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Eindruckviskosimeter fiir kleine Proben
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Es wird iiber Messungen an einem Viskosimeter berichtet, das nach dem Eindringverfahren arbeitet. Ein groBer Vorteil
dieser Apparatur liegt in der Einfachheit der Probenzubereitung und der konstanten Temperaturverteilung in der Probe, die
wegen der Kleinheit der MeBprobe leicht zu erreichen ist. Der zeitliche Aufwand fiir die Bestimmung eines MeBpunktes liegt
fir 10° Poise bei 10 min und fir 10'® Poise bei 50 min. Um von Zimmertemperatur auf MeBbereitschaft zu kommen, ist
experimentell eine Zeit von 15 min gefunden worden. Die MeBungenauigkeit dieses Verfahrens liegt zur Zeit bei 59, und
wird sich durch eine Verbesserung der Temperaturmessung, der Geschwindigkeitsbestimmung und der Verminderung der
Reibungsverluste, die beim Absinken des Eindruckkorpers eintreten, auf die Hilfte vermindern lassen.

Man kennt aus der ersten Hilfte dieses Jahrhunderts
die verschiedensten Verfahren zur Ermittlung der Zihig-
keit von Glisern [1 bis 7]. Die jeweiligen Untersuchungs-
und MeBmethoden richten sich dabei stets nach dem
ungefihren Zihigkeitsbereich, in welchem die Gliser zu
untersuchen sind.

1. Messung im Schmelzbereich

Im Schmelzbereich verwendet man vorwiegend
Rotationsviskosimeter. Zu dem Anwendungsumfang
dieser Gerite ist folgendes zu sagen: Gemessen wird der
Reibungswiderstand der Glasfliissigkeit in einem ring-
formigem Spalt, wobei entweder der innere Korper ange-
trieben wird und der dullere steht oder umgekehrt. Auch
kann die Spaltbreite stark variieren. Die neueren Ent-

wicklungen und Erfahrungen haben dazu gefihrt, dal3
bevorzugt Gerite verwendet werden, bei welchen ein
Rotationskorper, ausgebildet als Kugel oder Zylinder,
in der Glasmasse rotierend angetrieben wird. Er dreht
sich dabei um seine freie Achse und ist entweder Uber
ein Doppelkardangelenk oder tiber eine magnetische
freie Halterung aufgehingt.

Zur Aufnahme der Probe dient meist ein kleiner
Platin-Rhodium-Tiegel oder ein entsprechender Tiegel
aus gesintertem Aluminiumoxid. Das Volumen, welches
fir die so beschriebene Messung erforderlich ist, be-
trigt je nach Auslegung des Mel3verfahrens beim Rota-
tionsviskosimeter etwa 20 bis 100 cm3.

Man muf3 diese Fiillmengen beachten, wenn man die
Grenzen des Verfahrens erkennen will. Es hat sich het-
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ausgestellt, dall Zihigkeitsmessungen an Glisern mit
dem Rotationsviskosimeter im Zihigkeitsbereich von
ectwa 30 herauf bis zu 10'# Poise zwar wissenschaftlich
sehr genau ausgefithrt werden konnen, jedoch wichst
mit dem Umfang des MeBbereiches auch die Anzahl der
Vorsichtsmanahmen, die zur Ausschaltung aller Fehler-
moglichkeiten notwendig sind.

Zur Erreichung einer gleichbleibenden Zihigkeit bei
konstanter Temperatur sind stets Wartezeiten aufzuwen-
den, die um so linger sind, je groBer das Volumen des
MeBkorpers ist. Bei hohen Temperatuten mag es noch
angehen, groBere Volumina zu verwenden, weil bei
Temperaturen oberhalb von 1000 °C der Wirmeaus-
gleich durch Strahlung verhiltnismiBig schnell erfolgt,
wodurch die Melzeiten betriebstechnisch tragbar sind.
Kommt man jedoch bei Messungen in ein Temperatur-
gebiet, welches unterhalb von etwa 800 °C liegt, dann
erfolgt der Temperaturausgleich nicht mehr bevorzugt
mit Hilfe der Strahlung, sondern in hohem Mal3e durch
die langsamer wirkende direkte Wirmeleitung in der
Glasmasse.

