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Kurzfassung

Kurzfassung

Durch diese Arbeit soll eine Viskositats - Skala im BEV, dem nationalen Institut fur
Metrologie von Osterreich aufgebaut und dargestellt werden. Im Zuge der Messungen
soll die im BEV befindliche Zeitmesseinrichtung fur Kapillarviskosimeter zur Bestim-
mung der dynamischen Viskositat und der kinematischen Viskositat von Flussigkeiten
mit newtonschem FlieRverhalten im Viskositatslabor validiert werden.

Um die Viskositat von Flussigkeiten mittels Kapillarviskosimetern mit hdngendem Ku-
gelniveau zu bestimmen, fliel3t ein festgelegtes Flussgkeitsvolumen bei konstantem At-
mosphérenruck und konstanter Temperatur durch eine Kapillare mit bekannter Lénge |
sowie Radius r und die benétigte Zeit t wird gemessen. Aus diesen Daten und Messwer-
ten kann dann die Viskositat berechnet werden. Bekannte Kapillarviskosimeter sind un-
ter anderem Oswald-, Ubbelohde- und Cannon-Fenske-Kapillaren.

In dieser Arbeit wird entsprechend der Theorie ausgehend von der der Viskositat des
Wassers, in Messserien mittels eines Satzes Ubbelohde Viskosimeter und der Verwen-
dung von verschiedenen Flussigkeiten die Kapillarkonstanten flr jedes verwendete Vis-
kosimeter bestimmt. Durch die Verwendung von Flussigkeiten unterschiedlicher Visko-
sitaten wird bei Vergleichsmessungen mit bekannten und unbekannten Kapillaren eine
Matrix von Kapillaren und Normalflussigkeiten erstellt, und damit eine Skala zur Dar-
stellung der Viskositét ermittelt. Dazu sind die Einfllisse auf die Messungen zu beach-
ten, auf Basis der Modellgleichung die Messunsicherheitsbeitrdge zu betrachten und ein
Messunsicherheitsbudget zu erstellen.

Die Vergleichsmessungen stellen die Basis der Validierung der Zeitmesseinrichtung
dar. Durch die Offenlegung des Messunsicherheitbudgets und dessen Bewertung kann
die Eignung der verwendeten Zeitmesseinrichtung validiert und gegebenenfalls bestatigt
werden. Damit ist die Basis fiir die Erstellung eines Hierarchieschemas sowie die Erstel-
lung einer Arbeitsanweisung im Fachbereich der Viskositat des BEV geschaffen.



Abstract

Abstract

Through this work, a viscosity - scale in the BEV, the national metrology institute of
Austria, shall be built up and presented. Over the course of the measurements, the time
measurement equipment for capillary viscometers for the determination of the dynamic
viscosity and the kinematic viscosity of liquids with Newtonian flow behavior inside the
viscosity laboratory is to be validated.

To determine the viscosity of liquids by means of capillary viscometers with a sus-
pended sphere level, a specified volume of liquid flows at constant atmospheric pressure
and constant temperature through a capillary of known length | and radius r, and the re-
quired time t is measured. From this data and measurements, the sought-after viscosity
can then be calculated. Known capillary viscometers include Oswald-, Ubbelohde- and
Cannon-Fenske capillaries.

Building on this theory, starting with the viscosity of water, a set of Ubbelohde viscom-
eters and using different liquids, the capillary constants for each viscometer used are to
be determined. By using liquids of different viscosities, a matrix of capillaries and nor-
mal liquids is created for comparative measurements with known and unknown capillar-
ies, and a scale for representing viscosity is thus determined. For this purpose, the exter-
nal influences on the measurements must be taken into account, the measurement uncer-
tainty contributions are to be calculated on the basis of the model equation, and a meas-
urement uncertainty budget must be prepared.

The comparative measurements form the basis for validating the time measurement
equipment. By disclosing and evaluating the measurement uncertainty budget, the suita-
bility of the time measurement equipment used can be validated and, if necessary, con-
firmed. This provides the basis for the creation of a hierarchy scheme and the creation
of work instruction in the viscosity department of the BEV.
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Formelzeichen

Formelzeichen

Fir dieses Dokument gelten die Formelzeichen und Einheiten aus Tabelle 1

Symbol | Einheit | Bedeutung

a K1 Relativer Langenausdehungskoeffizient des Viskosimeter Werkstoffes

B Viskosimeter bezogener Korrekturfaktor fiir die Berechnung der Hagen-
bach-Korrektur fiir ein scharfes Ende der Kapillare

o e o/ Viskosimeterkonstante fir Viskosimeter mit Fremdiiberdruck, die bei-

’ dem Druck po mit einer Flissigkeit der Dichte po ermittelt wurde

Cp J/kg K | Spezifische Warmekapazitit

Co Oberflachenspannungskorrekturfaktor

Cs Auftriebskorrekturfaktor

E Viskosimeter bezogener Korrekturfaktor fiir die Berechnung der Hagen-
bach-Korrektur fir ein trichterféormiges Ende der Kapillare

Evis J FlieRenergie (Aktivierungsenergie durch Platzwechselenergie)

£y Relativer Fehler in Folge des Einflusses der Neigung des Viskosimeters

£ Relative Spanne der Durchfluss Zeiten einer Messserie

F N Kraft

g m/s? Fallbeschleunigung am Ort der Viskositdatsmessung

g’ m/s? Fallbeschleunigung am Ort der Kalibrierung des Viskosimeters

hm m Mittlere Hohendifferenz zwischen den Reservoiren

Ah m Kapillare Steighdhe

K mm?/s? | Viskosimeterkonstante

K’ mm?/s? | Korrigierte Viskosimeterkonstante

k Uberdeckungsfaktor

K s?/m? Individueller Faktor der Oberflachenspannungskorrektur

L m Kapillarlange

m Von der Reynolds-Zahl und der Geometrie der Kapillariibergdange abhan-
giger Korrekturfaktor fiir die Hagenbach-Korrektur

n Anzahl der Durchflusszeiten einer Messserie
Winkel zwischen der Senkrechten und der Verbindungslinie von oberem

P, Po Grad und unterem Mittelpunkt der NiveaugefaRe bei der Messung bzw. Kalib-
rierung

3 Kreiszahl mit dem Zahlenwert 3.1415926535897932384626433832...

Pa Umgebungsluftdruck
Ap Pa Druckdifferenz zwischen Rohrenden des Viskosimeters

VII



Formelzeichen

Dx kg/m? | Dichte von x

R m Messzylinder Rohrradius

r m Rohrradius des Viskosimeters

Re Reynolds-Zahl

Rm J/mol K | Universelle Gaskonstante

T Pa Schubspannung in der Flussigkeit

T K Temperatur

A9 K Temperaturunterschied

ti s Durchflusszeit einer Messung

t’ s Korrigierte Durchflusszeit

i:::' s Hochstwert, Mindestwert und Mittelwert der Durchflusszeit einer Mess-
b serie von n Einzelmessungen

Aty s Hagenbach-Korrektur Faktor

U Zusammengefasste Messunsicherheit

Uniax Maximale Messunsicherheit bei n Messserien

v m? Volumen

v m/s Geschwindigkeit

v mm?/s | Kinematische Viskositat

Av m/s Geschwindigkeitsgradient zwischen Fliissigkeitsschichten
v m3/s Volumenstrom durch die Kapillare

n Pas Dynamische Viskositat

No Pas Materialkonstante der Arrhenius-Andrade-Beziehung
v 1/s Scherrate/Schergeschwindigkeit

Tabelle 1: Formelzeichen
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Einleitung

1. Einleitung

Fluide spielen nicht nur eine wichtige Rolle in der Technik, Umwelt oder Medizin. Sie
beeinflussen unser aller Leben maRgeblich und das jeden Tag. Sei es der Diesel im Auto
oder das KihImittel in der Klimaanlage, jede Flussigkeit wird malRgeblich von ihrer
physikalischen Eigenschaften beeinflusst. Die Viskositét tragt essenziell dazu bei das
Verhalten von Fluiden unter verschiedenen Umwelteinfliissen besser verstehen zu kon-
nen.

Als nationales Institut fir Metrologie Osterreichs hat das Bundesamt fiir Eich- und Ver-
messungswesen (BEV), im Bereich der Viskosimetrie, Normale bereit zu stellen. Dies
erfolgt in Form von kalibrierten Viskosimeter oder von gepriften Referenzfliissigkeiten.
Industrie und Forschungsbetriebe kénnen so ihre Viskositatsmessungen auf die Darstel-
lung des BEV Riuckfihren.

Dazu ist es wichtig eine exakte und einheitliche Zeitmessung vornehmen zu kénnen. Im
Jahr 2021 wurde im BEV eine Zeitmesseinrichtung fur Viskosimeter entwickelt und
aufgebaut. Inhalt dieser Arbeit ist es diese Zeitmessungseinrichtung am BEV anhand
mehrerer Messreihen zu validieren, die Einflusse auf die Messungen zu evaluieren, auf
Basis der Modellgleichung die Messunsicherheitsbeitrdge zu bestimmen und ein
Messunsicherheitsbudget zu erstellen.
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2. Physikalische Grundlagen

2.1. Unterteilung von Fluiden

Der Begriff ,,Fluid* ist ein Uberbegriff fur Fliissigkeiten sowie Gase. Fluide unterteilt
nach ihren Viskositatseigenschaften werden generell in zwei Gruppen eingeteilt:
Newtonsche Fluide und Nichtnewtonsche Fluide.

