Messung grofier Zahigkeiten bei tiefen Temperaturen
mit dem Vogel-Ossag-Steigrohr

Von J. HENNENHOFER und W. FRITZ, Weida
(Mitteilung aus dem Deutschen Amt fiir Maf und Gewicht, Weida/Thiir.)

Bei der Priifung von zadhen Stoffen, besonders von Olen, waren wir vor einiger Zeit vor die Aufgabe
gestellt, ein geeignetes MeBverfahren fir die Ermittlung der Viskositat sehr zéher Flissigkeiten
(10* bis 107 cP) auszuarbeiten. Das MeBverfahren sollte dabei einmal mit méglichst einfachen und
schon in der Praxis eingefiihrten Geréten arbeiten und zum anderen auch im Gebiet tiefer Temperaturen
bis etwa —80° brauchbar sein. Fur die Lésung dieser Aufgabe erwies sich das sonst kaum beachtete
Vogel-Ossag-Steigrohr als ein brauchbares Melligerat. Da sich das Steigrohr inzwischen auch bei
anderen an der fritheren Physikalisch-Technischen Reichsanstalt durchgefiihrten Versuchen mehr-
fach bewahrt hat, werden im folgenden das MeBverfahren néher beschrieben und einige wesentliche
' Versuchsergebnisse mitgeteiit!).

Obere Mellgrenzen der gebrduchlichen Viskosimeter
bei sehr groBBer Zdhigkeit

Bei allen technischen Kapillarviskosimetern wird die Kine-
matische Zihigkeit v oder die dynamische Zihigkeit » der Fliissig-
keit aus der Geratekonstante (Durchlaufzahl) k bzw. ¢ und der
gemessenen Laufzeit t [s] bestimmt:

v [cSt] = k.t bzw. 5 [cP] =c. ¢ M.

Die Konstanten k und ¢ sind gleichzeitig ein Kennzeichen fiir den
MefRbereich der betreffenden Gerate, da im praktischen Gebrauch
die Laufzeiten schon mit Riicksicht auf die Konstanthaltung der
Temperatur im allgemeinen nicht zu dbermiBig lang werden
diirfen.

Auf dieser Basis it sich die Verwendungsmoglichkeit der
tiblichen technischen Viskosimeter im Gebiet hoher Zihigkeit in
einfacher Weise beurteilen: '

1. Das Ubbelohde-Viskosimeter wird hergestellt mit einer grof-
ten Konstanten k = 10, ist also fiir sehr zihe Fliissigkeiten un-
geeignet.

2. Beim Vogel-Ossag-Viskosimeter, Bild 1, arbeitet man beim
Verfahren a (Flissigkeit flieBt unter der Wirkung der Schwere aus
fkinem. Z&higkeit v, Konstante k]) im allgemeinen ebenfalls nur
mit Kapillaren, deren Konstanten unterhalb der Grenze k = 10
bleiben, beim Verfahren b (ein konstanter Uberdruck von 60 cm WS
driickt die Fliissigkeit von unten nach oben durch die Kapillare
[dyn. Zahigktit 7, Konstante c]), kommt man etwas weiter, bis
¢ =50 (v, - v- g, wobei g = 1). Eine obere Grenze fiir den Durch-
messer ist grundsatzlich immer dadurch gegeben, daBl das Gesamt-
volumen des Kapillarrohrs (einschlieBlich des MeBvolumens zwi-
schen den beiden Marken) kleiner sein muB als das Volumen im
AufnahmegefiB a, vgl. Bild 3, gerechnet vom Rand des Uberlaufs b
in Bild 3 bis zur Eintauchtiefe der Kapillare, Durch Ausmessen
dieser Volumina und der Eintauchtiefe 148t sich leicht ausrechnen,
daB ein groBtmoglicher Kapillarradius von etwa R = 0,5 cm ge-
rade noch zuldssig ist, woraus sich Konstanten von der Grofen-
ordnung k :: 60 bzw. ¢ = 300 ergeben wiirden. Man erkennt, daB
die Auslaufviskosimeter nicht geeignet sind, um Zihigkeiten im
Gebiet von 10% bis 107 ¢St in einfacher Weise messen zu kéanen.

3. Das Héppler-Viskosimeter als Kugelfallgerat ist in dieser
Beziehung giinstiger. Die dynamische Zihigkeit wird hier nach
der Formel
&)
berechnet, wobeiA g - 0, — 9die Differenz zwischen der Dichte g,
der Fallkugel und der Dichte gy der Fliissigkeit bedeutet. Fir die
kieinste Kugel des fiblichen Hdppler-Gerates ist ¢ = 40. Setzt
man im Mittel fiir alle Fliissigkeiten 07 - 1, dann konnen ¢ und Ag
zu einer Geritekonstanten ¢’ = 700 zusammengefaBt werden, und
man erhdlt als obere MeBgrenze beim Héppler-Viskosimeter nihe-

n=c.t-AQ

1} Einzelne Versuchsdaten hat der erstgenannte Verfasser ohne nidhere Angaben dber
das Verfahten bereits in anderem Zusammenhang verbffentiicht, vgl. J. Hennenhofer,
0! u. Kohle 39, Nr. 29 30 [1943].
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rungsweise n = 700 ¢ [cP]. Diese Konstante ist groB genug, um
bei ertriglichen Laufzeiten { gerade bis zur unteren Grenze des
angestrebten MeBbereichs zu kommen. Im Gebiet tiefer Tempera-
turen hat jedoch das Hdppler-Viskosimeter den Nachteil, da man
es wegen der Vereisung ohne besondere Kiltekammer kaum noch
benutzen kann.