Hier setzen die kritischen Uberlegungen an, welche
beim Rotationsviskosimeter bestimmte Forderungen
geltend machen. Wenn die Masse des Glases sehr grol3
ist und die Zeit der Temperaturanpassung fir einen
MeBpunkt lange andauert, dann ist vielfach mit Fehlern
durch Entglasungen und thermische Inhomogenititen
innerhalb der Glasmasse zu rechnen. Nach den eigenen
Erfahrungen kann man sagen, daf3 die gefundenen Mel3-
punkte mit dem Rotationsviskosimeter in dem Bereich
oberhalb 800 °C im allgemeinen verlidBlich sind, wihrend
die Ergebnisse mit dem Rotationsviskosimeter bei Glas-
volumina von etwa 80 cm3, unterhalb 800 °C nicht
immer genau sind. Das liegt einfach daran, dal3 es sich
bei Temperaturen unter 800 °C empfiehlt, andere fiir
diesen Temperaturbereich geeignetere Ofenkonstruk-
tionen zu verwenden als bei Messungen oberhalb 800 °C.

Hiufig findet man bei Messungen mit dem Rotations-
viskosimeter bei einem einzelnen Me3punkt bei konstan-
ter Temperatur einen systematischen Anstieg des Dreh-
momentes, welcher darauf hinweist, dal3 die Glasmasse
wiahrend der Messung bzw. wihrend der Anpassung an
die Temperatur bereits entglast. Derartige Storungen
stellen eine kritische Begrenzung des genannten Mel3-
verfahrens dar.

2. Messungen im Erweichungsbereich

Fir Zihigkeitsmessungen im hoheren Viskositits-
bereich von etwa 107 bis 1012 Poise, dullerstenfalls auch
1013 Poise, verwendet man bevorzugt das Fadenzieh-
viskosimeter. Es gibt allerdings auch andere, iltere Ver-
fahren fur Zahigkeitsmessungen bei groflen Zihigkeiten,
die nach der Biegemethode arbeiten. Es wird hier an die
Arbeiten von GEHLHOFF und THOMAS [1] erinnert. Des-
gleichen muf3 hier auf die neuere Arbeit von HAGY [8]
verwiesen werden. Ferner sind die Veroffentlichungen
von NEmiLov und PETrROVSKI] [9] zu erwihnen, die das
Eindruckverfahren benutzen.

Zu den kritischen Anwendungsbedingungen det
einzelnen Verfahren ist etwa folgendes zu sagen:

2.1. Das Fadenziehverfahren

Gemessen wird die thermische Auslingung eines
Fadens unter seinem eigenen Gewicht oder unter einer

zusitzlichen Last. Der Priiffaden wird durch Ausziehen
vor der Flamme hergestellt und aus einer groBeren Linge
herausgeschnitten, sodann im Ofen entweder stationir
oder dynamisch erwirmt und seine Auslingung ge-
messen.

Hier setzt schon die erste kritische Betrachtung ein.
Es muf} nimlich vorausgesetzt werden, dal} zur Messung
nach der Fadenziehmethode das Glas sich tibethaupt vor
der Flamme ausziehen lif3t, ohne zu entglasen oder sich
sonst wahrend des Ausziehvorganges in der Flamme zu
verindern.

Inwieweit sich der Glasfaden wihrend des Auszieh-
vorganges physikalisch-chemisch dndert, weil man
heute noch nicht. Man kennt nicht die Wasseraufnahme
oder -abgabe des Glasfadens und hat keine Vorstellung
dariiber, inwieweit die Behandlung in der Gasflamme
die Zihigkeit des Glases in dem Mel3bereich beeinfluf3t.
Benutzt man einen elektrischen Ofen zur Erwirmung
des Glases vor dem Ausziehen, so scheiden diese Ein-
winde teilweise aus, aber es bleibt immer noch die Frage,
ob sich jedes Glas ausziehen 1d3t, ohne zu kristallisieren.
Die Erfahrung lehrt, dall es sehr viele Gliser gibt, die
aullerordentlich stark zur Kristallisation neigen und bei
der nochmaligen Erwirmung bis zum Erweichen sofort
entglasen, milchig werden oder porzellanihnliche Struk-
turen annehmen.

Es sind also verschiedene Griinde vorhanden, welche
den Hinweis geben, dall nicht alle Zihigkeits-MeB-
probleme in dem Bereich zwischen 107 bis 1013 Poise mit
diesem Verfahren gel6st werden konnen.

Es ist somit ein MeBverfahren anzuwenden, bei
welchem die Glasprobe keiner nochmaligen Zwischen-
erwirmung unterworfen wird. Darlber hinaus wire
noch zu fordern, dal3 ein neues Verfahren in dem ge-
nannten Zihigkeitsbereich so auszulegen ist, dal3 auch
leicht englasende Proben gemessen werden konnen.
Diese letztgenannte Folgerung setzt voraus, dal} extrem
kleine Volumina fiir die Messung verwendet werden,
weil nur diese sich schnell, ohne zu entglasen an, die
MeBtemperatur anpassen lassen.