2.1.1. Newtonsche Fluide

Fur Newtonsche Fluide entfallt die Abhéngigkeit der dynamischen Viskositat n von der
Geschwindigkeit und man erhélt ein linear viskoses FlieRverhalten. Deren Scherspan-

nung () ist proportional zur Schergeschwindigkeit (% = )'/). Hieraus folgt das

Newtonsche Viskositatsgesetz.
T=n*y (1)

Die meisten reinen Fluide sind Newtonsche Fluide (z.B. Wasser oder Luft).

2.1.2. Nichtnewtonsche Fluide

Kann das FlieBverhalten eines Fluids nicht korrekt durch das Newtonsche Viskositéts-
gesetz beschrieben werden (z.B. durch Verunreinigungen, Zusatzstoften, ...) spricht
man von einem Nichtnewtonschen Fluid. Diese werden in die Schergeschwindigkeits-
und Zeitabhéngige Fluide eingeteilt.

2.1.2.1.  Schergeschwindigkeitsabhangigkeit

Steigt die Viskositat bei steigender Schwergeschwindigkeit spricht man von Dilatanten
Fluiden, umgekehrt von Strukturviskosen. Ein eigenstandige Sondergruppe dieser Re-
geln bilden die Bingham-Fluide. Jene Fluide besitzen eine FlieRgrenze t, bei welcher
sie erstmals beginnen zu Flie3en, wonach sie wieder ein Newtonsches FlieRverhalten
aufweisen. Die nachstehende Abbildung 1 zeigt den Zusammenhang zwischen Scher-
spannung und Schergeschwindigkeit ftir verschiedene Fluide in linearer Auftragung.
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Newtonsch
Bingham-Fluid

strukturviskos
(scherverdiinnend)

Scherspannung t

dilatant (scherverdickend)

Schergeschwindigkeit y

Abbildung 1: Schergeschwindigkeitsabhanigkeit (Haba, 2013, Wikimedia)

2.1.2.2.  Zeitabhéngigkeit

Bei zeitabhingig viskosititsandernden Fluiden spricht man je nach Richtung der Ande-
rung von Thixotropen- oder Rheopexen Fluiden. Die Viskositat von Thixotropen Flui-
den nimmt, bei konstanter Scherbeanspruchung, mit zunehmender Zeit ab, wahrend
Rheopexe Fluide mit der Zeit viskoser werden. Abbildung 2 zeigt das Verhalten dieser
Fluide in der Scher- und Ruhephase

A Scherphase | Ruhephase 4

rheopex

~~.

Viskositat

thixotrop

vy Scherbeanspruchung

Zeit

Abbildung 2: Zeitabhangige Viskositatsdnderung (Spura, 2011, Wikimedia)

In dieser Arbeit werden in den nachstehenden Kapiteln nur Netwonsche Flussigkeiten
behandelt.
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2.2. Definition der Viskositat

Flussigkeiten unterscheiden sich von Festkdrpern dahingehend, dass sie zwar ein fixes
Volumen besitzen allerdings keine feste Gestalt annehmen. Die Molekdile in ihnen sind
ungeordnet und verschieben sich andauernd gegeneinander. Hierbei treten Reibungs-
krafte auf, welche proportional zur Geschwindigkeit der Verschiebung sind. Diese Rei-
bungskrafte bezeichnet man als innere Reibung. Sie fihren zu der sogenannten Viskosi-
tat von Fluiden.

Abbildung 3 veranschaulicht das einfachste Beispiel der Darstellung der Viskositat:
Eine Platte mit der Flache (A) wird im Abstand (x) mit konstanter Geschwindigkeit (v)
parallel zu einer ruhenden Wand verschoben. Die Flissigkeitsschichten in dem Raum
zwischen der Platte und der Wand wirken der Kraft (F) entgegen. Diese Kraft ist dem-

entsprechend zum Geschwindigkeitsgradienten % senkrecht zur Wand und der Flache
proportional.

F=nA— (2)

Antriebskraft F

Platte mit der Flache A zur Flussigkeit
A ll:

Flussigkeitsschichten Geschwindigkeitsgradient
Abstand x dv/dx
7/
Y
Wand x=0 v=0

Abbildung 3: Plattenmodell

Die proportionalitatskonstante () hei8t dynamische Viskositat und ist Materialabhén-
gig, ihre Einheit ist die Pascal-Sekunde (Pa s) welche im SI-System kg s m2 ent-
spricht.

Der Quotient von dynamischer Viskositét (n) und Dichte (p) kann mittels Formel (3)
berechnet werden und heiBt kinematische Viskositit (v). lhre Einheit ist m2 s™.

_n
v=" 3)
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2.2.1. Temperaturabhdngigkeit der Viskositat

Durch die Verschiebung der Flissigkeitsmolekile zueinander wird beim FlieR3en der
Flussigkeit Energie (Evis) aufgewandt. Jene Energie hangt von der Anzahl der Molekiile
und deren Temperatur ab. Dieser Zusammenhang kann durch die Arrhenius-Andrade-
Beziehung (mittels (Rm) Universeller Gaskonstante, (T) Temperatur und (n,) Material-
konstante) beschreiben werden und es ergibt sich folgende Beziehung.

Eyis
=10+ e “)

Daraus folgt das die Viskositat bei steigender Temperatur stark exponentiell abnimmt.
Deshalb wird eine Viskositat Angabe nie ohne dazugehoriger Temperatur gemacht.

2.2.2. Druckabhé&nigkeit der Viskositat

Im Allgemeinen fuhrt eine Zunahme des Druckes auch zu einer erhéhten Viskositét (bei
netwonschen Flissigkeiten). Dieser Effekt fiihrt aber erst ab einer Drucksteigerung von
10 bis 100 bar zu einer signifikanten Viskositatsdnderung. Die Messungen der Viskosi-
taten wird bei Atmospharendruck durchgefiihrt, daher wird diese Abhédngigkeit in dieser
Arbeit vernachléssigt.
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2.3.  Laminare und turbulente Strémungen

Abbildung 4 zeigt den grundlegenden Unterschied zwischen einer laminaren (links) und
einer turbulenten (rechts) Stromung. Bei laminaren Stromungen gleiten die Flussigkeits-
schichten gleichmaRig aneinander vorbei. Wenn allerdings die Strémungsgeschwindig-
keit zu grof3 wird reiBen die Stromlinien ab und es kommt zu Verwirbelungen welche
die laminare Strémung in eine turbulente Stromung umwandeln.

Laminare Strémung Turbulente Strémung

YYYYYY
v

| Strémungsrichtung >

Abbildung 4: Strémungseigenschaften

Fur eine grobe Abschatzung ob eine laminare oder turbulente Stromung vorliegt kann

die Reynolds-Zahl (Re) heran gezogen werden. Diese hangt von der dynamischen Vis-
kositat (1), Dichte (p) und Mittleren Geschwindigkeit (v,,it+;) der Flissigkeit ab und

lasst sich mittels Formal (5) berechnen.

Re = L« P * Vnittel (5)
n
Das Formelzeichen (L) steht fur die charakteristische Lange des Systems. Wird diese
Formel bei Rohrstromungen angewendet, wird (L) durch d = 2 = r , was den Innen-

durchmesser des Rohres darstellt, ersetzt.

2.4. Hagen-Poiseuille Gesetz

Das Hagen-Poiseuille Gesetz (Formel (6)), welches nur eine grobe Néherung darstellt,
beschreibt die laminare Strdomung eines homogenen Newtonschen Fluides durch ein
Rohr (Volumenstrom V) in Abhéngigkeit von der dynamischen Viskositét () des Flui-
des, sowie Lange des Rohres (1), dem Innenradius des Rohres (r) und der Druckdiffe-
renz (Ap) zwischen den beiden Rohrenden.

. w1« Ap

6
T (6)
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2.5.  Bestimmung der Viskositat

Zur experimentellen Bestimmung der Viskositat werden sogenannte Viskosimeter ver-
wendet. Diese gibt es in vielen verschieden Ausfiihrungen. Die bekanntesten sind Rota-
tions-, Kapillar- und Fallkdérperviskosimeter, wie in Abbildung 5 skizziert.

Einwurftrichter
. Vorratsgefil
Rotationskérper
Hahn w U
~——{Thermometer
Probenbehalter Marke
Schlauch
Fliissigkeit
®—Kugel
Kaniile
E Messzylinder — Marke
Rotationsviskosimeter Kapillarviskosimeter Fallkérperviskosimeter

Abbildung 5: Viskosimeter Arten

2.5.1. Rotationsviskosimetrie

Um die dynamische Viskositat einer Flissigkeit bestimmen zu kénnen verwendet man
Rotationsviskosimeter. Hierbei wird ein Korper, dessen Geometrie bis zur Ganze be-
kannt ist, in der Flissigkeit mittels einem Elektromotor um die eigene Achse gedreht.
Das bendtigte Drehmoment wird gemessen und tber die bekannten Parameter, Geomet-
rie und Geschwindigkeit, kann die dynamische Viskositat berechnet werden. Die Stan-
dard Anordnung fiir solche Geréte ist ein Zylinder in einem stehenden Rohr, hier spricht
man auch vom Searle-Typ. Weitere tbliche Anordnungen sind zum Beispiel: Platte ge-
gen Platte oder Kegel gegen Platte.