Das Steigrohrverfahren

‘Das Steigrohr entsteht aus der normalen Vogel-Ossag-Kapillare
durch das Weglassen jeder Erweiterung, Bild 1.

Biid 1
Kapillarenarten beim Steigrohr(links) und dem normalen Vogel-Ossag-Viskosimeter (rechts)

Aufbau des Vogel-Ossag-Viskosimeters mit Steigrohr

In Bild 1 ist rechts die normale Vogel-Ossag-Kapiilare ver-
suchsfertig?) in das Aufnahmegefd8 eingeschraubt gezeigt, links
der Einbau des Steigrohres.

Versuchsdurchfiithrung

Die Versuchsanordnung ist schematisch in Bild 2 dargestellt.

Beim Versuch wird die zu priffende Fliissigkeit aus dem Uber-
laufgef4B b mit einem konstanten Uberdruck (Druckrohr €) von
60 cm WS im Steigrohr ¢ hochgedriickt und mit einer Stoppuhr
die Zeit gemessen, die der Fliissigkeitsmeniskus braucht, um den
Weg zwischen den am Steigrohr eingedtzten Ringmarken zuriick-
zulegen. Der Uberdruck wurde mit Hilfe von PreBluft aus einer

) Richtlinien far Einkauf und Prafung von Schmicrstoffen, 1939,
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Stahlflasche f hergestetit. Zur genauen Druckeinstellung und Kon-
stanthaltung ist der Manostat k parallel geschaltet, der aus einem
etwa 1 m langen mit Wasser gefiiliten Zylinder [ besteht, in
welchen das Luftrohr m je nach dem gewiinschten Uberdruck
(Manometer n) verschieden tief eintaucht. Der Manostat arbeitet
richtig, wenn aus dem Luftrohr m gleichmiBig und stetig Luft-
perlen in das offene Zylinderrohr [ entweichen. Das Steigrohr
kann mit derselben Fillung immer nur fir eine Messung verwendet
werden; es ist vor jedem Versuch neu zu reinigen.

Beim Arbeiten mit dem Vogel-Ossag-Steigrohr im Gebiet tiefer
Temperaturen wird nach dem Einbringen des Gerd4ts von normaler
Temperatur in den Thermostaten — infolge der thermischen Zu-
sammenziehung — das Olvolumen im Aufnahmegefif8 kleiner, so
daB die Anfangsbedingung: ,volles Uberlaufgef48* nicht mehr
erfiillt ist. Es ist daher zweckmiiBig, das Innenthermometer T,
erst dann in das AufnahmegefdB einzusetzen, wenn das Ol unge-
fdhr die MeBtemperatur erreicht hat. Im dbrigen sind geringe
Anderungen des Olvolumens fr die Messungen ohne Bedeutung,
denn die durch die Volumenverkleinerung hervorgerufene Ande-
rung der mittleren Druckhihe macht erst in dem extremen Fall
einer Temperatursenkung von 100° ctwa 0,5%; aus.

Fiir weite Steigrohre kionnen die normalen AufnahmegefiiBie
nicht verwendet werden. Es sind firr diese Zwecke GefiBe mit
einer groBeren Bohrung im Deckel hergestellt worden, damit das
Steigrohr durchgefithrt werden kann. Alie anderen Abmessungen
des AufnahmegefdBes sind aber unverindert erhalten geblicben,
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Bild 2
Versuchsanordnung fiir die Steigrohrversuche (schematisch)

Vogel-Ossag-Aufnahmegerit

Uberlaufgefad

Steigrohr

Vakuummantelgefa (Therinostat) fiir normale und tiefe Temperaturen
Druckleitung

Druckflasche

Reduzierventil

Pufferflasche

Druckleitung

Manostat

Glaszylinder

Luftrohr

Manometer zur Messung des Oberdrucks

Ruhrer

T., Ty Thermometer zur Temperaturmessung im Thermostaten tzw. in der
zu untersuchenden Flissigkeit

NazsxeyRtw e AN TR

Auswertungsverfahren

Die allgemeinen Voraussetzungen fiir die Hagen-Poiscuille-
sche laminare Stromung in Kapillaren sind beim Steigrohr nicht
mehr erfilllt, Die Stromung im Steigrohr ist nicht statiounar,
die Kapillarlinge wiichst bei konstantem Druckgefilie wihrend
des Versuchs, d. h. die Stromungsgeschwindigkeit nimmt dauernd
ab. Nun liegen aber fiir den hier betrachteten MeBbereich die
Reynoldsschen Zahlen so niedrig, nimiich etwa zwischen

w-d

Re=—- —
v
Gebiet der ,,schleichenden Bewegungen fillt, in welchem die

-3 -6
=+ 10 bis 10 , so daB die Steigrohrstromung in das
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Trédgheitskrifte gegeniiber den Reibungskriften mit Sicherheit
vernachldssigt werden konnen. Wir haben infolgedessen far eine
angendherte Rechnung den normalen Hagen-Poiseuilleschen An-
satz beibehalten lediglich mit der Einschrinkung, daB vor der
ersten Mefmarké eine hinreichende Vorlauflinge /, vorhanden ist.
Die Versuche zeigen, daB diese Annahme mit geniigender An-
ndherung zuldssig ist.