Aus diesen Gesichtspunkten scheidet fiir den kriti-
schen Anwendungsbereich auch die Balkenbiegemethode
aus, sofern dabei Volumina von etwa 1 cm3 verwendet
werden.

Es bleibt als empfehlenswerte Methode nach dieser
kritischen Betrachtung bevorzugt eine Mikro-Verfor-
mungsmethode tbrig, die in der vorliegenden Unter-
suchung als Eindruckverformung ausgelegt wurde. Die
nach dem Verfahren von NEMiLov und PETROVSKI] unter
dhnlichen Bedingungen verwendeten Volumina sind um
eine GroBenordnung groflerals diejenigen der MeBkorper
nach dem eigenen Verfahren.

2.2. Eigenes Mel3verfahren

Im Laboratorium wurden Uberlegungen und Ver-
suche angestellt, um ein Verfahren zu entwickeln, das
relative und absolute Zihigkeitsmessungen an extrem
kleinen Korpern in moglichst kurzer Zeit gestattet.
Als Richtlinie wurde dabei angesehen, dal} der Glas-
Probekorper keine groBBeren Abmessungen haben sollte
als etwa 5 X 5 X 5 mm, entsprechend einem Volumen
von etwa 0,13 cm3. Der fiir die Messung dabei zu ver-
wendende Ofen zur Erwirmung der Probe sollte eine
Temperaturangleichung der Probe innerhalb einer Zeit
von hochstens 10 min ermdoglichen.
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Als Folge dieser Forderung ergab sich fiir den Ofen
die Bedingung, dal} seine Wirmekapazitit im Inneren
moglichst klein ist, damit seine Heizleistung eine nur
moglichst kleine Verlustabstrahlung erleidet. Nach
diesen Richtlinien wurde der in Bild 1 wiedergegebene
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Bild 1. Ofen und MeBanordnung im Schnitt.

1 Auflageteller fiir Gewichte
2 Einschraubdeckel
3 Fihrungsbiichse aus Teflon
4 Abstandsring
5 Amagnetisches Gehduserohr
6 Differentialtransformator, Eingangsspannung 6 V. Empfindlichkeit der
Ausgangsspannung etwa 1mV/1 um axiale Verschiebung des Ferritkernes
7 Ferritkern des Differentialtransformators
8 Verbindungsmufie
9 Rundsiule als Wandarm
10 Kieselglas-Kapillare zur Belastungsiibertragung
11 AuBeres Kieselglasrohr, fest eingekittet in eine Metallhiille mit Gewinde
zum Justieren
12 Kontermutter zum Feststellen des Kieselglasrohres
13 Keramisches Rohr, verengt zum Wirmestau
14 Asbest
15 Duranglas-Scheibe, vergoldet
16 Luftspalt mit Abstandskorper
17 Aluminiumoxid, schaumporos
18 Kieselgur
19 Konzentrische Kieselglasrohre, vergoldet
20 Hiilse aus Silber
21 Keramisches Heizrohr 110 > 20 x 2 mit Lingenbohrungen fiir den Heiz-
leiter @ 0,6 mm
22 Kieselglaskapillare unten offen
23 Eindruckstibchen
24 Glasprobe
25 Ausweitung des Kieselglasrohres mit angeschmolzener Gegenfliche als
Probenhalter
26 Keramisches Abstandsrohr, durchbrochen
27 Stahlmantel
28 Abstandsrohre

Ofen konstruiert. Als wesentliche Teile besitzt der Ofen
drei konzentrische Kieselglasrohre, welche innen und
aullen vergoldet sind, um die Abstrahlung des Ofens in
radialer Richtung moglichst zu vermindern. Die Erwit-
mung des Ofeninneren erfolgt durch einen Wiederstands-
draht, welcher in axialer Richtung bifilar durch die Kapil-
laren des Heizleiterrohres gefiithrt wird. Auch hier ist die

