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Erlauterung der Symbole

1. Erlauterung der Symbole

1.1 In der Betriebsanleitung verwendete Symbole
I Warnt vor mdglicher Beschadigung des Gerétes,

macht auf Verletzungsgefahr aufmerksam oder enthalt
Sicherheitshinweise und Warnungen.

(g Wichtige Information

Der jeweils nachste Bedienungsschritt, welcher aus-
zufuhren ist und ...

= ... was daraufhin am Geréat geschieht.

1.2 Am Gerat verwendete Symbole

Achtung: Laser Lichtstrahl
Achtung: Verletzungsgefahr
Achtung: Geréat wird heiB

Achtung: Die Betriebsanleitung lesen!

> P P



Qualitatssicherung/Kontakte zu Thermo Fisher Scientific

2. Qualitatssicherung

Sehr geehrter Kunde,

Thermo Fisher Scientific arbeitet im Rahmen eines zertifizierten
Qualitats-Management-Systems nach ISO 9001:2008.

Damit sind die organisatorischen Voraussetzungen geschaffen,
dass Produkte entsprechend den Erwartungen unserer Kunden
entwickelt, hergestellt und betreut werden. Damit unser QM-Sy-
stem funktioniert, wird es durch interne und externe Auditoren
standig Uberpruft.

Auch unsere Produkte werden wahrend der Herstellung im-
mer wieder Uberpruft, um zu beweisen, dass sie entspre-
chend den Vorgaben gefertigt wurden, einwandfrei funktio-
nieren und sicher sind. Die resultierenden Ergebnisse hal-
ten wir als Referenz fest.

Die Erfullung aller Anforderungen zum Zeitpunkt der Fertig-
stellung bestatigen wir dann mit dem Zeichen ,Final Test® auf
dem Produkt.

Bitte teilen Sie es uns mit, wenn Sie trotz unserer Sorgfalt
Mangel am Produkt feststellen. Auch diese mochten wir in
Zukunft vermeiden.

3. Kontakte zu Thermo Fisher Scientific

Bitte wenden Sie sich bei Ruckfragen an uns, unsere Partner-
firmen oder an die fur Sie zustandige Generalvertretung, die
Ihnen das Gerat geliefert hat.

Thermo Fisher Scientific
DieselstraB3e 4

D-76227 Karlsruhe, Germany
Tel. +49(0)721 4094-444
Fax +49(0)721 4094-300

support.mc.de@thermofisher.com
www.thermo.com

In jedem Fall sollten Sie aber bei allen Ruckfragen zum
Gerat bitte diese Angaben machen:

i) Goiv_ Gomany 07523 Kanwe C € Typenbezeichnung an der Frontseite und am Typenschild
e wosz| auf der Riickseite.
;yfm = g Typ: Bestell-Nr. (z.B.: 376-0010)

o Ser.:Nr.:

Auftragskennungs-Nr. (0-9)
Baujahr (z.B. 09)

Fertigungsauftrags-Nr.
(000001 -999999)

Laufende Nr. Serie

Netzspannung in V / Stromaufnahme:
z.B. 230 V/ 50-60Hz/ 2 A
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4. Gewabhrleistung

Der Anwender hat fur die Gewahrleistung und eine optio-
nale zuséatzliche Gewahrleistung sicherzustellen, dass die
Geréte in folgenden Intervallen fachmannisch gewartet
werden:

Die Wartung ist erforderlich nach ca. 2000 Betriebsstunden,
spatestens aber 12 Monate nach der Inbetriebnahme bzw.
letzten Wartung.

2000 Betriebsstunden werden erreicht:

Bei taglich achtstiindiger Betriebsdauer
(5 Tage Woche) etwa einmal pro Jahr

Bei taglicher Betriebsdauer von mehr als
8 bis 16 Stunden ca. alle 6 Monate

Bei taglicher Betriebsdauer von mehr als
16 Stunden ca. alle 3 Monate

Wir empfehlen, die Wartungen durch Thermo Fisher
Scientific oder durch von Thermo Fisher Scientific autori-
siertes Personal durchflihren zu lassen, da hierfur spe-
zielle Kenntnisse und Werkzeuge bendtigt werden.

Die durchgefuhrten Wartungs- und Kalibrierarbeiten sind
durch 1ISO 9000ff konforme Zertifikate zu dokumentieren.



