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Erfindungsanspruch*

Verfahren zui Bestimmung viskoelastischer Eigenschaften von flieBfahigen Substanzen durch eine
Ermittlung der 1. Normalspannungsdifferenz in der Strémung im Spalt zwischen einer feststehenden
Platte und einer rotierenaen Scheibe eines Scheibentheometers, gekennzeichnet dadurch, dal man
die Winkelgeschwindigkeit der rotierenden Sc! .wibe und den Spalt zwischen der feststehenden Platte
und der rotierenden Scheibe so einstellt, daR die Werte flir dis Deformationsgeschwindigkeit am
duBeren Rand der Scheibe in einem Bereich von 107" bis 10s ™" liegen, da man danach in an sich
bekannter Wesise die radialen Druckunterschiede zwischen dem Zentrum und dem &uf3eren Rand des
Spaltes zwischen feststehender Platte und rotierender Scheibe mift, dal man die gemessenen
radialen Druckunterschiede mit einem aus Trégheitseinfllissen resultierenden Druck, der abhéngig ist
von einer Geratekonstanten, der Dichte der flieRfdhigen Substanz und der Winkelgeschwindigkeit der
rotierenden Scteibe zur Bestimmung der viskcelastischen Druckdifferenz Ap vergleicht und da’ man
aus der viskoelastischen Druckdifferenz die 1. Normalspannungsdifferenz S, tiber die Beziehung

S, = n/Ap/(1 - a")

ermittelt, wobei a eine weitere Geratekonstante und n der Exponent der Abhéngigkeit der
viskoelastischer Druckdiiferenz Ap von der Deformationsgeschwindigkeit am Rand der rotierenden
Scheibe s*:\d.

Hierzu 2 Seiten Zeichnungen
Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Crfindung bezieht sich auf die Gebiete der Technik, in denen Fliissigkeiten hinsichtlich ihrer Fl.« : 2igenschaften
charaktericiert werden miissen. Dies betrifft vor allem Fluide, die als Ausgangs- und Zwischenprodukte bei der Verarbeitung in
Spinn-, Beschichtungs- und anderen Formgebungsprozessen der stoffwandelnden Industrie eingesetzt werden und bei denen
das Auftreten viskoelastischen rheologischen Verhaltens Kons:quenzen auf die Verarbeitbarkeit und auf mechanische

' Eigenschaften dieser Substanzen nach der Formung und Verfastigung austibt oder Rickschlisse auf deren stoffliche
Zusammensetzung erlaubt.

Charakteristik der bekannten tachnischen Losungen

Es sind eine Vislzahl von Verfahren zur Bestimmung rheologischer Eigenschaften von Fluiden bekannt. Eine genaue Ubersicht
und Systernatisierung wird in K. Walters ,Rheometry“, Capman & Hal, London, 1975 gegeben. Es wird ausgefiihrt, da? eine
groRe Gruppe von MeRverfahren auf der Analyse von Stramungen beruht, die durch die Bewegung eines Kérpers innerhalb der
2u untersuchenden Substanz induziert wird.

Unterschieden werden dabei wiederum Verfahren, die entweder auf der Messung der Steig- baw. Fallgeschwindigkeit oder der
Eindringtiefe von Prifkérpern im Fluid oder aber auf der meBtechnischen Erfassung der Umstrémung rotierender Kérper
basieren.

Die zuletzt aufgefihrten MeRvertahren sind von besonderer Bedeutung, da sie sowohl die Bestimmung viskoser Eigenschaften
von Fluiden auf Basis der Messung des an der Rotationskorper angreifenden Drehmomentes in Abhéngigkeit von dessen
Rotationsgeschwindigkeit ermdglichen als auch eine Ermittlung von viskoelastischen FlieBeigenschaften durch Erfassung der in
der Stromung auftretenden Zusatznormalspannungen gestatten. In K. Walters ,Rheometry”, Chapman & Hal, London, 1975
wird dazu eine Ubersicht aller bekannten Verfahren gegeben, die ausnahmslos auf der Realisierung einer Schwerstrémung
zwischen feststehenden und rotierenden Platten oder Kegeln und auf der Messung der auf diese Korper senkrecht zur Richtung
der Stromungsgeschwindigkeit wirkenden Gesamtkraft beruhen. Die Realisierung einer maglichst weglosen Kraftmessung
stellt dabei das Hauptprablem des MeRverfahrens dar und kann nur mit groRem technischen Aufwand geldst werden.