Masse des Heizleiterrohres moglichst klein gehalten.
Innerhalb des Heizleiterrohres befindet sich zum Tem-
peraturausgleich eine etwa 2 mm dicke Silberhiilse, die
jedoch nur so lang ist, wie zur Erzeugung einer Zone
konstanter Temperatur erforderlich ist. Auch der obere
und untere Ofenabschluf3 enthilt vergoldete, riickstrah-
lende Elemente, wie Scheiben aus Duranglas. Der so
beschriebene Ofen ist angeschlossen an ein Versorgungs-
netz, das elektronisch geregelt und tberwacht wird. Die
Heizleistung wird iiber einen fein regulierbaren Stell-
Transformator mit Servomotor eingespeist. Zur Tempe-
raturregelung des Ofens dient ein Thermoelement,
welches innenseitig am Heizleiterroht befestigt ist. Die
Aussteuerung geschieht mittels elektronischer Regel-
elemente. Dieser Ofen ermoglicht es, die Temperatur
einer Glasprobe im Temperaturbereich von etwa 600 °C
innerhalb von 10 min um etwa 20 grd zu verindern. Die
Endtemperatur einer Temperatursteigerung wird dabei
nach etwa 10 min bequem vollautomatisch erreicht. Die
Temperaturschwankungen dieser Regelung betragen
weniger als 1 grd.

Das beschriebene Verfahren der Zihigkeitsmessung
beruht auf der gemessenen Eindringgeschwindigkeit
eines Metallstabes in den kleinen Glaskdrper. Der Ein-
dringvorgang wird dabei mittels eines elektrischen Weg-
gebers verfolgt, einem kleinen Differentialtransformator,
der mit einer konstant geregelten Eingangsspannung von
6 Volt gespeist wird. Die Ausgangsspannung dndert sich,
wenn der Ferritkern des Differentialtransformators in
axialer Richtung verschoben wird. Die Empfindlichkeit
des Verlagerungsvorganges ist sehr hoch, die Ausgangs-
spannung dndert sich ungefihr um 1 Millivolt bei 1 ym
Weginderung.

Das Verfahren ist so ausgebildet, dal} man unter ver-
schiedenen Lasten einen kleinen zylindrischen Metallstab
mit Planflichen und einem Durchmesser von etwa
0,8 mm in die Glasmasse eindriickt. Als Kraftiibertra-
gungsglied zwischen Ferritkern und Metallstibchen
dient eine einseitig geschlossene Kieselglaskapillare. Die
Gegenlagerung, auf welcher sich die Glasprobe unten
im Ofen befindet, ist ein unten lings aufgeschnittenes
Kieselglasrohr mit einer angeschmolzenen Kieselglas-
planscheibe. Die Glasprobe wird auf eine Gold- oder
Aluminiumfolie aufgelegt, um ein Ankleben auf der
Kieselglasunterlage zu vermeiden.

Bei Voruntersuchungen hatte es sich herausgestellt,
daB3 die linerare Empfindlichkeit des elektrischen Weg-
gebers in einem ganz bestimmten Intervall hervorragend
ist, bei den spiteren Untersuchungen wurde daher aus-
schlieBlich in dem linearen Anzeigebereich gearbeitet.

Die Art dieses MeB3verfahrens unterscheidet sich von
denen anderer Wissenschaftler dadurch, dall wesentlich
kleinere Probenvolumina genommen werden, die Mes-
sung und Temperatureinregelung kurzzeitig und die An-
zeige nicht optisch, sondern elektrisch erfolgt. Dariiber
hinaus wird bei dem eigenen MeBverfahren aus Griinden
grollerer Mel3genauigkeit eine ofenunabhingige Gegen-
lagerung der Probe verwendet, wihrend andere Verfah-
ren als Gegenlagerung getrennt ein massives Ofensystem
benutzen. Bei den Untersuchungen ist es moglich, Be-
lastungen bis zu etwa 1 kp anzuwenden. Nach den Vor-
untersuchungen hatte sich bereits ergeben, dal3 es mog-
lich ist, mittels des neuen Verfahrens Zihigkeiten in dem
Bereich zwischen 108 bis 1013 Poise bequem zu messen.
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Das Verfahren ist soweit automatisiert, dal} eine Zihig-
keitsmessung durch angelerntes Personal moglich ist.
Die Zeitdauer einer Messung, wie weiter unten beschrie-
ben, liegt dabei zwischen wenigen Minuten bis zu meh-
reren Stunden je nach Absolutlage der Zihigkeit.