Wir bezeichnen, vgl. Bild 3, mit

n [cP = centi Poise] die dynamische Zihigkeit des zu unter-
suchenden Stoffes bei der MeBtemperatur,

v [cSt = centi Stokes] die kinematische Zihigkeit,

f; [s] die mit der Stoppuhr beobachtete Laufzeit zwischen den
zwei MeBmarken M, und M,

R [cm] den Radius des Steigrohrs,

Iy [cm] die Vorlauflinge = Linge I, des Steigrohres vom Ein-
lauf bis zur MeBmarke M,

{; [cm] die Linge des Steigrohres vom Einlauf bis zur MeB-
marke M, :

I-1, den Abstand zwischen zwei bestimmten vorgegebenen MeB-
marken M, und M, zu welchen die Laufzeit t; gehort,

Ap dyn den wirklichen, dic Strémung treibenden Uberdruck
cm?

= Wirkdruck = p, — mittlere Flussigkeitssiule im Steigrohr
oberhalb des Uberlaufniveaus,

Apg = konst = 60 cm WS bei 20° = 58800 dyn/cm? den kon-
stanten, von auBen aufgegebenen Uberdruck,

o [»fcﬂ die Steigrohrkonstante fiir die MeBstrecke (I; — ;) zwi-
! s Jschen den MeBmarken My und M,
ol-

W
Bild 3 M i1l
Einbau und wichtigste Daten fiir die Steigrohr- No

versuche

Aufnahmegerit
Oberlaufgefa
Steigrohr
Oberlauthakchen
Druckleitung

ARG oR

Dann setzen wif entsprechend der obigen Annahme in iblicher
Weise wie bei vollkommen stationdrer Stromung an:
n=¢-t;  [cP] 3.
Je nach Wahl der MeBmarken erhalten wir verschieden groBe
Konstanten ¢;; z. B. ist die Steigrohr-Konstante ¢, (Laufzeit
zwischen M, und M,, vgl. ndchsten Abschnitt) in erster Niherung
doppelt so grof wie 2 (Laufzeit zwischen My und Mj), wenn
(,—1) = (I,—lp) d. h. (I,—lg) = 2 (I,—Ilp), vgl. Abschnitt Nihe-
rungsgesetz. Das erste Ziel der nachstehend beschriebenen Versuche
war zu zeigen, daB die Konstanten ¢; unabhingig von den ver-
schiedenen Versuchsbedingungen, d. h. wirkliche Gerédtekonstanten
sind. Der MeBbereich des Steigrohrs kann an Hand der Betrach-
tungen in demr Abschnitt Naherungsgesetz abgeschitzt oder be-
rechnet werden: man kommt beim Steigrohr ohne Schwierigkeit
bis ztt maximalen Werten ¢, = 20000. Das bedeutet eine erheb-
liche Erweiterung des MeBbereichs im Vergleich zu den idblichen
Viskosimetern (s. 0.).

Das Steigrobr als Mehrkonstantengert

Beim Steigrohr stellt die Kapillare gieichzeitig das Volumen-
meBgerit (jeweils zwischen 2 MeBmarken) dar, vgl. Bild 3 und in
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Bild 1 das VolumenmefgefiB der normalen Vogel-Ossag-Kapillare.
Diese Konstruktionseigenheit kann man zu einem wichtigen meB-
technischen Fortschritt ausniitzen. Durch Unterteilen der ge-
samten praktisch benutzbaren Mefstrecke zwischen ly und /; durch
eine entsprechende Zahl von MeBmarken My, M,, M, .... bis M;
in Teilstrecken kann man erreichen, daB bei einem einzigen Ver-
such (cinmaliges Steigen der Fliissigkeit beginnend bei der Mef-
marke My, Linge /g) mchrere Laufzeiten f; bis f; abgelesen und
damit einmal beim selben Versuchsgang mehrere Kontrollversuche
und dariiber hinaus auch gleichzeitig Versuche in merklich ver-
schiedenen MeBbereichen durchgefiihrt werden kénnen. Man kann
so verschiedene unabhiingige Zahlenwerte fiir die Zihigkeit der
Versuchsflitssigkeit gewinnen, wenn man die Gl %, = 6,fy;
na Gy usw. zugrunde legt.

Eine weitere Variation ist moglich: Man miBt die Laufzeit
nicht von der Marke M, ab, sondern jeweils von MeBmarke zu
MeBmarke und gewinnt dann fir die MeBstrecken My bis M,
M, bis M, usw. Konstanten ¢,’, ¢,” usw. Diese Konstanten ¢;
dndern sich Lings des Steigrohres viel weniger als die Konstantenc;.

Versuchsergebnisse mit dem Steigrohr
Nachpriifung der Anwendbarkeit der Gleichung (3)

Als erstes Gerit wurde cin Steigrohr Nr.21676 gepriift, das eine
Radius im Mittel von etwa R -- 0,0715 cm hatte. Die Vorlauf-
liinge {, betriigt fiir dieses Rohr [, == 9,0 cm; es sind 6 Ringmarken
vorhanden mit folgenden Abstinden:

MeBmarke M, :{; = 9,00 cm
" M, = 10,19
" M,:1, = 11,39 ,,
. Myl = 1259
. M, : 1, =1379
” Ml = 15,02,

Dieses verhiltnismiBig enge Steigrohr (das nicht zur Messung
extrem groBer Zihigkeiten geeignet ist) wurde ausgewidhlt, um
zunidchst einmal an den Normalfliissigkeiten der Reichsanstalt
nachzupriifen, ob iiberhaupt der Ansatz (3) zulissig ist.