Sicherheits- und Gefahrenhinweise

5.

Sicherheits- und Gefahrenhinweise

Das HAAKE CaBERT1 entspricht den einschlagigen Sicher-
heitsbestimmungen. Die sachgemaBe Handhabung und der
richtige Gebrauch liegt aber allein bei Ihnen.

Das Gerat dient ausschlieBlich zur rheologischen Bestim-
mung von flussigen und halbfesten Stoffen. Diese Stoffe
durfen nicht untersucht werden, wenn dadurch Personen
verletzt oder Gerate beschadigt werden kénnten.

& !

Das Herzstiick des Gerates bildet ein Laser-
Mikrometer, das Licht mit 780 nm (unsichtbares
Licht) und mit einer Strahlkraft von 1,4 mW ausgibt.
Demzufolge handelt es sich bei diesem Produkt um
ein “Laserprodukt der Klasse 1” entsprechend dem
Gefahrdungsgrad des Klassifizierungssystems
der FDA, Standards 21 CFR 1040.10 und 1040.11

Der Gebrauch der optischen Instrumente erhéht
die Augenverletzungs-Gefahr.

Nicht in den Lichtstrahl schauen.

Eine Verwendung von Steuerungen, Anpassungen
oder geanderten Verfahrensleistungen, die nicht
von Thermo Fisher Scientific empfohlen wird,
kann zu einer gefahrlichen Strahlenaussetzung
fihren.

Das Gerat nicht in Betrieb nehmen, wenn aufgrund
des auBerlichen Zustands des Gerates (z.B.
Beschadigungen) Zweifel am sicheren Betrieb
bestehen.

Der sichere Betrieb des Gerates ist in Frage
gestellt, wenn der Verwender das Gerat nicht ent-
sprechend dieser Betriebsanleitung gebraucht.

Sorgen Sie dafir, dass diese Anleitung flr jeden
Verwender des Gerates immer griffbereit ist.

Benutzen Sie das Gerat ausschlieBlich fiir den vor-
ge-sehenen Zweck.

Stellen Sie sicher, dass das Gerat bzw. der PC aus-
geschaltet sind, wenn Sie Kabelverbindungen her-
stellen oder I6sen.

Sie verhindern somit eine elektrostatische Aufla-
dung und eine mogliche Zerstérung der Elektronik.



Sicherheits-

also:

und Gefahrenhinweise

Bedienen Sie das Gerat nicht mit feuchten oder
oligen Handen.

Bespritzen Sie das Gerat nicht mit Wasser.

Reinigen Sie das Gerat nicht mit L6sungsmittel - es
besteht Brandgefahr!

Ein feuchtes Tuch, mit haushaltstiblichem Spul-
mittel getrankt, reicht haufig aus.

Reparaturen oder Eingriffe am Gerat durfen nurvon
autorisiertem Fachpersonal durchgefiihrt werden.
Durch eine unsachgemaBe Reparatur kann erhebli-
cher Schaden entstehen. Flir Reparaturen steht Ih-
nen der Thermo Fisher Scientific-Service zur Verfii-

gung.

Lassen Sie das Gerat regelmaBig von einer Fach-
werkstatt warten.

Wir wissen nicht, welche Substanzen mit diesem
Gerat untersuchen werden. Viele Substanzen sind:

entzindlich, brennbar oder explosiv
gesundheitsschadlich

umweltgefahrdend

gefahrlich

Sie allein sind fur den Umgang mit diesen Stoffen ver-
antwortlich!

Unser Ratschlag:

Ziehen Sie im Zweifelsfall einen Sicherheitsbeauf-
tragten zu Rate.

Lesen Sie das "EU-Sicherheitsdatenblatt” des Produkt-
herstellers oder Lieferanten.

Informieren Sie sich uber die Gefahrstoff-Verordnung.

Beachten Sie die "Richtlinien fur Laboratorien”
(Richtlinie Nr. 12 der BG. Chemie).
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6. Geratebeschreibung

6.1 Einfiihrung

Das HAAKE CaBER 1 (Capillary Breakup Extensional
Rheometer) ist ein kompaktes und einfach zu bedienden-
des Dehnrheometer. Im Moment gibt es kaum erfolgreiche
kommerziell verfigbare Gerate um das Dehnverhalten
komplexer Flussigkeiten (wie z.B. das von Kolloiden, Kleb-
stoffen, Farben, Nahrungsmitteln, Konsumprodukten und
Schmelzen) zu bestimmen.