Diese Betrachtungen wiren unvollstindig, wenn
nicht auf folgende Zusammenhinge hingewiesen wiirde:
Im allgemeinen verwendet man fiir Zihigkeitsuntersu-
chungen Verfahren, bei welchen der Flielvorgang
wihrend der Messung grundlagenmillig rechnerisch-
mathematisch exakt erfal3t und bereits durchgerechnet
wotrden ist. Hier handelt es sich jedoch um ein Meliver-
fahren, das, wie weiter unten beschrieben, zunichst ex-
perimentell-analytisch behandelt werden muf3te, um die
einzelnen Wechselbeziechungen zwischen Belastung,
Eindringgeschwindigkeit, Eindrucktiefe, Flichenquer-
schnitt usw. erst einmal aufzukliren. Es mul3 daher
darauf hingewiesen werden, daB3 es sich hier nicht um
ein Absolutviskosimeter im klassischen Sinne handelt,
sondern um eines, mit dem auf Grund von experimentell-
analytischen Untersuchungen absolute Messungen durch-
gefithrt werden konnen.

3. Messungen mit dem Eindruckviskosimeter fiir
kleine Proben

Die Bestimmung der Viskositit im Bereich von
1013 Poise ist mit grofen Schwierigkeiten verbunden,
die vor allem in der konstanten Temperaturverteilung
lings der Probe und der Probenherstellung zu suchen
sind. Interessant ist die Messung der mit 10!3 Poise
korrespondierenden Temperatur fiir die Ermittlung des
oberen Kiihlpunktes von Glisern. In einem Aufsatz von
NemiLov und Perrovskij [9] wird tber ein neues Ver-
fahren zur Messung der Glaszihigkeit berichtet, das auf
der Bestimmung der Eindringgeschwindigkeit eines
geometrisch einfachen Korpers unter dem Einflul3 einer
Last in die Glasprobe besteht. Die Verfasser arbeiten mit
relativ groBen Eindringtiefen —> 800 um und finden, dal3
der Eindringkorper nach Zuriicklegen dieses Weges eine
konstante FEindringgeschwindigkeit erreicht hat. Die
Strecke, nach der diese Konstanz erreicht wird, ist ab-
hingig von der Zihigkeit und der Eindringgeschwindig-
keit. In diesem Bereich wird bei konstanter Zihigkeit
Linearitit zwischen Gewicht und Eindringgeschwindig-
keit festgestellt. Die Genauigkeit ihres Verfahrens wird
mit Algn = + 0,03 angegeben.

Die eigenen Messungen wurden in einem Vertikal-
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244 vertikale Temperaturvet-
0 teilung in der Ofenachse
{ in Bild 2 fiir die Tempera-

/ tur von ¢ = 608 °C darge-
stellt ist. Der Ofen wur-

nL—»
W\
S
O\

S de iiber einen elektroni-
w0 schen Regler an der Mel3-
o stelle, die sich unmittel-
520 bar neben der Probe be-
z ¢ & & W gnd auf+0,1 grd kon-
—_— 7 T — "

stant gehalten. Wennman
berticksichtigt, dal3 der
Driftfehler des Reglers
wihrend 1 Stunde nicht
groBer als + 0,1 grd ist, ergibt sich fiir den Gesamtfehler
der Temperaturmessung ein Wert von + 0,2 grd.

Bild 2. Vertikale Temperatur-

verteilung in der Ofenachse bei
¢ =608 °C.

Zunichst wurde mit einem zylindrischen Eindring-
korper von 0,8 mm Durchmesser gearbeitet. Um einen
Uberblick iiber die einzelnen, die Messung beeinflussen-
den Parameter zu gewinnen, wurde bei konstanter
Temperatur an einem Glas die Abhidngigkeit der Ein-
dringgeschwindigkeit vg von der Eindringtiefe s und die
Abhingigkeit der aufgebrachten Last K von der Ein-
dringgeschwindigkeit ermittelt. SchlieBlich wurde noch
die Abhingigkeit der Apparatekonstante vom Radius
des Eindringkdrpers bestimmt. Die Eindringtiefe wurde
mit einem Linienschreiber aufgezeichnet. Aus dem
Schrieb konnte durch Differenzbildung fiir jeden zuriick-
gelegten Weg des Eindringkorpers die dazugehorige
Eindringgeschwindigkeit ermittelt werden. Diese Mes-
sungen wurden mit verschiedenen Lasten ausgefiihrt und
ergaben so auch gleichzeitig einen Einblick in das Ver-
halten der Funktion K = f (v). Die Analyse der Funktion
s = f (t) ergab, da} die Eindringgeschwindigkeit keine
Konstante ist. Der relativ gro3e Abfall der Eindring-
geschwindigkeit gleich nach Aufbringen der Last ist
sicher auf kleine Unebenheiten zwischen dem Findring-
korper und der Glasoberfliche zuriickzufithren, die eine
satte Berithrung der Stirnseite des Zylinders mit der
Glasoberfliche verhindern. Dafiir spricht, da3 der starke
Abfall der Eindringgeschwindigkeit schon nach 50 ym
aufhort und sich dann ein linearer Zusammenhang
zwischen der Eindringtiefe und der Eindringgeschwin-

digkeit (Bild 3) einstellt.
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Bild 3. Eindringgeschwindigkeit v = f (s) bei verschiedenen
Belastungen.