Die Laufzeiten wurden bei den Versuchen mit Hilfe einer
Stoppuhr mit Schleppzeiger gemessen; es ist mit {, die Laufzeit
des Fliissigkeitsmeniskus von der MeBmarke Mgy bis zur MeB-
marke M, bezeichnet usf.

Aus der Zihigkeit der verwendeten Normalfliissigkeiten bei
der betreffenden Versuchstemperatur konnen dann die Gerite-
konstanten nach Gl. (3) ermittelt werden.

e - L usw. [Sl—)]
T A s -
Als Normalfliissigkeiten wurden 2 Ole verwendet; Zahlentafel 1
enthilt das Ergebnis.

Zahlentafel 1
Prifung des Steigrohrs 21676 mit zwei Normaldlen
MeBmarken- Laufzeiten in [¢] ??riiéf)l;g]nsﬁgtle
bereich Versuch 1 ‘ Vcr;uch ’ Vcr:uch{ Mittel i Gl 4
A) Normalil 1940/12; Versuchstemp. d= 0° C; n = 50530 cP
M, bis M, 159,0 | 1592 | 1589 ¢, = 318,0
M, bis M, 345,0 3442 3437 ¢, == 1470
M, bis M, 555,5 555,0 554,7 3 == 91,09
Mgy bis M, 792,0 790,5 79,6 c¢ = 63,91
M, bis M, 1064,3 | 1062,0 | 1062,6 €y = 47,55
B) Normalil 1940:11; Versuchstemp. d:== —16° C; n = 64550 cP
M, bis M, |16,=203,6 | 2027 — 203,2 ¢ == 317,7
Mgy bis M, 1y == 440,7 438,6 — 439,7 c,= 146,8
M, bis M, ty= T11,1 708,5 — 709,8 €y = 90,94
M, bis M, | t,== 1012,71 10090 | — 1010,9 ¢,= 63,85
M, bis My | 3= 13630 13640 | — 1363,5 o= 47,34

Mittelwerte tiir dic Konstanten ¢; aus A und B
¢, == 317,9; ¢,= 146,9; ¢, == 91,02; ¢, = 63,88; ¢,= 47,45

Aus der guten Ubereinstimmung der beiden Versuchsreihen
darf man schlieBen, da Gl (3) noch anwendbar ist, und zwar
firr jeden der untersuchten MeBmarkenbereiche.

Zur weiteren Bestitigung wurde mit dem gleichen Steigrohr
21676, dessen Geritekonstanten nach Zahlentafel 1 nun bekannt
sind, die Zihigkeit ciniger synthetischer Ole fir die verschiedenen
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Zahientafel 2
Messung der Zahigkeit einiger Ote mit dem Steigrohr 21676

Gerate- || O1 1940/7 | O11940:12 | O 1940.9 01 1940/12

MeBmarken- stn;%r:; b= —20°C | 5= +20%C| b= —25°C| b = —10°C
bereich Zahig- Zahig- Zihig- - | Zahig-
‘i(cp) th‘t“[f] keit n Z'jiat“[';] keit qztiat“[f;] keit 1 La‘[‘g“' keit n

S R I i M P ) cP
M, bis M, | 3179 8,0 | 2543 | 16,0 | 5086 | 107,0 | 34020| 687,6 | 218600
M, bis M, | 146,9 | 17,3 | 2541 | 34,2 | 5024 | 231,6 | 34020| 1488,6 | 218700
M, bis My | 91,02 |l 27,8 | 2530 | 55,2 | 5024 | 371,4 | 33800| 2394,8 | 218000
M, bis M| 6388 || 39,7 | 2536 | 78,9 | 5040 |530,2 | 33870| 3418,5 | 218400
M, bis My | 47,45 | 53,5 | 2539 |105,9 | 5025 [ 715,0 | 33930{ 4597,0 | 218100

2538 cP 5040 cP 33930 cP 218400 cP

Mittelwerte ny, +0,2% 40,49 40,29 +0,1%

MeBbereiche und bei verschiedenen Temperaturen gemessen und
die Ergebnisse miteinander verglichen, Zahlentafel 2,

Aus den in den Zahlentafeln 1 und 2 mitgeteilten Ergebnissen
geht hervor, daB die Produkte ¢;f; fiir eine Newtonsche Fliissigkeit
beliebiger Zihigkeit in jedem MeBmarkenbereich konstante Werte
liefern. Die Brauchbarkeit des Steigrohrs und die Anwendbarkeit
von Gl. (3) ist damit erwiesen. Die mittleren Versuchsstreuungen
bis zu 4 0,49% miissen in Anbetracht der tiefen Temperaturen
(schwierige Regelung des Thermostaten) als gering bezeichnet
werden.

Priifung des Fliefverhaltens nicht Newtonscher Fliissigkeiten

Bei den Versuchen des vorigen Abschnitts war mit dem Steig-
rohr wie mit einem normalen Viskosimeter gearbeitet und seine
Eignung als solches experimentell bewiesen worden. In den fol-
genden Versuchen soll nun die Brauchbarkeit des Steigrohrs im
Zusammenhang mit der Untersuchung von ,,nicht Newtonschen
Fliissigkeiten* gepriift werden, bei welchen, wie es z. B. erstarrte
Ole h#ufig zeigen, wichtige anomale FlieBerscheinungen (z. B.
Strukturviskositit) auftreten. Im wesentlichen sind die ,,nicht
Newtonschen**  Fliissigkeiten dadurch gekennzeichnet, daf ihre
Zihigkeit — sofern weitere EinfluBgroBen (thermische und meB-
technische Vorbehandlung usw.) ausgeschaltet sind — eine Funk-
tion der Schubspannung ist und im allgemeinen mit wachsender
Schubspannung abnimmt. Aus Messungen mit den iiblichen Viskosi-
metern kann man hiertiber keine Auskunft erlangen, da diese im
allgemeinen mit konstanter Schubspannung arbeiten. Beim Steig-
rohr aber nimmt die Schubspannung wihrend des Versuchs (An-
steigen des Meniskus = zunehmende Linge der Kapillare) ab,
ungd man hat also die Maglichkeit, an Hand eines einzigen Versuchs
aus der Konstanz bzw. Nichtkonstanz der Produkte ¢;f; zu ersehen,
ob die untersuchte Fliissigkeit sich normal (Newtonsche Fliissig-
keit) oder anomal verhilt.