So wird in der DE-OS 2149720 ein spezielles Verfahren zur Normalkraftmessung bei Kegel-Platte- bzw. Platte-Platte-
Viskosimetern beschrieben, die eine genaue Bestimmung und Einstellung des Abstandes zwischen den Rotationskérpern
ermdaglicht und gleichzeitig dessen Konstanz wahrend des MeRvorganges garantiert. 'n der DE-PS 2314670 wird die technische
Lésung fir ein Rotationsrheometer angegeben, bei dem die Messung der auf eine rotierende Scheibe wirkenden Normalkraft
durch die Leistungsaufnahme eines Servomotors etmdglicht wird, der die federnd angeordneten Rotationskérper in eine Lage
zurlickstellt, die dem Zustand vor der Normalkraftmessung entspricht. Beide MeBverfahren haben den Nachteil, daB sie &uRerst
aufwendiger Mef3techniken bediirfen, die aus Griinden ainer komplizierten Handhabbarkeit und Wartung nicht als
RoutinemeRgerite einsetzbar sind.

AufRer Verfahren zu Normalspannungsmessungen, die auf der Bestimmung von Normalkraften an rotierenden oder
feststehenden Scheiben und Kegeln beruhen, sind fiir die Ermittlung ven viskoelastischen FlieBeiganschaften mit
Totationstheometern noch diein der DE-AS 1598408 beschriebenen Verfahren bekannt. Es handelt sich hierbeium ein Verfahren
unter Verwendung von Rheometern fuir viskoelastische Substanzen, die aus zwei Drehkorpern bestehen, die um nicht fluchtende
Achsen gleichsinnig und mit gleicher Winkelgeschwindigkeit drehbar sind. Die einander zugewandten Flachen werden durch die
MeRBsubstanz verbunden. Als Me3groBe fungiert das an einem Drehkorper auftretende Reaktionsmoment. Das MeBverfahren
hat den Nachteil, daR es auf der Realisierung einer nicht eindeutig beschreibbaren Stromungssituation beruht und aus diesem
Grund keine physikalisch exakten Auswerteverfahren zur Verfligung gestelit werden konnen.
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Ein unkompliziertes MeRverfahren mit einer entsprechenden Vorrichtung wird in dem WP G 01 N 236779 beschrieben. Durch
Messung von Druckunterschieden zwischen zwei konzentrisch angeordneten Kammern, die durch einen Spalt verbunden sind,
der durch eine rotierende Scheibe und einar feststehenden horizontalen Platte begrenzt wird, ist eine einfache und leicht
handhabbare Méglichkeit zum Nachweis viskoelastischer FleiBeigenschaften gegeben. Das MeRverfahren ist zwar fir eine
betriebliche Produktpriifung geeignet, gestattet aber nicht, physikalisch exakte Materialfunktionen der Viskoelastizitat zu
ermitteln.

Ziel der Erfindung

Das Ziel der Erfindung besteht darin, viskoelastische Eigenschaften von flieBfahigen Substanzen mit Hilfe aines einfachen
MeRverfahrens zu untersuchen, das fiir den Einsatz unter produktionsnahen Bedingungen in der stoffwandelnden Industrie
geeignet ist.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, in sinem Scheibenrheometer viskoelastische Eigenschaften von flieBfihigen
Substanzen, insbesondere der 1. Normalspannungsdifferenz, physikalisch exaktzu bestimmen, ohne die technisch aufwandigen
und kompliziert handhabbaren Prinzipien einer Messung von Vertikatkraften an den umstromten Platten oder Scheiben
anwenden zu missen.
ErfindungsgemaR wird die Aufgabe durch ein Verfahren zur Bestimmung der 1. Normalspannungsdifferenz in der Stromung im
Spalt zwischen einer feststehenden Platte und einer rotierenden Scheibe eines Scheibenrheometers geldst, bei dem man die
Winkelgeschwindigkeit der rotierenden Scheibe und den Spalt zwischen der feststehenden Platte und der rotierenden Scheibe
so einstellt, daR die Werte fiir die Deformationsgeschwindigkeit am aueren Rand der Scheibe in einem Bereich von 10~ 's ™' bis
10*s~"' liegen, da man danach die radialen Druckunterschiede zwischen dem Zentrum und dem auBeren Rand des Spaltes
zwischen feststehender Platte und rotierender Scheibe mif3t, daR man die gemessenen radialen Druckunterschiede mit einem
aus Tragheitseinflissen resultierenden Druck, der abhéngig ist von einer Geratekonstanten, der Dichte der flieRfahigen Substanz
und der Winkelgeschwindigkeit der rotierenden Scheibe, zur Bestimmung der viskoelastischen Druckdifferenz Ap vergleicht und
dal man aus der viskoelastischen Druckdifferenz die 1. Normalspannungsdifferenz S, Giber die Beziehung

