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MeBfehler beim Einsatz von Rotationsrheometern

Experimental errors

when using rotational rheometers

Rotationsrheometer sind haufig im Labor einge-
setzte MeBgerate zur Charakterisierung viskoser
und elastischer Eigenschaften von fliissigen und
pastosen Produkten. Sie ersetzen immer mehr
die traditionellen MeBgerate, wie Kugelfallvisko-
simeter, Viskowaage und Glaskapillarviskosi-
meter, Gerate, die Ergebnisse mit sehr kleinen
MeBunsicherheiten liefern. Die Erwartung, daB
die neuen und wahrscheinlich viel teureren Rota-
tionsrheometer die gleichen oder sogar noch
kleinere MeBunsicherheiten liefern, erfiillt sich
selten.

Man kann sagen, daB Rotationsrheometer schon
prinzipbedingt durch die Vielzahl der EinfluB-
parameter ,ungenau” sein miissen. Wenn darii-
ber hinaus die Gerate nicht optimal oder am
Rande der Spezifikationen eingesetzt werden,
ist die Enttduschung der Anwender vorprogram-
miert.

Die Problematik der moglichen MeBfehler wird
im folgenden am Beispiel der Viskositatsbestim-
mung gezeigt.

1 Messung der Viskositat

Die Viskositat ist eine physikalische KenngroBe, die
nicht direkt meBbar ist, wie z. B. Zeit, Masse oder
Lange, sondern abgeleitet werden muB. Es gibt zwei
Methoden, die Viskositat zu bestimmen, die vom
Prinzip und von den Moglichkeiten sehr unterschiedlich
sind. Beide Methoden haben ihre eigenen Starken und
Schwachen und bergen jeweils unterschiedliche
Fehlerarten.

1.1 Vergleichende Messung
mit Wasser als Bezugsnormal

Die kinematische Viskositat von Wasser hat bei einer
Temperatur von 20 °C einen international festgelegten
Wert von 1,0035 mm?/s, auf den sich im Prinzip alle
andere Viskositatswerte abstiitzen Dieser Bezug wird
an einem sogenannten ,Step-up“Verfahren mit Glas-
kapillarviskosimetern (Cannon und Ubbelohde) in
Normungsinstituten, wie z. B bei der Physikalisch-
Technischen Bundesanstalt (P.T.B.) in Braunschweig,
hergestellt. Etwas vereinfacht dargestelit, wird bei die-
sem Verfahren mit Hilfe von Wasser ein Glaskapillar-
viskosimeter kalibriert, das heiBt eine Kapillarkon-
stante ky,, bestimmt. Mit diesem Glaskapillarviskosi-
meter wird dann die kinematische Viskositat v einer
Normalfliissigkeit hoherer Viskositat bestimmt, und mit

Rotational rheometers are widely used in the
laboratory to characterise the viscous and ela-
stic properties of liquid and paste-like products.
They are increasingly replacing traditional
instruments such as the falling sphere viscome-
ter, visco-balance and glass capillary viscome-
ter, instruments which provide results with very
small experimental errors. The expectation that
the new, and probably much more expensive
rotational rheometers would produce the same,
or even smaller errors, is seldom fulfilled. it can
be said that rotational rheometers must inevitab-
ly be “inaccurate” because of the many different
factors which influence their performance. If, in
addition, the instruments are not used to their
best advantage, or near the limits of the specifi-
cation, the user’s disappointment is inevitable.
The problems of possible experimental errors
are discussed below, using viscosity determinati-
on as example.

1 Determination of viscosity

Viscosity is a physical constant which cannot be mea-
sured direct like time, weight or length, but has to be
derived from other data. There are two methods of
measuring viscosity, based on very different funda-
mental principles. Both methods have their advanta-
ges and disadvantages, as well as different kinds of
possible errors.