2.5.2. Fallkorperviskosimetrie

Ein Fallkorperviskosimeter bedient sich an dem Gesetzt von Stokes. Hierbei fallt eine
Kugel mit der Dichte (pg) und dem Radius (r) durch eine Flussigkeit, der Dichte (pr )
in einen Messzylinder mit dem Radius (R) wobei r<R vorausgesetzt wird. Die Ge-
schwindigkeit (v) der Kugel hangt direkt von der dynamischen Viskositét (1) der Flis-
sigkeit ab, welche sich mit Formel (7) berechnen I&sst:

2% gx*r?
n= W*(pK_pF) (7)
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2.5.3. Kapillarviskosimetrie

Das zugrundeliegende Gesetz hinter dem Messprinzip eines Kapillarviskosimeters ist
das Hagen-Poiseuillsche Gesetzt. Wie in Kapitel 2.4 beschreiben, formuliert dieses Ge-
setzt die laminare Stromung eines homogenen Newtonschen Fluids durch ein Rohr in
Abhangigkeit von der dynamischen Viskositat (n) des Fluids, sowie der Lange des Roh-
res (1) und der Druckdifferenz (Ap) zwischen den beiden Rohrenden und dem Volu-
menstrom (V). Wird Formel (6) umgestellt so erhalt man:

4
g T+ Ap (8)
8xlxV

* 4 - - - - . - - - -
Der Term % ist eine Viskosimeter abhangige Eigenschaft, welche in eine Konstante

(K) zusammengefasst werden kann. Es ergeben sich hieraus zwei mogliche Messmetho-
den zur Bestimmung der Viskositat.

a. Bestimmung des Volumenstroms bei bekannter Druckdifferenz
b. Bestimmung der Druckdifferent bei konstantem VVolumenstrom

Die Ubbelohde Viskosimeter basieren auf Methode a).

2.6. Ubbelohde Viskosimeter

Ein Ubbelohde Viskosimeter (siehe Abbildung 6) besteht aus einem Beltftungsrohr (1),
einem Kapillarrohr (2), einem Einfullrohr (3), einem Vorlaufrohr (bei Micro-Ubbe-
lohde-Viskosimeter nicht vorhanden) (4), einem Messgefal? (5) mit Ringmessmarken
(M1 und M) welche das Durchflussvolumen der Probe begrenzen und damit die mitt-
lere Druckhdhe hy, festlegen, der Kapillare (6) welche im als Kugelkalotte (7) ausgebil-
deten oberen Teil des Niveau GefaRes (8) endet, einem Ausgleichsrohr (9) und einem
Vorratsgefal (10) mit Fillmarken (Mg).

Waéhrend der Messung lauft die Probe in Form eines dunnen Films, welcher sich als
hangendes Kugelniveau ausbildet, aus der Kapillare. Diese Eigenschaft war Namensge-
bend flr diese Art von Viskosimeter. AnschlieBend flielt die Flussigkeit Uber das Aus-
gleichsrohr zuriick in das Vorratsgefals.

Da der gesamte Messbereich aller Viskositaten groRer ist als eine Viskosimeter-Art al-
leine abdecken kann, gibt es verschiedene Viskosimeter Gruppen, welche sich anhand
des Kapillardurchmessers und der damit verbunden Kapillarkonstante unterscheiden.
(siehe dazu Tabelle 3 in Kapitel 3.2.2 Auswahl des Viskosimeters)
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Abbildung 6: Schematische Darstellung des Ubbelohde-Viskosimeters (rechts) und des Micro-Ubbe-
lohde-Viskosimeters (links), aus der DIN 53000-1 [9]

Nummer Beschreibung Nummer Beschreibung
1 Beltftungsrohr 7 Kugelkalotte
2 Kapillarrohr 8 Nivea GefaR
3 Einfillrohr 9 Ausgleichsrohr
4 Vorlaufkugel 10 Vorratsgefal
5 Messgefald M und M, Ringmessmarken
6 Kapillare Me Fillmarken

Tabelle 2: Legende zur Schematischen Darstellung eines Ubbelohde-Viskosimeters
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3. Messaufbau und Vorbereitungen

3.1. Messaufbau

«—

i ] Thermometer
Viskosimeter
[ ] ) Warmetauscher
Automatische | |

Zeitmesseinrichtung

®

Stoppuhr

| —>

Thermostatisierbecken

Abbildung 7: Grundlegender Messaufbau

Der Messaufbau gestaltete sich wie in Abbildung 7 skizziert. Das Thermostatisierbe-
cken (Inv. Nr. 543-342/16) wurde mit einem Warmetauscher verbunden um die Wasser-
temperatur konstant auf 20 °C zu halten. Die Viskosimeter wurden bis zur Oberkante
senkrecht in das Thermostatisierbecken getaucht. Mittels Thermometer (MMO003633)
wurde die Wassertemperatur bestimmt. Die automatische Zeitmesseinrichtung wurde
mittels Lichtschranken an dem Viskosimeter befestig. Zusatzlich zu der automatischen
Zeitmessung wurde ebenfalls handisch mittels Stoppuhr (Inv. Nr.114-1/254) die Zeit
gestoppt.

3.2.  Vorbereitungen

Bevor eine Messung durchgefuhrt werden kann missen einige VVorbereitungen getroffen
werden. Die Schritte 3.3.1 bis 3.3.4 mussen vor jeder Messung sorgféltig durchgefihrt
werden.

3.2.1. Vorbereiten der Probe

Fir Standard-Ubbelohde-Viskosimeter werden etwa 15 cm? bis 20 cm? der Probe je
Fullung des Viskosimeters benotigt. Zur Beflllung der Viskosimeter wird fir jede
Probe eine eigene Einwegspritze verwendet, damit es zu keiner Kontamination der
Probe kommt. Es ist darauf zu achten, dass die Probe luftfrei aufgezogen und eingefullt

10
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wird. VVor allem bei héherviskosen Flissigkeiten verweilen eingeschlossene Luftblés-
chen ber lange Zeitraume in den Flissigkeiten und beeinflussen die Messergebnisse.

3.2.2.

Auswahl des Viskosimeters

Die Viskosimeter wurden nach den Richtwerten aus der Bedienungsanleitung der Firma
Schott [8], siehe Tabelle 3, ausgewahlt

Viskosimeter-

Kapillardurchmesser

Konstante K

Messbereich

Typ [mm] [mm?/s?] [mm?/s]

0 0,36 0,001 0,2 bis 1,2
Oc 0,46 0,003 0,5 bis 3

Oa 0,53 0,005 0,8 bis 5

| 0,63 0,01 1,2 bis 10

Ic 0,84 0,03 3 bis 30

la 0,95 0,05 5 bis 50

1 1,13 0,1 10 bis 100
lic 1,50 0,3 30 bis 300
lla 1,69 0,5 50 bis 500

1] 2,01 1 100 bis 1000
llic 2,65 3 300 bis 3000
Illa 3,00 5 500 bis 5000

Tabelle 3: Richtwerte zur Auswahl der Viskosimeter
3.2.3. Reinigung

Die Reinigung des Viskosimeters stellt sicher, dass keine Kontamination der Probe in-
nerhalb des Viskosimeters erfolgt. Dazu wird das Viskosimeter mit einem geeigneten
Losungsmittel (z.b.: Ethanol, Benzin oder Aceton) wiederholt ausgewaschen und mit-

tels hochreiner Luft zur Trocknung ausgeblasen.

3.2.4.

Thermostatisierung

Vor dem Start einer Messung muss das gereinigte und beflllte Viskosimeter mindestens
30 min in ein auf 20 °C temperiertes Wasserbad gestellt werden. Dies soll sicherstellen
das sich die Temperatur der Probe an die Temperatur des Wasserbades angleichen kann.

11
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3.3. Gultigkeit der Messung

Entsprechend DIN_53000-1 [9] wird fur jede Messserie der Maximalwert (t,,..), der
Minimalwert (t,,;,,), der Mittelwert (¢,,.;¢¢;) Und die Standartabweichung der Durchfluss-
zeit bestimmt und nach folgendem Kriterium bewertet.

1
tittel = EZ t; (9)
Wobei die Durchlaufe n > 5 sein sollten.

tmax - tmin
g= ———— (10)

tmittel

Es muss gelten:

2 (11)

( -3 go mm?
1x107° firv <1000
e< i §

mm
2%1073 fiirv > 1000 .

Wobei (&) die relative Differenz zwischen dem hochsten- (t,,q,) und niedrigsten (t,i»)
Wert der Durchlaufzeit ist. Wird das Verhéltnis nicht eingehalten ist die Messserie zu
verwerfen, die Reinigung und Befiillung des Viskosimeters zu wiederholen und eine
neue Messserie zu starten.

12
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4. Korrekturfaktoren

4.1. Hagenbach-Korrektur

Das in Kapitel 2.4 beschriebene Hagen-Poiseuillesche Gesetzt setzt voraus, dass die Ka-
pillare unendlich lang ist. Den nur bei einer unendlich langen Kapillare wird die ge-
samte potenzielle Energie der Flissigkeit in der Kapillare in Reibungsenergie umge-
wandelt. In der Praxis wird durch die Verwendung von Kapillaren mit endlicher Langer
die Flussigkeit beim Eintreten beschleunigt.. Aufgrund dieser Beschleunigung kommt
es zu einem Druckverlust, welcher zu einer Verlangerung der Durchlaufzeit (t) fuhrt.
Diese muss mit der sogenannten Hagenbach Korrekturzeit (At,) korrigiert werden.

t' =t— Aty (12)
mit

mxV

- 1
8x m+xK=xIlxt (3)

Aty

Wobei (V) das Volumen zwischen den beiden Ringmarken ist, (K) die Kapillarkon-
stante, (1) die Lange der Kapillare und (t) die Durchlaufzeit.