Einige im folgenden aufgefiihrte Versuchsbeispiele magen zei-
gen, daB eine solche Beurteilung eines Stoffes an Hand eines
einzigen Steigrohrversuches sicher und zuverldssig gewonnen wer-
den kann.

Zahlentafel 3

Anomales FlieBverhalten von QOlen; nachgewicsen mit Hilfe eines Steigrohr-
versuchs. Steigrohr 21676

01 Nr. I11 Ver- Nerag-Ol Ol B Ver- Ol C Ver-
MeB- Kon- | suchstempe- Versuche- suchstempe- || suchstempe-
marken- |[stanteC; ratur —10,5° {| temperatur —15°|| ratur +2¢ ratur —30°
bereich {cP/s] [[Laufz.[Zidhigk f|Laufzeit | Zahigk. [[Laufz.]Zahigk.|Laufz, |Z4higk.
(x] | [cP] (s] [cP} ] {s] | fcP] il fs] [cP)
M, bis M, | 317,9 51,8 16470 |( 151,3 | 48100 || 2,6 826 | 538,0 |171000
M, bis M, | 146,9 112,6 | 16540 | 4948 | 72690 || 5,1 749 [ 1035 152000
M, bis Ml 91,02 | 183,3| 16680 1337,1 | 121700 | 7,8 710 [ 1467 [134000
M, bis M,j 63,88 |l 263,6 { 16840 || 26850 | 171500 j 10,8 690 — 4 —
M, bis M| 47,45 |[361,6 [ 17160 || 5229,0 | 248100 || 13,7 650 - —

In Zahlentafel 3 sind Steigrohrversuche (in gleicher Weise
durchgefithrt wie die Versuche der Zahlentafel 2) mit 4 Olen auf-
gefithrt, von denen bekamnt war, daB sie ein mehr oder minder
stark ausgeprigtes anomales FlieBverhalten zeigten, also nicht
mehr zu den Newtonschen Fliissigkeiten gerechnet werden diirfen,
Von Ol 11T war bekannt, daB schwache Fli¢Banomalien bei etwa
—10° auftreten wiirden; das Nerag-Ol war bei —15° von vorn-
herein als erheblich ‘anomale Flissigkeit gekennzeichnet, ebenso
fiir tiefe Temperaturen das O C. Von 01 B muBte auf Grund
seiner Herkunft ein anomales FlieBverhalten und zwar schon bei
Temperaturen iiber 0¢ erwartet werden. Aus Zahlentafel 3 ist zu
ersehen, daB der Steigrohrversuch auch ohne diese Vorkenntnis
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geniigt hitte, um das charakteristische FlieBverhalten dieser vier
herausgegriffenen Fliissigkeiten deutlich zu offenbaren. Fir O 111
ist n nicht konstant wie etwa bei cinem der Normalile, sondern
wird mit der abnehmenden Schubspannung gréBer, wie erwartet;
im besonders verstirkten Maf ist dies fiir das Nerag-Ol ersichtlich.
Der Versuch mit O B erhebt wegen der sehr kurzen Laufzeiten
keinen Anspruch auf besondere Genauigkeit; doch sind die wesent-
lichen Erscheinungen deutlich zu erkennen, Die Zihigkeit nimmt
aber hier scheinbar mit abnehmender Schubspannung ab. Fs
handelt sich bei diesem Stoff um ein sehr paraffinreiches und schon
bei —2¢ stockendes Gemisch. Solche Ole zeigen aber meist einen
ausgeprdgten Anlaufeffekt, weil sich bei ihnen in der Nihe der
Stockpunkttemperatur groBe Paraffinmengen abscheiden und ein
Geriist bilden, das beim FlieBen mechanisch zerstért wird. Dieser
Anlaufvorgang itberdeckt den normalen Einflu der Schubspannung
(vgl. Ol 111 und O1 B) villig, so daB das umgekehrte Verhalten:
Abnahme der scheinbaren Zihigkeit mit abnehmender Schub-
spannung, auftritt. OIC war ein paraffinreiches Erdolprodukt; die
wesentlichen Merkmale seines anomalen FlieBverhaltens sind aus
dem Steigrohrversuch ohne weiteres offenbar; der langen Laufzeit
wegen wurde auf eine Fortsetzung der Messungen verzichtet.

Die Versuche der Zahlentafel 3 zeigen abschlieBend, daB man
mit Hilfe des Steigrohrs in einfacher Weise untersuchen kann, ob
bei einem Ol bei einer bestimmten Versuchstemperatur schon
FlicBanomalien eintreten oder nicht. Die letzten kinnen als Zahig-
keitszunahme oder als Zihigkeitsabnahme beobachtet werden, je
nachdem, ob der EinfluB der Schubspannung oder der EinfluB
der Strukturzerstorung (Anlaufeflekt) iiberwiegt.

