zu sein. 

Bei viskoelastisehen L6sungen haben daher Anlaufmessungen im 
Rheomat  keinerlei Aussagekraft. t tandel t  es sieh dagegen um steife 
Pasten (wie z. B. die yon uns friiher untersuehten St&rkepastenS), so 
k6nnen wir annehmen, dab das elastische Verhalten iiberwiegt, solange 
die Zeigergesehwindigkeit betr/~ehtlieh unter  der Gesehwindigkeit des 
Einsehwingvorganges liegt, mit  anderen Worten, solange das A t gr6Ber 
als das A tiv ist. Trifft dies zu (so wie z. B. bei den erw/~hntert MessungenS), 

so k6nnen die so erhaltenen G-Werte als qualitatives Nag  ffir die elasti- 
sehen Eigensehaften des Gels dienen - -  ffeilieh handelt es sieh aueh hier 
nieht um exakte Sehermoduln, da eine v611ige Eliminierung yon FlieB- 
vorg/~ngen kaum m6glieh ist. Immerhin  aber zeigt der Augensehein, dab 
bei St/~rkepasten der Anlaufvorgang vor Erreiehen des "~m weitgehend 
elastiseh ist, da sieh hier der I)rehk6rper kaum bewegt und jedenfalls 
nicht dreht. Erst  ira Gebiet um ":m beginnt dann die Zerst6rung des Gels, 
die mit  dem Einsetzen einer ausgesproehenen Drehbewegung des 
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Zylinders zusammenf/~llt. Diese VerhMtnisse haben uns ja bewogen, den 
Anlaufvorgang bei Sts in drei Bereiche einzuteilen, yon denen 

Po/yv/#,y/8/2o~o/ ##2~ 
10S'/100 in///2 O (nsch lZ Sluzdez) 

E/WmlOlll}/'O<S/rRe/eP 
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~ ZOO0 
~7000 

1o 20 

Abb.  1L An l~uf  e iner  ~o l yv i ny l a l koho l - L U s ung  ( M  = 1,3A~ �9 105, 10%)  ]m 
Elastoviskosimeter 

~d 

1oo 

.~ I[ t Rheom<W 15 
a~ I /.le, Z s j s / e~  U 

zo I [  "C~= ~,zS dyz/om 2 

s 70 1<4 
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Abb. 12. Anlauf einer Polyviny/alkohol-LUsung (M = 1,34- I0 ~, 10%) im 
l~heomat 15 

der mittlere - -  durch StrukturzerstSrung gekennzeichnet - -  v611ig 
undefiniert und ftir Messungen absolut unbrauchb~r ist 5. Leider lgB~ 
sich cIiese Dreiteilung bei elustoviskosen Fliissigkeiten nicht mehr durch- 
ftihren. 
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Wir kommen daher zum Schlul~, dab der Rheomat  zur gertauen 
Untersuchung yon Aalaufvorg/~ngen nicht geeignet ist. Maa wir4 hier 
besser ausgesprochene Elastoviskosimeter heranziehen. Auch die 
, ,Abbaukurven" zur Ermit t lung der thixotropen Eigenschaften k6nnen 
mit  4em Rheomaten nur dana  exakt  gemessen werden, wean entweder 
der Einschleichvorgang (bei ~ > :qcr) oder der Einschwingvorgang (bei 

< ~cr) geaiigen4 welt abgekluagen ist. Die daffir n6tige Zeit betr/~gt 
bei den Meftsystemen B un4 C etwa 10 Sek. Der I~heomat ist ausge- 
zeichnet geeigaet zur Durctffiihruag yon Messungen im station/~ren 
Bereich sowie ffir Thixotropie-Messuagen, wean man die Anlaufvorgi~nge 
verwirft, also mit  den eigentlichea Messungen erst etwa 10 Sek. nach 4em 
Einschalten beginat. Der Arffangsschermodul Go kann nut  dann aus 
Anlaufmessungen ermittelt  werden, wean die Eigenschwinguagsdauer 
(reziproke Eigenfrequenz) des Mel3systems kleiner oder zumindest yon 
gleicher Gr613enordnung ist wie die gr61~te Relaxationszeit der MeB- 
fliissigkeit. 

Diese Arbeit wurde vort der DFG im Rahmen des SFB 41 unterstiitzt, 
wofiir wir herzlich danken. 
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