Der Faktor (m) in Gleichung (13) wird fir jedes Viskosimeter experimentell bei der Ka-
librierung abhangig nach dem Kapillarende bestimmt.

Man unterschiedet Viskosimeter anhand ihres Kapillarendes (siehe Abbildung 8,
Quelle: SCHOTT-GERATE GmbH [8]) in scharfe Enden und trichterférmige Enden.

1

Abbildung 8: scharfes Ende (links), trichterférmiges Ende (rechts)

Nach ,,Theory and Praxis Of Capillary Viscometry” [1] folgt die Berechnung der Ha-
genbach-Korrektur fur ein scharfes Ende laut Gleichung (14).

13
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B 1,12V
Aty = —— mitB= —— 14
H K*tml 8xmxl ( )

Und fur trichterférmige Enden laut Gleichung (15)

Aty = —— mitE = L66+ V1 (15)
=g ™EE ok

Aus den relevanten DIN Standards sind die Faktoren (B) und (E) vom Hersteller ange-
geben. Von der Herstellerfirma SCHOTT-GERATE GmbH [8] werden aufgeschliisselt
nach Viskosimeter Typ und abhangig nach der gemittelten Flieldauer die direkt abzu-
ziehenden Zeitwerte der Haagenbach-Korrektur (Aty) angegeben. Zwischenwerte mus-
sen interpoliert werden.

4.2. Oberflachenspannungs-Korrektur

Gleichung (16) beschreibt die Tatsache das Aufgrund der Oberflachenspannung (o) die
Flussigkeit mit der Dichte (p) innerhalb eines Rohres mit dem Durchmesser (R) an des-
sen Rohrwand um den Betrag (Ah) aufsteigt.

2% 0

Ah =
& Rxpxg

(16)

Nach DIN 35000-1 [9] sind bei Ubbelohde-Viskosimeter die Verhaltnisse der Radien
der Messgefalie und Kugelkalotte glinstig gewahlt, sodass die Korrektur im allgemeinen
0,2 % nicht Ubersteigt. Dennoch ist der Einfluss der Oberflachenspannung (c,) mittels
Gleichung (17) und (18) zu korrigieren.

K =K=* ¢, (17)
mit
Ok Op
CG=1+K*(———
(PK PK) (18)

Der Faktor (k) ist abhdnging vom Viskosimeter und wird bei der Kalibrierung des je-
weiligen Viskosimeters experimentell bestimmt.

Der Faktor 1 — ¢, sollte sich in der GréRenordnung von 10 befinden. Hohere Abwei-
chungen kdnnen auf ein Problem im Experimentablauf hinweisen.

14
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4.3. Luftauftriebs-Korrektur

Die Luftauftriebs-Korrektur-Faktor (cg) ist im Gegensatz zur Hangebach- oder Oberfla-
chenspannungs-Korrektur kein gerétespezifischer Faktor. Er ist probenabhangig und
muss fur jede Probe individuell bestimmt werden. Unterscheidet sich die Dichte der
Probe (pp) signifikant von der Dichte der Kalibrierflissigkeit (o) entsprechend der Be-

dingung (|pP — p =03 c’?) unterschiedet sich auch der Druck der Fliissigkeitssaule

im Viskosimeter. Dieser Druckunterschied wird mittels Gleichung (19) und (20) Kkorri-
giert.

K =K Cp (19)
mit
=
Cp = IZ (20)
Pk

Wenn die Messungen bei Raumtemperatur durchgefuihrt werden, wird die Dichte der
Luft mit dem bekannten Literaturwert p, = 1,2 * 103 C’# bei 1013,25 mbar, 20 °C
und 45 % rH nach ,,Density of moist air” von Fuitschi Tanaka NM1J [13] angenommen.

4.4. Neigungs-Korrektur

Ubbelode Viskosimeter sind in lotrechter Lage zu verwenden. Hiermit wird sicherge-
stellt, dass die Lage bei jeder Messungen ident ist. Weicht die Verwendungslage von
der Kalibrierungslage ab kommt es zu hydrostatischen Niveaudifferenzen welche mit-
tels Formel (12) korrigiert werden mussen. Hierbei beschreibt (¢ ) den urspringlichen
Winkel der Kapillarachse, und (¢) den gednderten Winkel der Kapillarachse.

cos
K' =K+ L

cos @ (21)

Tabelle 4 zeigt eine Abschétzung des relativen Fehlers (g¢) in % abhéngig von Ae.

A(p 10 20 30 40 50

£ 0,02 0,06 0,14 0,24 0,38

Tabelle 4: Relativer Fehler
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Um die Notwenigkeit dieser Korrektur zu verringern kdnnen Viskosimeter in eine spe-
zielle Zentriervorrichtung eingespannt werden, siehe Abbildung 9.

Abbildung 9: Zentriervorrichtung fur Viskosimeter

16
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4.5. Erdschwere Fallbeschleunigungs-Korrektur

Aufgrund des Unterschieds der 6rtlich vorherrschenden Erdschwere wird die Viskosi-
meterkonstante mit dem Verhéltnis von (g') (Fallbeschleunigung am Ort der Kalibrie-
rung) zu (g) (Fallbeschleunigung am Ort der Verwendung) korrigiert werden, siehe dazu
Gleichung (22).

g
K =Kx> 22
g (22)

Diese Korrektur ist bei einem Vergleich zweier Kapillarkonstanten, welche an unter-
schiedlichen Messorten ermittelt wurden, anzuwenden.

4.6. Thermostatisierung

Um systematische Messfehler zu verhindern werden die befillten Viskosimeter, abhan-
gig von der Warmeleitfahigkeit und der Warmekapazitat der Badflussigkeit, der Probe
und des Viskosimeter Glases, fir eine Mindestdauer in das Thermostatisierbecken ge-
taucht.

Um Temperaturunterschiede innerhalb des Bades sowie zwischen Thermometer und
Viskosimeter zu verhindern ist das Thermometer in der unmittelbaren Nahe zum Visko-
simeter zu platzieren und mittels einer Umwalzpumpe fur ausreichende Verwirbelung
zu sorgen.

Zur Vermeidung der Einbringung zusatzlicher Energie durch Warmestrahlung ist auf
die Verwendung einer Beleuchtung zu verzichten. Die Praxis hat gezeigt, dass durch
den Infrarotanteil der Badbeleuchtung, bei Verwendung der automatischen Zeitmessein-
richtung, die Infrarotsensorik der Zeitnehmung irritiert wird und daher es zu einer er-
hohten Streuung der Messergebnisse kommt.

4.7. Warmedehnung der Kapillare

Durch die warmebedingte Ausdehnung des Kapillar-Materials ist die Kapillarkonstante
entsprechend Gleichung (23) zu korrigieren.

K =K1+ ax A9) (23)

Wobei sich hierbei (A9) auf den Temperaturunterschied zwischen Verwendung und Ka-
librierung des Viskosimeters bezieht. Diese Korrektur ist somit anzuwenden wenn eine
Verwendung der Kapillare bei einer anderen Temperatur erfolgt als bei der Kalibrierung
vorgelegen ist.

17
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Viskosimeter werden standartmaRig aus Borosilikatglas nach DIN ISO 3585 mit einem
relativen Langenausdehnungskoeffizienten a« = 3,3 * 10~°K ~1 im Temperaturbereich
von 0 °C bis 300 °C hergestellt.

Da die Messungen dieser Arbeit mit der Temperatur bei der Kalibrierung der Viskosi-
meter Gbereinstimmt (T = 20 °C) wird A9 = 0 wodurch diese Korrektur entfallt.

4.8. Druck-Korrektur

Wird der hydrostatische Druck auf die Flussigkeitssaule im Viskosimeter mittels
Fremduberdriicke erhéht oder verringert so ist eine Druckhoéhenkorrektur nach Glei-
chung (24) durchzufiihren. Wobei der Kalibrierungs- druck und —dichte mittels (p,) und
(po) angegeben ist. Sowie die Konstante (¢, ) die Viskosimeterkonstante bei dem Druck
(po) Mit der Flussigkeit der Dichte (p,,) ist.

p Co,
¢pp =K a*(%—po)ip] (24)

Die Messungen dieser Arbeit wurden ohne Fremduberdruck durchgefiihrt wodurch
diese Korrektur entfallt.

4.9. Erwarmung durch Reibung

Aufgrund der inneren Reibung wird ein Teil der Energie, welche die Probe durch die
Kapillare flieRen lasst, in Warme umgewandelt. Flr den adiabatischen Fall l&sst sich
diese mittlere Temperaturerhéhung (42m) dieser erzeugten Warmemenge mittels Glei-
chung (25) annehmen. Wobei (c,) die Spezifische Warmekapazitat beschreibt.