Anwendung des Steigrohrs zur Priifung sehr zdher Stoffe

Um die Anwendbarkeit des Steigrohrverfahrens auf die Mes-
sung extrem groRer Zihigkeiten nachzupriifen, wurde ein sehr
weites Steigrohr Nr. 21696 untegsucht. Dieses Steigrohr hat einen
mittleren Durchmesser von rd. 7,7 mm und eine Vorlauflinge
von [, =: 75 mm. Es sind 11 MeBmarken M, bis M,, vorhanden,
deren Abstand jeweils rd. 10 mm betragt; somit gibt es 10 Gerate-
konstanten ¢;. Zur Messung der Konstanten ¢; wurde das bei —10°
gepriifte Ol 1940/12 benutzt, als dessen dynamische Zzhigkeit bei
dieser Temperatur gemaB Zahlentafel 2 der Wert 7y = 218400 cP
anzusetzen ist, Zahlentafel 4.

Zahlentafel 4

Pritfung cincs sehr weiten Steigrohres Nr. 216096 mit einem zdhen Norn.mliil
Versuchstemperatur —10,0%; n= 218400 cP

stante
MceBmarken- Laufzeit c T:(C"E:'Ia tL“
bereich i -—|=
creic [s] : i
M, bis M, 17,68 12350
M,y bis M, 37,63 5800
M, his M, €0,20 3628
M, bis M, 85,90 2542
M, bis Mg 113,4 1926
M, his M, 145,2 1504

Mit dicsemn gepriften Steigrohr 21696 wurden dann anschlie-
Bend zwei sehr zihe Stoffe untersucht, Zahlentafel 5, ohne daf
Schwicrigkeiten auftraten.

Zahlentafel 5

Das Steigrohr 21696 liegt mit seinem Durchmesser noch nicht
ganz an der extrem moglichcn Grenze; es konnten mit diesem
Gerdt Zihigkeiten von 107 ¢cP bequem gemessen werden. Man
muB sich dann eben nur auf die Ablesung der MeBmarken M,
bis M, beschrinken.

Niherungsgesetz fir die laminare Strémung
im Steigrohr

Oben war bereits kurz dargestellt worden, daB die Stromung
im Steigrohr nicht mehr stationir’/ist. Im folgenden soll nun das
angeniherte Gesetz der Steigrohrstromung entwickelt und an Hand
der bisherigen Versuche die Berechtigung des Ansatzes (3) noch
etwas scharfer bestitigt werden.

Nach dem Poiseuilleschen Gesetz der laminaren Stromung ist
die mittlere Stromungsgeschwindigkeit w in einem Rohr in einem
Querschnitt im Abstand [ vom Anfangsquerschnitt beim wirk-
samen Druckgefdlle Ap/l gegeben durch

— 100 R* Ap

PRtk Sl i

8 l
Dabei ist auBer den bereits angegebenen Bezeichnungen
w die mittlere Stromungsgeschwindigkeit {iber den Rohrquer-
schnitt [cm/s],

n die dynamische Zihigkeit in [cP].
Bei dieser Stromungsgeschwindigkeit steigt der Meniskus in der

Zeit dt um die Strecke dl; es ist also w = :

(5).

L und
t

00 R* A

dr 100 R Ap (6).
dt 87 1

In erster Naherung darf man Ap als konstant betrachten; durch

Integration erhdlt man dann

100 R®
p—1p - A Ap - (t—1y) .
Setzt man als Randbedingungen:
t=0 [ =1, (MeBmarke M)
t =t I =1; (MeBmarke M)
so findet man als Naherungsgesetz
100 R® Ap :
R P S P PSP (8
Ky i R )
und somit
100 R* Ap 9)

Laur=1p)
Die Konstante c; ist nun ohne weiteres aus den Abmessungen

des Steigrohrs und dem wirksamen Druck Ap nach Gl (9) zu
berechnen und kann mit dem beobachteten Wert (¢;)gem. ver-
glichen werden.

Hierzu wire vor allem eine genaue Kalibrierung des Steigrohrs
mit Quecksilber notig gewesen, um den Radius R mit geniigender
Genauigkeit zu erhalten. Dieser Aufwand schien uns aber des-
wegen unangebracht, weil die handelsiiblichen Steigrohre — auch
die von uns benutzten — weder vollkommen kreisrund sind, noch
iiber die gesamte Linge iiberall den gleichen Durchmesser haben
(sie sind meist schwach konisch). Eine genaue absolute Uberein-
stimmung der berechneten mit den beobachteten Werten ¢; war
daher von vornherein nicht zu erwarten. Wir haben uns infolge-
dessen damit begniigt, den Verlauf von ¢; lings des Steigrohrs

Zahlentafel 6
Berechnung der Gerdte-Konstanten (¢; )y, des Steigrohres21676 nach GL 9
und Vergleich mit der gemessenen Konstante ("i)gcm.
R (Mittelwert)= 0,715 cm; 1. = 9,00 cm; Wirkdruck Ap= qu — ol &