1.1 Comparative determination using water as referen-
ce substance

The kinematic viscosity of water af a temperature of
20 °C has a fixed value of 1.0035 mm?/s, a value on
which all other viscosity figures are based. This relati-
onship is established by standards institutes such as
the Physikalisch-Technische Bundesanstalt (P.T.B.) in
Brunswick, using glass capillary viscometers (Cannon
or Ubbelohde). In this method, a glass capillary visco-
meter is calibrated with water, i.e. a capillary constant
ke IS determined. This viscometer is then used to
measure the kinematic viscosity v of a standard liquid
with a high viscosity, and this liquid is then used to
calibrate the next glass capillary viscometer. In this
way one progresses in stages to higher viscosities.
Many such steps are needed, because a glass capil-
lary viscometer can only be used for a limited viscosity
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Abb. 5:
Abstandsfehler bei
Platte-Platte MeBeinrichtung

Fig. 5:
Distance errors in
plate-plate instruments

figung, so muB man geméaB Gleichung (16) Kegel mit
groBen Offnungswinkeln und groBen Radien wahlen,
um den Fehler klein zu halten. Jeder Rheometer-
hersteller liefert eine Palette von Kegeln, die vom
Anwender auch nach dem Gesichtspunkt der
Fehlerminimierung ausgesucht werden kénnen. Als
Faustregel gilt, daB Kegel mit Radien < 10 mm nicht
empfehlenswert sind und Kegel mit Offnungswinkeln
von 1 Grad und groBer einen guten KompromiB in
Bezug auf Substanzeffekte und Genauigkeit der
Einstellung darstellen.

2.3.2 Platte-Platte-MeBeinrichtung

Platte-Platte-MeBeinrichtungen werden seltener fiir
Standardmessungen eingesetzt, da das Geschwindig-
keitsgefélle eine Funktion des Radius ist. Am Rand der
Platte wird die Substanz maximal und im Zentrum gar
nicht geschert. Fiir spezielle Falle, wie z.B. sehr hoch-
viskose Substanzen oder Suspensionen mit groBen
Partikeln, ist die Platte-Platte-MeBeinrichtung aber sehr
gut geeignet.

Der Geometriefaktor b berechnet sich fiir den einfa-
chen Newtonschen Fall nach den Gleichungen (17) und
(18). Man sieht, daB der relative Fehler des Platten-
radius mit einem Faktor 4 eingeht. Falsches Befiillen
oder Einschniirungen durch elastische Effekte &ndern
den wirksamen Radius und ergeben starke Viskositats-
fehler, die noch signifikanter als Abtandsfehler sind.

Die Abstandsfehler sind bei der Platie-Platte-MeB-
einrichtung ungefahr genauso groB wie bei der Platte-
Kegel-MeBeinrichtung, aber der Abstand 4Bt sich im
Gegensatz zum ,festen Kegelwinkel der Applikation
anpassen. Aus diesem Grund werden diese Systeme
mit Spaltweiten von 1 bis 3 mm bei Messungen mit
Temperaturprogramm eingesetzt. Die thermische
Ausdehnung ist zwar bei jedem Rheometer vorhanden
und andert den MeBspalt, der Fehler geht aber (nur)
linear in das MeBergebnis ein. Bei neuen Rheometern
kann iber eine Abstandsregelung die themische
Anderung des Spaltes sogar kompensiert werden.

Der relative Fehler im Geschwindigkeitsgefalle als
Folge der Abstandsfehler berechnet sich nach
Gleichung (19).
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accurately maintained. If only simple instruments are
available one will have to use cones with large angles
of aperture and radii, according to equation (16) in
order to keep errors small. Every rheometer manufac-
turer supplies a range of cones from which the user
can select the right one so that errors will be kept to a
minimum. As a rule of thumb one can say that cones
with radii of < 10 mm are not recommended, and that
cones with angles of aperture of 1 degree and bigger
represent an acceptable compromise with regard to
substance effects and setting accuracy.