Ap

p*c

A9, = 0,05 * (25)

p

Der grote Teil dieser erzeugten Warmemenge wird allerdings durch die Kapillare an
das Wasserbad abgegeben. Wodurch die tatséchliche Temperaturerhéhung wesentlich
geringer ausféllt, sodass die Reibungserwérmung in den meisten Fallen vernachléssigt
werden kann.
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4.10. Laminare Stromung -Turbulenzen

Wie in Kapitel 2.3 beschrieben schlagt eine laminare Stromung um in eine turbulente
bei zu hoher Reynolds-Zahl (Re) (Formel (5)). Der kritische Wert wird bei Viskosime-
tern mit scharfkantiger Kapillare mit Re=1 100 laut DIN 53000-1 [9] angegeben. Diese
Korrektur wird in der Hagenbach-Korrektur mitbericksichtigt.

Es ist anzunehmen, dass Durchlaufzeiten unter 100 Sekunden zu stérker streuenden
Messergebnissen fiihren. Als Grund daflr ist anzunehmen, dass die damit verbundenen
hoheren Reynolds-Zahlen die als laminar angenommene Stromung doch in Turbulente
Stromung umwandeln. Die Haagebach-Korrektur kann diese Bandbreite an Storung
dann nicht mehr abdecken.

4.11. Nachlauf

Der absinkende Flussigkeitsmeniskus der Probe hinterlasst einen Flissigkeitsfilm an der
Innenwand des Viskosimeters, dieser hangt von der Benetzung der Wand, der Oberfla-
chenspannung, der Viskositat und der Sinkgeschwindigkeit ab.

Lauft Flissigkeit von oberhalb der Ringmessmarke (M1) nach Durchgang des Meniskus
nach, so vergrof3ert sich das durch die Kapillare flieRende Volumen und damit die
Durchlaufzeit.

Dieses Phanomen wird einerseits durch die Geometrie der Vorlaufkugel korrigiert, in-
dem die wéhrend der Messung nachlaufende Flussigkeit jenem Volumen gleich ist wel-
ches in dem Messgefal haften bleibt. Anderseits wird das erste Messergebnis einer
Messserie, welches noch bei trockenem Viskosimeter aufgenommen wird, verworfen.

4.12. Zufallige Einflisse

Unter Messabweichungen durch zuféllige Einflisse werden Messabweichungen ver-
standen, deren Hintergriinde vollkommen zufallig sind und damit keinem erkennbaren
Zusammenhang folgen. Eine Korrektur ist nicht moglich.

Als Beispiel kénnen genannt werden:
e Reaktionsvermogen des Beobachters bei der Zeitmessung von Hand
e Hohenversetzte Bewertung der Meniskusposition bei handischer Ablesung
e Ungenaues Ablesen der Einflussgroéfien
e Umgebungsbedingte Bodenvibrationen durch Umwelteinflisse

Diese Faktoren werden in der Messsicherheit in Form der Standartabweichung des Mit-
telwertes jeder Messreihe beriicksichtig.
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4.13. Zusammenfassung der angewandten Korrekturen

Tabelle 5 gibt einen Uberblick tiber die anzuwendenden Korrekturen und deren GréRen-
ordnungen des Einflusses auf das Messergebnis.

Korrektur Symbol Einfluss
Hagenbach-Korrektur Aty 10!
Luftauftriebs-Korrektur s 10
Oberflachen-Korrektur ¢y 10*
Gravitations-Korrektur % 10

Tabelle 5: Uberblick der anzuwendenden Korrekturen

Wie Tabelle 5 zeigt ist der Anteil der Einfliisse auf das Messergebnis unterschiedlich,
weswegen sie auch im Ergebnis unterschiedlich stark berticksichtigt werden.

Die Gravitations-Korrektur wird beim Vergleich der Kapillarkonstanten nur dann ver-
wendet, wenn die Viskosimeter an unterschiedlichen Orten kalibriert worden sind, und
somit die Kapillarkonstanten bei unterschiedlichen Erdbeschleunigungen bestimmt wor-
den sind.

Die damit entstehenden Gleichungen zur Korrektur der Messergebnisse sind damit fol-
gende.

t'=t— Aty (26)

K' =K x* c5*cg (27)
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5. Theoretische Abhandlung Messunsicherheit

Das Wort Messunsicherheit wird in technisch-wissenschaftlichen Kontext laut dem In-
ternationalen Worterbuch der Metrologie [10] als ein Kennwert der den Bereich der
Werte charakterisiert, die der Messgrofie durch die durchgefiihrte Messung vernunf-
tigerweise zugeschrieben werden kann. Die nach einem einheitlichen Verfahren berech-
nete und in einer bestimmten Weise mitgeteilte Messunsicherheit driickt so die Starke
des Vertrauens aus, mit der angenommen werden darf, dass der Wert der gemessenen
GroRe unter den Bedingungen der Messung innerhalb eines bestimmten Werteintervalls
liegt.

5.1. Verwendete Tools

Der ,,Guide to the Expression of Uncertainty in Measuremen (GUM)”, (International
Organization for Standardization (ISO), 2008) wurde zur Messunsicherheitsbetrachung
verwendet. Zur besseren Darstellung und Bedienung wurde der GUM Workbench des
Herstellers Metrodata GmbH verwendet.

Die Betrachtung der Messunsicherheit ist fir jede Messserie einzeln durchzufihren, wo-
bei die nachfolgenden Modellgleichungen sowie die Listen der GroRen fiir alle Berech-
nungen sofern nicht anders angegeben, gleichbleiben.

5.2.  Verwendete Modelgleichung

5.2.1. Modellgleichung fiir die Ermittlung der Kapillarkonstanten

Modell Gleichung:

(28)

GroBe Einheit Definition Verteilungsfunktion
K mm?/s? Kalibrierungskonstante Ergebnis
v mm?/s kin. Viskositat Typ B Rechteckverteilung
t s Durchflusszeit Typ B Normalverteilung
ty S Hagenbach-Korrektur Typ B Rechteckverteilung

Tabelle 6: Liste der Grolien fur die Kalibrierungskonstanten
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5.2.2. Modellgleichung fir die Ermittlung der Viskositaten der
Referenzflussigkeiten

Modellgleichung:

v=K=x*(t— Aty) *c,*Cp (29)

Grolle Einheit Definition Verteilungsfunktion
K mm?/s? Kalibrierungskonstante Typ B Rechteckverteilt
v mm?/s kin. Viskositat Ergebnis
t s Durchflusszeit Typ B Normalverteilt
ty 3 Hagenbach-Korrektur Typ B Rechteckverteilt
Cy - Oberflachenspannungskorrektur Typ B Rechteckverteilt
Cp - Luftauftriebskorrektur Typ B Rechteckverteilt

Tabelle 7: Liste der GroRen fur die Viskositdten

5.2.3. Messunsicherheitsbetrachtungen

Zur Messunsicherheitsbetrachtung bei n-Messserien wurde die Standardabweichung (s,)
der kinematischen Viskositaten (v) mittels Formel (30) berechnet und die Zusammen-
gefasste Messunsicherheit (U(k = 2))mittels Formel (31) berechnet.

5, = ’Z(V — Vmittet) (30)
n
Uk=2)=2+x /s% + Ulrax (31)
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6. Dokumentation und Auswertung

Der Messaufbau sowie die VVorbereitungen vor jeder Messung entsprechen jenem wie in
Kapitel 3 beschriebenen Aufbau und Ablauf. Im Folgenden wird die Erste Stufe, hierbei
handelt es sich um die ersten acht Messserien, ausfiihrlich mit allen Werten beschrieben
und in dieser Arbeit dokumentiert. Ab Messserie acht werden nur mehr die mittels
GUM ausgewerteten Ergebnisse aufgelistet.

Viskositatsnormale [iin. viskosa a7 o 22T Tubbe 1 [Ubbe 2 [Ubbe 3 [Ubbe 4 [Ubbe 5
85067.260 ~ | Nr.31 |Nr.32 |Nr.33
dest. Wasser 1,0034 Nr.1 .Nr.z Nr.3 |[Nr.4
85078.260 Nr.5 VINr6 |Nr.7
85084.260 Nr. 9
85097.260 Nr. 12
85074.260
85081.260
85087.260
85075.260
85083.260

Abbildung 10: Beispielhafte Darstellung der Messmatrix

Abbildung 10 zeigt die ersten fiinf Stufen der Messmatrix. Die Bezeichnungen ,,Nr.
XX* beschreiben die Nummer der jeweiligen Messserie. Ausgehend von der kinemati-
schen Viskositat des Wassers, werden bei mehreren Kapillarviskosimeter die Durchlauf-
zeiten bei Wasser bestimmt. Auf Basis dieser erhaltenen Messwerte kann die Kapillar-
konstanten ermittelt werden. Darauf folgend, werden mit diesen Viskosimeter durch
Messungen die Viskositaten unterschiedlichen Referenzfliissigkeiten bestimmt, wobei
hier, auf vertretbare Durchlaufzeiten zu achten ist. Unter Verwendung der ermittelten
Viskositaten der Referenzflissigkeiten werden in Folge die Durchflusszeiten und somit
die Kapillarkonstanten weiterer Kapillaren bestimmt.

Durch gezielte Variation von Kapillardurchmesser einerseits und unterschiedliche vis-
koser Referenzfllissigkeiten andererseits, ist es moglich, ein Set von Messungen zu
schaffen, auf Basis derer eine Viskositatsskala dargestellt werden kann.