Bei den Messungen der Autoren wird jeweils im
Eindringbereich von 0 bis 700 um gearbeitet. Bei ge-
nauer Betrachtung der Kurvenscharen ergibt sich der
interessante Tatbestand, dal3 die Neigung der Geraden
von der Eindringgeschwindigkeit derart abhingig ist,
dal3 bei groBlen Einsinkgeschwindigkeiten die negative
Steigung grofer ist als bei kleinen Einsinkgeschwindig-
keiten. Wenn man die Neigung der Geraden tber der
Eindringgeschwindigkeit auftrigt, kommt man zu einem
linearen Zusammenhang zwischen beiden (Bild 4). Da-
durch wird es moglich, einen relativ einfachen analy-
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tischen Ausdruck fiir v, zu finden, wenn unter v, die fiir
= 0 extrapolierte Geschwindigkeit verstanden wird.
Dann wird der Zusammenhang zwischen vy, der bei der
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Bild 4. Abhingigkeit der Neigung der Geraden aus Bild 3 an
der Stelle v, (c; (vp)) von der Eindringgeschwindigkeit
Vo = S (VD)'

Eindringtiefe gemessenen Geschwindigkeit, und der
Eindringtiefe selbst, durch folgende Beziehung wieder-
gegeben:

v, = (1—0,45-10—35) - v,

In Bild 5 ist die Funk-
tion K = f (v,) dargestellt.
Auch hier bestehtein linea-
rer Zusammenhang zwi-
schen der aufgebrachten
Last Kunddersichdadurch
einstellenden Eindringge-
schwindigkeit v, Dieser
lineare Zusammenhang ist
Voraussetzung fiir die Ver-
wendung der MeBlappara- | gy
tur als Viskosimeter. Unter
Bertiicksichtigung der Ein-
drucktiefe folgt dann nach
dem einfachen NEwTON-
schen Ansatz:

K
1 = const. = g 7 20
(1—045+103-5) G L il
’ > Bild 5. Abhiangigkeit der auf-
gebrachten Last K von der

Eindringgeschwindigkeit,
K=t¢ (Vo).
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wobei K in p,s,in ym/min,
s in pum und 7 in Poise ge-
messen werden.

Bei einem Glas mit bekannter Viskositit kann also
die Konstante ermittelt und damit das Viskosimeter
kalibriert werden (Bild 6). Die VocELschen Konstanten
des verwendeten Glases hatten die Werte: A = —1,7454;
B = 4622,1; 9, = 245,81 und gelten im Viskosititsbe-
reich von 102 bis 1014 Poise!). In der Konstanten sind
auller dem Durchmesser des Eindringkorpers noch die
Abmessungen der Probe enthalten, die man aber elimi-
nieren kann, indem man die Probe nicht kleiner als
5 X 5 mm wihlt.

Um den EinfluBl des Eindruckkorpers auf die Kon-
stante zu ermitteln, wurden bei vorgegebener Viskosi-
tit mit verschiedenen Eindringkorpern gemessen. Der
Durchmesser der Eindringkorper variiert zwischen 0,4

1) Diese Werte wurden uns mit dem Glas freundlicher-
weise von Herrn Dr. MEERLENDER, Physikalisch-Technische
Bundesanstalt, Braunschweig, zur Verfigung gestellt.
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Bild 6. Eindringgeschwindigkeit v = f (s) bei verschiedenen
Temperaturen.

und 1 mm. Der Zusammenhang zwischen der Konstan-
ten und dem Radius ist reziprok (Bild 7):

o |

const. =

r
Die von NEmILov und PETROVSKI] verwandten Ein-
druckkorper gehen in ihren Abmessungen weit tiber die
von den Autoren verwendeten hinaus, nimlich bis
4 mm. Nach den eigenen Messungen ergab sich in der

5-70%

const~f (%)

o//
~

Wead
<VU

' DOISE T
Yy /77//7-?7@__"‘
2
5

7704
X-/

7 95 437 4925 9z
-~/ /7777177

| L I ] | J

4 4 J ¥ k

i mm T ——

Bild 7. Einfluf} der Grofle des Eindruckkorpers auf die Kon-
stante im NEwTONschen Ansatz fir die Viskositit.