S, = n/Ap/ (1-a")
ermitteltwobei a eine weitere Gerétekonstante und n der Exponent der Abhdngigkeit der viskoelastischen Druckdifferenz Ap von
der Deformationsgescnwindigkeit am Rand der rotierenden Scheibe sind.
Der Vorteil des erfindungsgeméaBen Verfahrens besteht darin, daB eine Méglichkeit geschaffen wird. durch einfach und
unkompliziert zu realisierende Druckmessungen eine exakte Bestimmung der 1. Normalspannungsa.rferenz in der Stromung im
MeRspalt eines Scheibenrheometers zu ermoglichen. Das Verfahren gestattet damit eine rheologische Charakterisierung von
viskoelastischen Fliissigkeiten unter praxisnahen Bedingungen.

Ausfihrungsbeispiel
Die Erfindung soll anhand eines Ausfihrungsbeispieles néner erlautert werden.

Fig.1: Prinzipialle Darstellung der MeRBvorrichtung

. . WR
Fig.2: Darstellung der Funktion ApM = f ('—H—)
Fig.3: Darstellung der Uberdruckwerte

Fig.4: Darstellung der Funktion S, =f 'wl%

Es wird eine Polyurethanlésung in Dichlorathan mit einer Dichte von 1,2g - cm ™Y in der in Fig. 1 dargestellten Vorrichtung
untersucht. Sie besteht aus einem Behalter, der durch Einbauten 1 in eine zylindrische Kammer 2 und eine dazu konzentrisch
angeordnete ringspaltférmige Kammer 3 geteilt wird. Die beiden Kammern sind durch einen Kanal verbunden, in dem sich eine
rotierende Scheibe 4 befindet. Die zu untersucivende Fliissigkeit wird im eigentlichen MeRspalt zwischen der rotierenden
Scheibe 4 und einer dariiber befindlichen feststehenden Platte 5 einer Scherdeformation unterzogen.
Durch Variation der Winkelgeschwindigkeit W in einem Bereich von 0.06S "' bis 25,455 "' und einer Veranderung der Spaltweite
h von 0,5 bis 5,56 mm bei einem Scheibenradius R von 40mm wird die Abhangigkeit der Unterdruckwerte Apy, in der aulleren
ringspaltformigen Kammer von der Deformationsgeschwindigkeit am Rand der Scheibe (siehe Fig. 2) ermittelt. Durch einen
Vergleich mit den in der Fig. 3 dargestellten Uberdruckwerten, die fiir das verwendete MeBgerat und unter Beriicksichtigung der
Dichte der untersuchten Substanz auf Grund von Trégheitseinflissen zu erwarten sind, wird der ebenfalls in der Fig. 2 aufgezeigte
Verlauf der viskoelastischen Druckdifferenz Ap ermittelt.
Unter S8enutzung der Beziehung

S, = n/Ap/ (1-a")
wird die in der Fig. 4 dargestelite Abhéngigkeit der 1. Normalspannungsdifferenz S, von der Deformationsgeschwindigkeit am
Rand der Scheibe erhalten, wobei n aus dem Anstieg des Druckvertaufs Ap in der Fig. 2 mit 1,7 bestimmt wird und die Konstante
a fir das verwendete MeR3gerét 0,25 betrégt.
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