Als Referenzflissigkeiten dienen in der Regel unterschiedlich viskose mehrwertige Al-
kohole, Benzol-OIl-Gemische oder synthetische Ol und deren Gemische.

Die Messungen wurden im April 2022 in dem Viskositatslabor des BEV, Artlgasse 35
1160 Wien, durchgefiihrt.
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6.1. Wasser als Basis der Viskositatsmessung

Ausgehend von dem bekannten Literaturwert fir der dynamischen Viskositéat von

1 mPas, bezogen auf die Dichte des Wasser, ist 1,0034 mm?/s [13] die kinematische
Viskositat von luftfreiem Wasser. Hiermit werden von vier Viskosimetern die Kapillar-
konstanten eingemessen.

Die Verifikation der Wasserdichte wurden mittels eines Biegeschwingers DMA5000
mit der Messmittel-Nummer MMO003479 am BEV vorgenommen.

Nach der Verifikation der Messserie mittels der Bestimmung der relativen Differenz ()
wurde die Kapillarkonstante der verwendeten Viskosimeter berechnet. Die Hagenbach-
Korrektur wurde aus den Angaben der Hersteller entnommen. Aus diesen Angaben wur-
den flr die genauen Durchflusszeiten die anzuwendenden Hagenbach-Korrekturen in-
terpoliert.

Fur die nachfolgende Messunsicherheitsbetrachtung jeder Messserie wurde die Modell
Gleichung aus Formel (28) und die Liste der GroRen aus Tabelle 6 verwendet.

Die erste Stufe, Messserien Nummer eins bis sieben, werden im Detail dargestellt, flr
die weiteren Stufen werden nur mehr die Ergebnisse gezeigt.

Laut Physikalisch Technischer Bundesanstalt (PTB) [16] ist es zweckmaRig flr die
Oberflachenspannungskorrektur zwischen Wasser und Olen ein Zwischenschritt tiber n-
Nonan und U-Rohr-Viskosimeter einzuftihren. Dieser Zwischenschritt wurde in dieser
Arbeit nicht durchgefihrt. Zur Korrektur der Oberflachenspannung wurden hier die von
der PTB publizierten Richtwerte angewandt.
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6.1.1. Messserie 1: Bestimmung der Kapillarkonstante mittels
Wasser von MMO003687

Viskosimeter Identifikationsnummer: 85500 / MM003687
Viskosimeter Typ: 50100 /0

Fliissigkeit Kin. Viskositit [mm?/s] | Durchlaufzeit [s] Badtemperatur [°C]
Destilliertes Wasser 1,0034 948,702 20,040
Destilliertes Wasser 1,0034 948,558 20,039
Destilliertes Wasser 1,0034 948,689 20,041
Destilliertes Wasser 1,0034 948,590 20,040
Destilliertes Wasser 1,0034 948,645 20,038

Zeit in [s]

Maximalwert: 948,702
Minimalwert: 948,558
Mittelwert: 948,636

Epsilon: 0,1518 * 103
Standardabweichung: 0,0555
Hagenbach-Korrektur: 0,4618
Konstante in [mm?/s?]
Kapillarkonstante: 0,001058

Tabelle 8: Ergebnisse der Messserie 1

Grolle Wert Standard- Frei- Sensitivitats- | Unsicherheitsbeitrag
messunsicher- heits- koeffizient
heit grad
v 1,0034 mm?/s 110*10° mm?/s oo 1.1*103 120*10° mm?/s?
t 948,6368 s 0.555s 50 -1.1*10°® -620*10° mm?/s?
ty 0,4618 s 0.244 s oo 270*10° mm?/s?
K 1,05824*103 687*10° mm?/s? 75
mm?/s?

Tabelle 9: Messunsicherheits-Budget von Messserie 1

Ergebnis:

GroRe: K

Wert: 0,0010582 mm?/s?

Erweiterte Messunsicherheit: +1,4*10° mm?/s?
Erweiterungsfaktor: 2.0

Uberdeckung: 95,45 %
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6.1.2. Messserie 2: Bestimmung der Kapillarkonstante mittels Wasser
von MM003663

Viskosimeter ldentifikationsnummer: 26490 / MMO003663

Viskosimeter Typ: Oc

Fliissigkeit Kin. Viskositit [mm?/s] | Durchlaufzeit [s] | Badtemperatur [°C]
Destilliertes Wasser 1,0034 362,309 20,033
Destilliertes Wasser 1,0034 362,792 20,032
Destilliertes Wasser 1,0034 362,962 20,034
Destilliertes Wasser 1,0034 362,174 20,036
Destilliertes Wasser 1,0034 362,480 20,037

Zeit in [s]
Maximalwert: 362,962
Minimalwert: 362,174
Mittelwert: 362,543
Epsilon: 0,0002173
Standardabweichung: 0,294
Hagenbach-Korrektur: 0,5386

Konstante in [mm?/s?]

Kapillarkonstante:

Tabelle 10: Ergebnisse der Messserie 2

0,002773

. Standardmessun- | Freiheits- | Sensitivitdtsko- | Unsicherheitsbei-

GroRe Wert . . -
sicherheit grad effizient trag

v 1.0034 mm2/s | 110*10° mm2/s oo 2.8*103 300*10° mm2/s2

t 362.543 s 0.294 s 50 -7.7*10°® -2.3*10° mm2/s2

ty 0.53860 s 3.06*103s oo 7.7*%10° 23*10° mm2/s2

K 2.771*10°3 2.27*10° mm2/s2 51

mm2/s2
Tabelle 11: Messunsicherheits-Budget von Messserie 2

Ergebnis:
GroRe: K

Wert: 0,002771 mm?/s?
Erweiterte Messunsicherheit: £4,5*10¢ mm?/s?
Erweiterungsfaktor: 2.0

Uberdeckung: 95,45 %
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6.1.3. Messserie 3: Bestimmung der Kapillarkonstante mittels Wasser
von MMO003665

Viskosimeter Identifikationsnummer: 61632 / MM003665
Viskosimeter Typ: Oc

Fliissigkeit Kin. Viskositit [mm?/s] | Durchlaufzeit [s] | Badtemperatur [°C]
Destilliertes Wasser 1,0034 209,634 20,108
Destilliertes Wasser 1,0034 209,641 20,109
Destilliertes Wasser 1,0034 209,544 20,101
Destilliertes Wasser 1,0034 209,483 20,081
Destilliertes Wasser 1,0034 209,318 20,076

Zeit in [s]

Maximalwert: 209,641

Minimalwert: 209,318

Mittelwert: 209,521

Epsilon: 0,00157
Standardabweichung: 0,1204
Hagenbach-Korrektur: 1,678

Konstante in [mm?/s?]
Kapillarkonstante: 0,004827

Tabelle 12: Ergebnisse der Messserie 3

.. Standardmessun- | Freiheits- | Sensitivitatsko- | Unsicherheitsbei-
GroRe Wert . . -
sicherheit grad effizient trag
v 1'0032400 110*10° mm?/s oo 4.8*10° 530*10° mm?/s2
mm?/s
t 209.521 s 0.120s 50 -23*10°® -2.8*10° mm?/s?
ty 1.67800 s 3.06*10° s oo 23*10° 71*10° mm?/s?
* -6
K 4'8272 120 2.85*%10° mm?/s? 53
mm?/s
Tabelle 13: Messunsicherheits-Budget von Messserie 3
Ergebnis:
GroRe: K

Wert: 0,0048277 mm?/s?

Erweiterte Messunsicherheit: £5,7%10° mm?/s?
Erweiterungsfaktor: 2.0

Uberdeckung: 95,45 %
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6.1.4. Messserie 4: Bestimmung der Kapillarkonstante mittels Wasser

von MM003656

Viskosimeter Identifikationsnummer: 10707 / MM003656
Viskosimeter Typ: Oc

Fliissigkeit Kin. Viskositit [mm?/s] | Durchlaufzeit [s] | Badtemperatur [°C]
Destilliertes Wasser 1,0034 104,805 20,061
Destilliertes Wasser 1,0034 104,669 20,058
Destilliertes Wasser 1,0034 104,763 20,051
Destilliertes Wasser 1,0034 104,752 20,050
Destilliertes Wasser 1,0034 104,875 20,048

Zeit in [s]
Maximalwert: 104,875
Minimalwert: 104,669
Mittelwert: 104,772
Epsilon: 0,0019
Standardabweichung: 0,0675
Hagenbach-Korrektur: 4,678

Konstante in [mm?/s?]

Kapillarkonstante:

Tabelle 14: Ergebnisse der Messserie 4

0,01002

.. Standardmessun- | Freiheits- | Sensitivitdtsko- | Unsicherheitsbei-
GroRe Wert . . -
sicherheit grad effizient trag
v 1‘0032400 110* 10 mm?/s oo 0.010 1.1* 10 mm?/s?
mm?/s
t 104.7720 s 0.0675 s 50 -100* 10°® -6.8* 10°° mm?/s?
ty 4.67800 s 3.06*103s oo 100* 10 310* 10° mm?/s?
K 0’0120224 6.86* 10°® mm?/s? 52
mm?/s
Tabelle 15: Messunsicherheits-Budget von Messserie 4
Ergebnis:
GroRe: K

Wert: 0,010025 mm?/s?
Erweiterte Messunsicherheit: £14*10° mm?/s?
Erweiterungsfaktor: 2.0
Uberdeckung: 95,45 %
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6.2. Bestimmung der Viskositat der ersten Referenzfliissigkeit

Ausgehend von den zuvor ermittelten Kapillarkonstanten werden nun mit der Referenz-
flissigkeit 85078.260 die Durchlaufzeiten bestimmt, korrigiert nach Kapitel 4 und aus n
Messungen der Mittelwert der Kinematischen Viskositét, bezogen auf die Bezugstem-

peratur von 20 °C, gebildet.