Nihe des Nullpunktes eine Abweichung von der Line-

aritat
z)
const. = f|—),
§#

So war es interessant, aus der russischen Atbeit,
deren Mefauswertung anders durchgefithrt wurde als
hier, die fir unseren Fall giiltigen Konstanten aus deren
MeBwerten heraus zu errechnen. Da NEmiLov und
PeETROVSKIJ bei ihren Messungen eine konstante Ein-
dringgeschwindigkeit abgewartet hatten, mul3ten die
von den Autoren errechneten Konstanten mit einem
Faktor korrigiert werden, der sich aus dem Verhiltnis,
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der nach beiden Verfahren bei einem Durchmesser von
1 mm ermittelten Konstanten ergibt. Die damit errech-
neten Werte fligen sich gut in die Funktion

const., = { (1)
t

und bestitigen die Abweichung von der Linearitit unter-
halb von 1/t = 1 mm.

4. Zusammenfassung

Es wurde iiber Messungen an einem Viskosimeter
berichtet, das nach dem Eindringverfahren arbeitet. Ein
groBBer Vorteil dieser Apparatur liegt in der Einfachheit
der Probenzubereitung und der konstanten Temperatur-
verteilung in der Probe, die wegen der Kleinheit der
MeBprobe leicht zu erreichen ist. Der zeitliche Aufwand
fur die Bestimmung eines MeBpunktes liegt fiir 10° Poise

bei 10 min und fir 1013 Poise bei 50 min. Auch hier kam
die Kleinheit der Probe der Mef3technik sehr entgegen,
da innerhalb kurzer Zeit eine vollstindige Durchwir-
mung der Probe eingetreten ist. Um von Zimmertempe-
ratur auf MeBbereitschaft zu kommen, ist experimentell
eine Zeit von 15 min gefunden worden. Die MeBunge-
nauigkeit dieses Verfahrens liegt zur Zeit bei 59, und
wird sich durch eine Verbesserung der Temperatur-
messung, der Geschwindigkeitsbestimmung und der
Verminderung der Reibungsverluste, die beim Absin-
ken des Eindruckkorpers eintreten, auf die Hilfte ver-
mindern lassen. Wenn man Mel3zeiten von 50 min fiir
einen MeBpunkt noch akzeptieren will, so liegen die
derzeitigen MeBgrenzen der Apparatur bei 103 Poise
und 10° Poise, wobei sich letztere durch eine Verbesse-
rung der Mechanik der Apparatur sicher noch um zwei
Zehnerpotenzen nach unten verschieben 1dBt. Damit
wire dann der Anschlul} an das Rota-Visko hergestellt.

5. Schrifttum

[1] GEnLuorF, G. und TaHomas, M.: Die physikalischen
Eigenschaften von Gliasern in Abhingigkeit von der
Zusammensetzung. III. Viskositit der Glaser. Z. techn.
Phys. 7 (1926) S.260—278. [Ref. Glastechn. Ber. 4
(1926/27) S. 276.]

[2] Lirie, H. R.: The measurement of absolute viscosity by
the use of concentric cylinders. J. Amer. ceram. Soc. 12
(1929) S. 505—515. [Ref. Glastechn. Ber. 8 (1930) S. 166.]
Lmrig, H. R.: Viscosity measurements in glass. J. Amer.
ceram. Soc. 12 (1929) S. 516—529. [Ref. Glastechn. Ber. 8
(1930) S. 166.]

[3] MULLENSIEFEN, W. und EnDELL, K.: Zihigkeitsmessun-
gen an technischen Gliasern und ihre Bedeutung fiir die
Wirtschaftlichkeit der maschinellen Formgebung. Glas-

techn. Ber. 11 (1933) S. 161—170.

[4] HEmptkAMP, G. und ExpEerr, K.: Uber die Abhingigkeit
der Dichte und der Zahlgkelt von der Temperatur im
System Na,O-Si0,. (Ein Beitrag zur Erforschung des
inneren Aufbaus von Glisern.) Glastechn. Ber. 14 (1936)
S. 89—103.

[5] HANLEIN, W.: Neuere Melverfahren zur Bestimmung
einiger Eigenschaften von Glasern. (Fachausschul3vor-
trag.) Glastechn. Ber. 16 (1938) S. 148.

[6] RoBinsoN, H. A. und PEeTERrson, CH. A.: Viscosity of
recent container glass. J. Amer. ceram. Soc. 27 (1944)
S. 129 —138. [Ref. Glastechn. Ber. 22 (1949) S. 308.]