2.3.3 Plate-plate instruments

Plate-plate instruments are less widely used for stan-
dard determinations, since the velocity gradient is a
function of the radius. The substance under test is
subjected to maximum shear along the periphery of
the plate and is not sheared a all at the centre. These
instruments are, however, very suitable for special
cases, such as very high viscosity substances, or sus-
pensions with large particles. The geometry factor b
for the simple Newtonian liquid may be calculated
according to equations (17) and (18).

It is apparent that the relative error of the plate radius
has a factor of 4. Faulty filling or constrictions due to
elastic effects alter the effective radius and result in
major viscosity errors which are even more important
than distance errors.

Distance errors are about as great in plate-plate instru-
ments as in plate-cone ones, although the distance
can be adapted, in contrast to the “fixed” cone angle
of the application. This is why these systems with gap
widths of up to 3 mm are used in determinations with
temperature programme. Although every rheometer is
subject to thermal expansion, which alters the measu-
ring gap, the error will enter into the result only linear-
ly. With more recent rheometers, this change in gap
width by heat can be compensated by a special
distance control device.

The relative error in the velocity gradient as a conse-
quence of distance errors can be calculated according
o equation (19).
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2.4 Temperaturabhangigkeit der Viskositat

Bei Viskositatsmessungenen sollte man den starken
EinfluB der Temperatur immer im Auge behalten, da er
das MeBergebnis neben dem FlieBverhalten bestimmt.
Die Temperaturabhéngigkeit der meisten Substanzen
kann in bestimmten Temperaturbereichen mit einer
Exponentialgleichung (20) beschrieben werden.

CharakteristischeWerte von 10 — 15 % Viskositéts-
anderung pro Crad Celius sind keine Seltenheit. Die
Temperaturabhéngigkeit der Viskositat ist die Fehler-
quelle, die speziell bei der Kalibrierung von Viskosime-
tern mit Hilfe von Normalfliissigkeiten am haufigsten
auftritt und die groBten MeBfehler verursacht.

AbschlieBende Bemerkungen

Die beschriebenen apparativen Fehlerquellen sind nur
ein Teil der bei Rotationsrheometern auftretenden
Fehlerquellen. Die Handhabung des Geréates und die
Substanzeigenschaften sind zwei weitere, nicht zu ver-
nachlassigende Fehlerguellen [4]. Da eine ausfiihrliche-
re Diskussion dieser Punkte den Rahmen dieses
Artikels sprengen wiirde, sind im folgenden nur einige
weitere Fehlerquellen genannt: Sedimentation, Verdun-
stung von leicht fliichtigen Stoffen, Phasentrennung,
GleitflieBen, Normalspannungseffekte, Temperatur

fehler infolge von Reibungserwarmung, thermische
Anderung der Geometrie, Ungenauigkeit der mathema-
tischen Beschreibung bei Messung nicht-Newton-
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2.4 Effect of temperature on viscosity

The considerable effect of temperature on viscosity
should always be borne in mind in viscosity determina-
tions, since this will affect results apart from flow
behaviour. The temperature dependence of most sub-
stances can be described by an exponential equation
in certain temperature ranges.

Characteristic values of 10 — 15 % change in viscosity
per degree Centigrade are by no means uncommon.
The dependence of viscosity on temperature is the
source of error which occurs most often especially
when calibrating viscometers using standard liquids. It
is this which causes the biggest measuring errors.

Concluding remarks

The sources of error due to the instruments used
represent only part of those found in rotational rheo-
meters. Two further such sources, whose importance
should not be ignored, are the handling of the instru-
ment and the properties of the substance under test
[4]. Since a more detailed discussion of these factors
would be beyond the scope of this paper, we shall
only mention a few other sources of error, which inclu-
de sedimentation, evaporation of volatile substances,
phase separation, sliding flow, normal stress effects,
temperature errors due to frictional heating, change in
dimensions caused by high temperatures, inaccura-
cies in mathematical descriptions when testing
non-Newtonian liquids etc. #Rh
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