6.2.1. Messserie 5: Bestimmung der Viskositat mittels Kapillare
MMO003687

Identifikationsnummer: 85500 / MMO003687

Viskosimeter Typ: 50100 /0

Fliissigkeit | Kapillarkonstante [mm?/s?] | Durchlaufzeit [s] | Badtemperatur [°C]
85078.260 0,002771 977,559 20,049
85078.260 0,002771 976,990 20,050
85078.260 0,002771 978,382 20,051
85078.260 0,002771 975,812 20,052
85078.260 0,002771 978,372 20,053
Zeit [s] Temperatur [°C]
Maximalwert: 978,382 20,053
Minimalwert: 975,812 20,049
Mittelwert: 977,423 20,051
Epsilon: 0,00262 -
Standardabweichung: 0,96141 -
Hagenbach-Korrektur: 0,435 -
Korrekturtherme [1]
Oberflichenspannung: 1,2293*103
Luftauftriebe: -0,3155*10°3
Viskositat in [mm?/s]
Kinematische Viskositat: 2,70
Tabelle 16: Ergebnisse der Messserie 5
Ergebnis:
GroRe: v

Wert: 2.70 mm&/s

Erweiterte Messunsicherheit: +0.22 mm?/s
Erweiterungsfaktor: 2.0

Uberdeckung: 95.45%
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6.2.2. Messserie 6: Bestimmung der Viskositat mittels Kapillare
MMO003663

Identifikationsnummer: 26490 / MM003663

Viskosimeter Typ: Oc

Fliissigkeit | Kapillarkonstante [mm?/s?] | Durchlaufzeit [s] | Badtemperatur [°C]
85078.260 0,0048277 558,761 20,051
85078.260 0,0048277 558,142 20,052
85078.260 0,0048277 558,920 20,053
85078.260 0,0048277 558,718 20,052
85078.260 0,0048277 558,562 20,056
Zeit [s] Temperatur [°C]
Maximalwert: 558,920 20,056
Minimalwert: 558,142 20,051
Mittelwert: 558,620 20,052
Epsilon: 0,0013 -
Standardabweichung: 0,265 -
Hagenbach-Korrektur: 0,227 -
Korrekturtherme [1]
Oberflichenspannung: 1,2293*10°3
Luftauftriebe: -0,3155*10°3
Viskositdt in [mm?/s]
Kinematische Viskositit: 2,69
Tabelle 17: Ergebnisse der Messserie 6
Ergebnis:
GroRe: v

Wert: 2.69 mm?/s

Erweiterte Messunsicherheit: £0.12 mm?/s
Erweiterungsfaktor: 2.0

Uberdeckung: 95.45%
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6.2.3. Messserie 7: Bestimmung der Viskositat mittels Kapillare
MMO003687

Identifikationsnummer: 1213 / MM003645

Viskosimeter Typ: Oc

Fliissigkeit | Kapillarkonstante [mm?/s?] | Durchlaufzeit [s] | Badtemperatur [°C]
85078.260 0,01002 280,779 20,027
85078.260 0,01002 281,432 20,049
85078.260 0,01002 281,400 20,042
85078.260 0,01002 281,722 20,045
85078.260 0,01002 280,730 20,050
Zeit [s] Temperatur [°C]
Maximalwert: 281,722 20,050
Minimalwert: 280,730 20,027
Mittelwert: 281,212 20,042
Epsilon: 0,003 -
Standardabweichung: 0,390 -
Hagenbach-Korrektur: 0,893 -
Korrekturtherme [1]
Oberflachenspannung: 1,2293*10°3
Luftauftriebe: -0,3155*10°3
Viskositdt in [mm?/s]
Kinematische Viskositét: 2,80
Tabelle 18: Ergebnisse der Messserie 7
Ergebnis:
GroRe: v

Wert: 2.80 mm?/s

Erweiterte Messunsicherheit: £0.062 mm?/s

Erweiterungsfaktor: 2.0

Uberdeckung: 95.45%
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6.2.4. Ergebnis der Bestimmung der Viskositat fur Referenzflissigkeit
85078.260

Aus n Messserienmittelwerten und dazugehdrigen Messunsicherheiten werden der ab-
schlieBende Mittelwert (vmitreL), die Standartabweichung (s,) und die Zusammenge-
fasste Messunsicherheit (U(k = 2)) nach Kapitel 5.2.3 bestimmt.

Messserie Viskositét [mm?/s] Messunsicherheit [mm?®/s]

5 2,70 0,22

6 2,69 0,12

7 2,80 0,06
VMITTEL 2,73 -

Sv = 0,031

Unmiax - 0,22

U(k=2) - 0,44

Tabelle 19: Ergebnisse der Referenzflissigkeit 85078.260

Messergebnis:

mm?

vl(zo) = 2, 73

s
) mm? (32)
mitU(k=2)=0,44
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6.3. Verkurzte Darstellung der Bestimmung der Viskositaten

der Referenzflissigkeiten

Die verkirzte Darstellung der Bestimmung der Viskositaten der Referenzflussigkeiten in
Tabelle 20 zeigt zu der jeweiligen Messserie die zuvor ausgemessene Kapillarkonstante
und die mittlere Durchlaufzeit der Messserie. Wie zuvor wurden die Viskositaten und die

Erweiterten Messunsicherheiten mittel GUM-Workbench berechnet.

Messse- Kapillarkon- . kin. Viskositdt Messunsicher-
. Durchlaufzeit ,
rie stante [mm?/s] heit
[mm?/s?] Bl [mm?/s]
9 0,01002 687,27 6,88 0,11
10 0,03020 225,24 6,77 0,15
12 0,01002 1044,62 10,46 0,19
13 0,03020 345,40 10,40 0,24
14 0,0504 208,25 10,47 0,39
16 0,05040 603,59 30,353 0,40
17 0,1002 310,91 31,118 0,78
19 0,1002 606,56 60,73 0,79
20 0,3082 199,345 61,27 0,92
22 0,3082 337,731 103,92 3,02
23 0,4974 207,72 103,05 5,3
25 0,4974 870,51 432,67 8,6
26 1,023 425,61 434,80 5,9
28 1,023 1016,56 1039 41
29 3,06 334,77 1023 46
32 0,002773 201,877 0,5575 2,2*10°3
33 0,001058 438,63 0,4631 1,1*103

Tabelle 20: Verkirzte Darstellung der Bestimmung der Viskositaten
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6.4. Verkurzte Darstellung der Bestimmung der
Kapillarkonstanten

Tabelle 21 zeigt die gemittelten Durchlaufzeiten der Messergebnisse der Messserien fur
die Bestimmung der Kapillarkonstanten. Wie zuvor wurden die Ergebnisse der Kapillar-
konstanten und die erweiterten Messunsicherheiten mittels GUM-Workbench berechnet.

Messse-  kin. Viskositdt  Durchlauf- Kapillarkonstante Erw. Messunsicherheit
rie [mm?/s] zeit [s] [mm?/s?] [mm?/s?]
8 2,73 91,83 0,0302 4,9*%103
11 6,81 136,26 0,0504 2,5*10°3
15 10,44 105,32 0,1002 4,7*103
18 30,73 100,93 0,3082 8,6%103
21 61,00 123,84 0,4974 8,3*103

24 103,48 102,35 1,023 0,012
27 433,73 142,93 3,06 0,12
30 1031 200,32 5,18 0,25
31 0,50 468,94 0,001069 1,5*103

Tabelle 21: Verkirzte Darstellung der Bestimmung der Kapillarkonstanten
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6.5. Die Messmatrix

Abbildung 11 zeigt die vollstdndige Messmatrix mit den Mittelwerten der gemessenen Durchlaufzeiten, berechneten Kapillarkonstanten und kinema-

tischen Viskositatswerten.

Viskositdtsnormale |kin. viskositit (mm2/a] Kapilarkonstante [mm_2/52] 0,001058( 0,002773]| 0,004827(0,010025| 0,0302| 0,0504| 0,1002( 0,3082| 0,4974 1,023 3,06 5,18
85067.260 0,50 - 468,94 438,63| 201,877
dest. Wasser 1,0034 948,63 362,54 209,52 104,772
85078.260 977,43 558,62 281,21 91,83
85084.260 6,81 687,27| 225,24 136,26
85097.260 10,44 1044,62( 345,40 208,25 105,32
85074.260 30,73 603,592 310,91 100,93
85081.260 61,00 606,56 199,34| 123,84
85087.260 103,48 335,731 207,72 102,35
85075.260 433,73 870,51 425,61| 142,93
85083.260 1031,00 1016,56| 334,77 200,32

Abbildung 11: Vollstandige Messmatrix
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Analyse der Ergebnisse

7. Analyse der Ergebnisse

Zur Verifizierung der Gultigkeit der im Zuge dieser Arbeit gemachten Messungen wer-
den die errechneten Werte der Viskositaten der Viskositdtsnormale und der Kapillarkon-
stanten der Viskosimeter mit den angegebenen Werten auf den Kalibierscheinen vergli-
chen.