[7] PooLg, J.P.: Improved apparatus for measuring viscosity
of glasses in annealing range of temperature. J. Amer.
ceram. Soc. 32 (1949) S. 215—220. [Ref. Glastechn.
Ber. 23 (1950) S. 45.]

[8] Hacy, H. E.: Experimental evaluation of beam-bending
method of determining glass viscosities in the range of
108 to 1015 poises. J. Amer. ceram. Soc. 46 (1963) S. 93
bis 97. [Ref. Glastechn. Ber. 37 (1964) S. 482.]

[9] NemiLov, S. V. und PErrovskij, G. T.: Neues Verfahren
zur Messung der Viskositit von Glas. (Orig. russ.)
Z. prikl. Chim. 36 (1963) S. 222 —225.

[10] DierzEL, A. und BrRUCKNER. R.: Ein Fixpunkt der Zi-
higkeit im Verarbe1tunosbere1ch der Gliser. Schnellbe-
stimmung des Viskositats- Temperaturverlaufes. Glas-

techn. Ber. 30 (1957) S. 73 —79. (42779)

DK 532.137:539.384.2:666.11.01

Zihigkeitsuntersuchungen mittels der Balkenbiegung™)

Von Orro Gorr, Griinenplan

(Mitteilung aus dem Laboratorium der Deutschen Spiegelglas AG, Griinenplan)
(Eingegangen am 30. September 1965)

Es wird als neues ZihigkeitsmeBverfahren fiir Gliser im Erweichungsgebiet die freie Balkenbiegung beschrieben. Das neue
Verfahren gestattet Absolutmessungen im Zihigkeitsbereich von etwa 4-107 bis etwa 1-10!2 Poise. Ungefahr im gleichen
Zihigkeitsbereich sind damit auch relative Vergleichsuntersuchungen bequem moglich. Werden schnell ablaufende relative
Untersuchungen mit einer maximalen Zeitdauer von etwa 30 min verlangt, so empfiehlt sich der Zihigkeitsbereich von
4-107 bis 2-10° Poise. Fiir diesen Abschnitt betragen die Biegereaktionszeiten ungefiahr 3 bis 30 min.

Die erreichbare reproduzierbare Mel3genauigkeit im Vergleichsverfahren betrigt unter Voraussetzung angenihert gleicher
Wirmeleitfahigkeit der Gliser + 1,59, bezogen auf die Zihigkeit des Standardglases. Im Vergleich zu den bisher bekannten
MeBverfahren der Zahigkeiten im Erwe1chungsgeblet wurde gefunden, dal3 die freie Balkenbiegung ein hinreichend genaues
MeBverfahren darstellt, welches in der Lage ist, feinste Unterschiede in der Zihigkeit schnell und bequem zu ermitteln.
Kleinste Konzentratlonsanderunoen im Wasseroehalt der Schmelzen sowie geringfiigige Konzentrationsinderungen bei den
meisten Komponenten der Gliser wirken sich im Erweichungsgebiet sofort mef3bar aus. Die Schwankungen von Schmelze zu
Schmelze ein und derselben Glasart eines Kronglases unter kontrollierten Verfahrensbhedingungen liegen bei Zihigkeits-
verhiltniszahlen, welche sich bis zu + 159, bei 1-10° Poise unterscheiden kénnen.

Das neue Verfahren liefert ZihigkeitsmeBwerte, welche reell sind, weil jede thermische Zwischenbehandlung oder Zwi-
scheneinschmelzung der Proben vermieden wird.

Das MefBverfahren ist hinsichtlich seiner Durchfithrung einfach und kurzzeitig und wird von angelerntem Personal aus-
getibt. Der Zeitbedarf fiir die Ermittlung von sechs relativen Zihigkeitswerten betragt ungefahr 30 min. Die eigenen Untet-
suchungen fanden bevorzugt bei Zihigkeitswerten von 1-10° Poise statt.

Im Verlaufe der letzten Jahre hat es sich herausge-
stellt, dal3 die vorhandenen MelBverfahren zur Ermitt-
lung der Zihigkeit von Glas im Erweichungsbereich fiir
bestimmte Anforderungen unzulinglich sind. Insbe-
sondere wird hier an die Problemstellungen gedacht,

welche mit der Ausfihrung von Verschmelzungen in
Verbindung stehen.

*) Vorgetragenauf der Sitzung des Ausschusses Rheologie
der Verfahrenstechnischen Gesellschaft am 2. 3. 1965 in Bonn.