't Zahigkeit schr vi it Hi i . Mttt O3 Wirk- ;
Messung der Zahigkeit schr viskoser Ole mit Hilfe des Steigrohres 21696 Mbi- i , \ siilulc /',;, d[\:wk ifi)bnr. 7(5],])%:‘,‘}" (Ci) gem
arken- 2_ o Lahlemafs| M 778680
Konstante | O1 1940/12 0119362 hareieh | temy (12—1?) Bild 3| rah [cP] <P (e
Mcbwarken- | ¥ ‘ Versuchstemp, —25,2° Versuchstemp., —16,0° fem) El_] | - [T] i) ber.
bervich jrahtentafcl 41y 0y euit | Zanigkeit | Laufzeit | Zahigkeit M, bis M|, = 10,19] 2284 7,3 | 52560 | 2041 | 3179 1,081
[ LeP] ' [s] [cP) [cP) M,y bis M. Jl,== 11,39 48,73 7,9 | 52060 136.5 146,9 1,076
M, bis Mj|l;= 12,50 | 77,51 8,5 | 51550 8.0 91,02 1,071
M, bis M, 12350 281,6 3,478 . 10¢ 322,5 3,083 . 10¢ M, bis MJ'i= 13,70| 109,16 a1 | 51050 50.8 63,88 1,069
M, bis M, 5800) 602,6 3,495 690,0 4,002 M, bis Myliy = 15,02 144,6 0,7 | 505340 | 34,7 47,45 1,062
M, bis M, 3628 93,4 3,499 104.5 4.007
M, bis My | 2542 1370 3,483 1559 3,963 ) gemn
Mg bis My | 1926 1816 3,408 2068 3,083 [12-1(;.1)2] (€ per | (€77 o bi Jgemn.
M,y bis M, ‘ 1504 2280 3,429 — — i Eber AR TR e
. 3,48 10° 3,99 1 M, bis M| 1= 10,19 2284 | 7.3 52560 | 294.1 317,9 1,081
Mittehwerte n g 40,5%, 0,4 M, bis My l,— 11,30 25.89 1 H5 | 51550 | 2545 | 2734 1074
M, bis My} ;= 12,50| 28,78 9,7 50540 | 2244 | 2305 1,067
Lo ) . . . . M, bis M= 1379 3165 1 109 49330 2000 | 2140 1,070
Auch in diesen beiden extremen Fillen ist die Versuchsgenauig-  |ar bis Mg s5—= 15,02) 35,44 | 121 48510 l 175.0 185,8 1,062
keit gut. Die Ergcbms.s.e sind insofern bemerkenswert, als der Zut Berechnung: o
Steigrohrversuch beide Ole noch als normale Flissigkeiten (ohne Ape= 60 cm WS bui 20°== 60 p, g= 5872()0%1; pyp = 0,998 g cn®
Strukturviskositit) charakterisiert, obwohl die Versuchstempera- Ap = ip, — phy g= Ap, — 0,86 hy; 980,665 p ==0,86 grem?
turen um 2° bis 3° unterhalb des Stockpunktes der Ole lagen. £ = 980,665 cm’s?
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rechnerisch genau auszuwerten; hierfiir mochte auch die Ermitt-
lung des Rohrdurchmessers lediglich im Anfangs- und im End-
querschnitt des Steigrohrs (mit Hilfe von Dornlehren) ausreichen.

"Zahlentafel 6 enthélt alle Daten und zeigt den Gang der Rech-
nung fiir das Steigrohr 21676 als Beispiel.

Aus den letzten beiden Spalten der Zahlentafel 6 wird deutlich,
daf} zwar, wic erwartet, infolge der Unsicherheit in der Bestim-
mung des Rohrradius und der Unvollkommenheit des Steigrohrs
die absoluten Werte der berechneten und der gemessenen Werte
sowohl von ¢; als auch ¢/ voneinander abweichen, daB aber das
(€ gem. bis auf einen klei tant ist, d
&) is auf einen kleinen Gang konstant ist, d. h.
die Steigrohrstrémung gehorcht trotz der bedeutenden Vernach-
lassigungen mit guter Genauigkeit dem Gesetz (8 bzw. 9). Noch
deutlicher ist die Parallelitit von (¢;) g,y und (¢;)p,,, an Hand von

Bild 4 zu erkennen. Damit ist dic allgemeine Anwendbarkeit des
Steigrohrs als zuverlissiges relatives MeBinstrument zur Messung
der Zihigkeit innerhalb praktisch zuldssiger Unsicherheitsgrenzen
nachgewicsen. Die Unsicherheitsgrenzen betragen fiir die allgemeine
Anwendung ungefihr 4 [—29, sind also nicht hoher als beim

s

normalen Vogel-Ossag-Viskosimeter,

Verhiltnis

o
s

708 ;

S
=

Stewgronr -konstante £

00 -y

7

5584 Medmarken ——=

Bild 4
Vergleich der nach G () berechneten Konstanten (cjjper. bzw. (€;') poy. des Steig-
rohirs 21676 mit den experimentell ermittelten Werten (fi}gm: bzw. (C'i/gem nach Zah-
lentafel 1; vgl. Zahlentatel 6

Der Fliissigkeitsthermostat fiir tiefe Temperaturen

Der bei den  Steigrohrmessungen verwendete Flissigkeits-
thermostat hat sich auch bei anderen Viskositatsbestimmungen

B5ES)

Bild 5
Thermostat fiir viskosimetrische Versuche bej ticfen Temperaturen (schematisch)

Vakuwmnmantelgefds
Deeckel mit Wiarmeschutz
Kihlrohr aus Glas
Vakuummantveiheber
Vakuununantelvorratsgefiao
Verbindungsrohe
Luftrohr mit Manostaten
Glaszylinder
Schlauchkiemme
Manometerteilung
Rithrmuotor