7.1. Vergleich der Viskositaten

Identifikation Berechnete kin. Visko- kin. Viskositdt vom Kalib- Abweichung

Nummer sitit [mm?/s] rierschein [mm?/s] [%]

85067.260 0,50 0,4863 2,74
85078.260 2,731 2,745 0,549
85084.260 6,81 6,903 1,366
85097.260 10,44 10,32 1,149
85074.260 30,73 30,33 1,302
85081.260 61,00 59,87 1,852
85087.260 103,48 101,0 2,397
85075.260 433,73 427,3 1,482
85083.260 1031,00 996,2 3,395

Tabelle 22: Viskositatenvergleich

Die Abweichung befinden sich innerhalb der auf den Kalibierscheinen angegebenen
Messunsicherheit, womit man davon ausgehen kann, das diese Messungen verwendbar
sind.
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7.2. Vergleich der Kapillarkonstanten

Die zuvor errechneten Kapillarkonstanten missen fiir einen adédquaten Vergleich zu je-
nen auf den Kalibierscheinen zusatzlich mit den entsprechenden Korrekturterm nach
Kapitel 4.5 korrigiert werden. Die flr die Korrekturen verwendeten Werte findet sich in
der Tabelle 23.

Formelzeichen Beschreibung Zahlenwert
g Gravitation am Ort der Verwendung 9,808403 m/s?
g’ Gravitation am Ort der Kalibrierung 9,8125 m/s?

Tabelle 23: Korrekturtherme fiir den Kapillarkonstantenvergleich

Die Ergebnisse finden sich in der nachgestellten Tabelle 24.

Identifikation Korrigierte Konstante Angegebene Konstante Abweichung

Nummer [mm?2/s?] [mm?/s?] in [%]
MMO003689 0,00106855 0,001016 5,17
MMO003687 0,0010575 0,001089 2,88
MMO003663 0,0027718 0,002844 2,53
MMO003665 0,004824 0,004993 3,36
MMO003645 0,010015 0,010023 0,07
MMO003664 0,03018 0,03048 0,96
MMO003670 0,05037 0,05032 0,11
MMO003657 0,1001 0,09936 0,80
MMO003669 0,3080 0,3042 1,27
MMO003661 0,4971 0,4954 0,36
MMO003652 1,022 0,9961 2,65
MMO003667 3,058 3,034 0,81
MMO003683 5,177 5,053 2,47

Tabelle 24: Kapillarkonstantenvergleich

Die Abweichungen zwischen den errechneten und den gegebenen Kapillarkonstanten
lassen sich auf Ablagerungen bzw. Verdickungen der Kapillaren zuriickfiihren und ma-
chen die Wichtigkeit einer wiederkehrenden Kalibrierung deutlich.

Durch die systematische Bestimmung der Kapillarkonstanten von einem Satz unter-
schiedlicher Ubbelode Viskosimeter, bezogen auf die Wasserviskositat, ist eine Bestim-
mung von Fliissigkeitsviskositaten tiber den Messbereich mdglich. Somit ist die Skala
der Viskositat ausreichend abgebildet und realisiert.
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Analyse der Ergebnisse

7.3. Zeitnehmung

Die Bestimmung der Durchlaufzeiten erfolgte bei den Messungen mittels automatischer
Zeitmesseinrichtung. Zur Verifizierung der Zeitmesseinrichtung wurden bei einem
GroRteil der durchgefiihrten Messungen die Durchflusszeiten zusatzlich mittels Stopp-
uhr manuell bestimmt. Die handisch ermittelten Zeiten stimmten mit denen der Zeit-
messeinrichtung, mit einer maximalen Abweichung von zwei Sekunden, tiberein. Somit
wurde ein Bezug der automatischen Zeithehmung auf die herkdmmliche manuelle Zeit-
messung hergestellt.

Die automatische Zeitnehmung hat gezeigt, dass bei kurzen Durchlaufzeiten (200 s -
350 s) eine geringere Streuung der festgestellten Durchlaufzeiten mit der Zeitmessein-
richtung erlangt werden kann als mit der h&dndischen Messung.

Hierbei hat sich gezeigt, dass Durchlaufzeiten unter 100 Sekunden zu starker streuenden
Ergebnissen der ermittelten Kapillarkonstante fiihren. Als Grund dafir ist anzunehmen,
dass flr die damit verbundenen niedrigeren Reynolds-Zahlen nicht wie erforderlich eine
laminare Stromung in den Kapillaren vorliegt, sondern, zumindest teilweise, turbulente
Strémung auftreten. Die Haagenbach-Korrektur kann diese Bandbreite an Stérung nicht
mehr abdecken. Deshalb hat sich gezeigt das Messungen mit geringen Durchlaufzeiten
(< 150 s) nicht zu empfehlen sind.

Weiters wurde festgestellt, dass ab einer Durchlaufzeit tber 700 s (~11 min) die Streu-
ungen der Messergebnisse bei 120 s lagen. Das lasst sich Aufgrund des Nachlaufes und
des verwendeten Software-Algorithmuses, beschrieben in der Bachelorarbeit [6], erkla-
ren.
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8. Erkenntnisse

Bei der Auswertung der Messergebnisse und Interpretation von festgestellten Streuun-
gen in den Ergebnissen wurden Feststellungen getatigt, deren Ursache verifiziert wur-
den. Dabei war es primér notwendig Erkenntnisse fir die Verwendung der Viskosimeter
und der automatischen Zeitnehmung zu gewinnen. Dadurch kann eine Optimierung der
Arbeitsanweisungen zur Viskositatsbestimmung vorgenommen werden Obwohl von ei-
ner Grundkonstanz der Kapillaren als Glasmessinstrumenten ausgegangen werden kann,
ist durch augenscheinliche Anderung der Kapillarkonstanten eine wiederkehrende Ka-
librierung notwendig. Die Kalibrierung sollte je nach Verwendungsintensitat des Visko-
simeters auf ein kiirzeres Zeitintervall gesetzt werden

Obwohl in der Standard-Modellgleichung der Viskosimeter nicht vorgesehen, besteht
ein Einfluss der Oberflachenspannung beim Ubergang von Messungen mit Wasser auf
Referenzflussigkeiten auler Wasser.

Die Verwendung der Automatischen Zeitmesseinrichtung sollte der handischen gegen-
uber bevorzugt werden, da hier geringere Streuungen auftreten. Die Durchflusszeit
sollte zwischen 150 s und 700 s gewahlt werden, da bei diesen Zeiten Messtechnisch die
geringsten Messunsicherheiten festzustellen sind.

Diese Arbeit dient dem BEV als Ausgangsbasis zur Schaffung der Dokumentation im

Fachbereich der Darstellung der Viskositatsskala zum Zwecke der Anerkennung im
BIPM MRA Abkommen.
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o
Eﬂﬁﬁ:ﬁﬁ“’l Certificate of Analysis

VAV

Viscosity Standard

MATERIAL PRODUCT:  Viscosity Standard (cSt) reads; 2. 9@20°C, 2.8@25°C.
2 1@37.78°C.2@40°C, 1. 7@50°C

MATERIAL NUMBER: B507E 260
LOT MO: 150262
DATE OF TEST: 180872015
EXPIRY DATE: DR2017
CERTIFIED VALUES:
Temperature iscosity Density
"C “F Kinematic - mm#/s (c5t) Cymamic - mPa.s (cP) (gimL}
20.00 68.00 2745 2.151 0.7838
25.00 77.00 2485 1.8938 0.7800
3778 100.00 1.974 1.521 0.7708
40.00 104.00 1.802 1.463 0. 7882
50.00 122.00 1.628 1241 D.7a21
METHOD OF ANALYSIS: Kinematic Viscosity measurements are in accordance with

ASTMD2162. Density measurements are in accordance with ASTM
D052 (Dynamic Viscosity = Kinematic Viscosity x Density)

METROLOGICAL TRACEABILITY: Kinematic Viscosity measurements are traceable to the
Primary Standard of pure water (@ 20°C, as adopted by
NIST. Temperature measurements are traceable via
Mational Standards to the IT5-B0 temperature scale.
Density measurements are traceable to high purity 150
Guide 34 Certified Reference Materials

Expanded Uncertainties (k=2)

Viscosity Kinematic Dymamic . Kinematic . ;
. Vi - Drynamic Viscosity
Range Viscosity Viscosity Viscosity mm3fs
mmals) | mmiis cst) | mPas (o) | Fange (mmis) {c5t) mPa.s (cF)
0.85 - .G 0.14% D.22% 540 - 1500 0.24% 0. 268%
8.8 - 14 0.18% 0.23% 1500 - 3600 0.28% 0.31%
1437 0.17% 0.24% 3600 - 900D 0.27% 0.32%
37 - 85 0.158% 0.25% B000 - 25500 0.30% 0.34%
85230 0.21% D27% 25500 - 110000 0.31% 0.35%
230 - 540 0.23% 0.28%

Date: 18092015
This cerificate must not be reproduced except in full.
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P kmers MUY S Om e,

Ruban Mc Doﬁ — QC Technician

VW Imzmekional LT, lsamor Corpoale Canter, Luiding Ore, Sunte 200, T Mesonmond 2aad, Hadnor, |20 19087, 50,
W Inlemefiunal dets, Hoosrodu Roscarch Park Zore 2000, Coldenoukzacen 284, 30071 Loawe, Sclgum
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