Riihrer

Thermometer

FI~m~amannon

=
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im Gebiete tiefer Temperaturen an der Reichsanstalt besonders
bewihrt. Es handelt sich um ein durch verdampfende fliissige Luft
gekiihltes Alkoholbad. Das Arbeitsprinzip dieses Thermostaten ist
schon lange bekannt3). Es erscheint uns jedoch niitzlich, diese
Kiihleinrichtung in ihrer fiir Viskositatsmessungen entwickelten
Form noch einmal kurz zu beschreiben, Bild 5:

Das mit einem Sichtstreifen versehene VakuummantelgefiB a
ist mit Alkohol gefiillt. Das Kiihlrohr ¢ aus Glas ist an den Vakuum-
mantelheber d angeschlossen, der in die mit fliissiger Luft gefiillte
Vorratsflasche (VakuummantelgefdB) e eingefiihrt ist; der Heber d
ist an seinem Ende mit einem Gummischlauch fast bis zum Boden
der Vorratsflasche verlangert. Der Gasraum der Flasche e ober-
halb des Fliissigkeitsspiegels ist durch das Rohr { mit dem Rohr g
verbunden, welches in das mit Wasser gefallte Gefa /1 eintaucht.
Mit der Schlauchklemme i kann der Weg von ¢ nach g abgesperrt
werden.

Der Thermostat wird in folgender Weise betrieben: Durch das
Verdampfen der fliissigen Luft entsteht im VakuummantelgefiB
ein Uberdruck, der einmal fliissige Luft durch denn Heber d in das
Kiihirohr ¢ treibt und zum anderen gasformige Luft uber f in das
Eintauchrohr g; aus dessen unterer diisenartiger Offnung kann
die Luft in Blasen entweichen und im wassergefiillten Glaszylinder A
nach oben aufsteigen. Der Druck in ¢ und damit auch die in das
Kiihlrohr ¢ gelangende Menge der flissigen Luft ist abhingig
von der Eintauchtiefe von g (d. h. von der Fliissigkeitssdule tber
der Ausstromungséffnung von g) und kann daher beliebig einge-
stellt werden. Praktisch wird die iiberstromende Menge der fliis-
sigen Luft so eingeregelt, daB zunichst mit Hilfe der Schlauch-
klemme i fiir eine Grobeinstellung gesorgt und dann durch Ver-
inderung der Eintauchtiefe von g (welche sich an der Teilung k
ablesen 14Bt) die Feineinstellung betatigt wird. Die im Rohr ¢
verdampfende Luft kithlt den Alkohol, der dauernd umgewilzt
wird. Im Deckel bist die Offnung zum Einhiingen des Viskosimeters
und eine weitere zum Befestigen des Thermometers n angebracht.

Der Betrieb dieses Thermostaten mit fliissiger Luft erlaubt
einmal eine rasche Abkihlung der Badfliissigkeit, sodann aber
anschlieBend ohne weiteres eine Feinregelung und Konstanthaltung
der gewiinschten Versuchstemperatur auf lange Zeit: Die auf-
tretenden Temperaturschwankungen Konnen bei einiger Versuchs-
erfahrung fiir alle Temperaturen bis zu etwa —90¢ innerhalb der
Grenzen von etwa 4+ 0,05° gehalten werden.

Zusammenfassung

Nach einer kurzen Betrachtung iiber die Brauchbarkeit der
iiblichen technischen Viskosimeter fir die Messung extrem hoher
Zidhigkeiten wird ein an Stelle der normalen Vogel-Ossag-Kapillare
zu verwendendes Steigrohr fiir das Vogel-Ossag-Viskosimeter be-
schrieben. Das MefBverfahren ist hierbei das gleiche wie beim
normalen Vogel-Ossag-Verfahren mit 60 cm WS Uberdruck. Da
sich beim Stromen des Oles durch das Steigrohr die Linge der
Flissigkeitssiule dauernd indert, gilt das Poiseuillesche Reibungs-
gesetz nicht mehr exakt. Doch kann gezeigt werden, dal in erster
Niherung der ibliche stationire Ansatz noch giiltig ist, nach
welchem die Zihigkeit proportional der Laufzeit ist, so dall man
jedem Steigrohr fiir einen gegebenen MeBmarkenbereich eine wirk-
liche Gerdtekonstante zurechnen darf. Langs des Steigrohrs nimmt
die Stromungsgeschwindigkeit ab; das Steigrohr kann aus djesem
Grunde gut als Mehrkonstantengeridt verwendet werden, bei dem
innerhalb eines einzigen Versuchs mehrere (etwa 6) Ablesungen
vorgenommen werden; das Endergebnis ist der Mittelwert dieser
Teilbeobachtungen. Begniigt man sich mit einer einzigen Ablesung,
dann iiberdeckt das Steigrohr einen MefBbereich, der mehr ais
10mal so groB ist wie der einer normalen Kapillare. Mit Hilfe des
Steigrohrs kann auBerdem schon mit einem einzigen Versuch ent-
schieden werden, ob die untersuchten Ole normaj flieBen oder ob
Strukturviskositit vorliegt.

Die verschiedenen Verwendungsmiglichkeiten des Steigrohrs
werden an praktischen Beispiclen (Bestimmung der Zihigkeit von
Olen bei tiefen Temperaturen) gezeigt. Zum SchluB wird der an
der fritheren Phys.-Techn. Reichsanstalt verwendete Regelthermo-
stat fir tiefe Temperatur&n beschrieben. [B 58}

%) F. Henning, Z. Instrumentenkde. 73, 33 [1913].
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