Dieses steht im Widerspruch zu dem ansteigenden Inter-
esse von Industrie und Forschung, mehr Kenntnis Uber
die Dehneigenschaften von Flussigkeiten zu erhalten. Die
bestehenden Gerateausfuhrungen sind zudem unhand-
lich, komplex und teuer. Zwei Beispiele fur kommerziell
erhaltliche Dehnrheometer sind das RFX™ opposed
Jetrheometer“ (nicht mehr in Produktion) und das REM™
Dehnrheometer fur Schmelzen (Rheometrics Scientific).
Sie zielen auf sehr spezifische Bereiche von Flussigkeits-
viskositaten wie aus Abb.1 zu erkennen ist.

Das HAAKE CaBER 1 eignet sich fur einen groBen Be-
reich von FlUssigkeitsviskositaten, welche mit den bisher
verfugbaren Rheometern nicht zuganglich ist. Teilweise
Uberlappen sich die Messbereiche des HAAKE CaBER 1
mit denen der beiden anderen Geréate. Aber kein anderes
sich im heutigen Gebrauch befindliches Gerat kann so ge
naue und reproduzierbare Ergebnisse Uber die Reaktion
von Flussigkeiten und Schmelzen in einer Dehnstromung
liefern wie das HAAKE CaBER 1.

Komplexe Stromungen, die starke Dehnkomponenten
beinhalten, treten in vielen industriellen Prozessen und
Anwendungen auf. Einige Beispiele sind Strémungen, die
bei Pumpvorgangen, Fadenspinnen, Extrusionen, GieB-
und Fullprozessen auftreten. Jedoch unterscheidet sich
das Dehnverhalten aller, ausser der einfachsten Materia-
lien, deutlich vom FlieBverhalten, welches aufgrund des
Wissens Uber die Scherrheologie hervorgesagt wird. Folg-
lich ist fur ProzeBverbesserungen, Herstellungskontrolle
sowie fur die Entwicklung und Gestaltung von Materialien
das Wissen Uber die Dehneigenschaften essentiell. Das
HAAKE CaBER 1 wird flur viele verschiedene Materialien
von Nutzen sein, denn erfaBt werden auch solche FlUssig-
keiten wie Farben und Tinten, die in Nahrungsmitteln,
Shampoos, Gelen und Pasten enthalten sind (siehe dazu
auch Abb.1).
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Abb. 1: Schematische Darstellung des Anwendungsbereiches
des HAAKE CaBER1 RFX™ und RME™ sind eingetragene
Warenzeichen von Rheometic Scientific

6.2 DehnungsflieBen

Dehnung kommt gewohnlich in den meisten industriellen
Prozessen vor, aber die meisten Flussigkeiten sind in ih-
rem Dehnverhalten kaum untersucht. Materialien, die sich
in einer Scherstromung &hnlich oder gleich verhalten, kon-
nen in einer Dehnstromung vollig unterschiedlich sein.

Vom Beflllen von Shampooflaschen bis zur Herstellung
von kunstlichen Fasern und dem Beschichten der Walzen
in der Druckindustrie, es gibt stets eine dehnungskineti-
sche Komponente in industriellen Prozessen. Dehnungski-
nematik entsteht immer bei freier Oberflachenstréomung,
(beispielsweise beim Faden-und Folienziehen und bei
Prozessen, bei denen Flussigkeitsstrahlen auftreten), und
in Quetschstrdmungen oder in einer Stromlinienbeschleu-
nigung. Tatsache ist, daB die meisten heute verfugbaren
viskosimetrischen Verfahren um exakte Flussigkeitseigen-
schaften zu analysieren, sich auf das Wissen aus dem
Rotations- und Oszilllationsexperiment stutzen. Da Poly-
merldsungen, Schmelzen und Suspensionen deutliche
Unterschiede in Scher- und Dehnverhalten haben kén-
nen, kdnnen diese zur ldentifizierung von komplexen Pa-
rameter-Werten fuhren. Es gibt zur Zeit Methoden, die ei-
nige Hinweise auf das Dehnverhalten von Materialien ge-
ben, wie zum Beispiel Kapillar-Rheometer und Kugelfall-
Viskosimeter. Jedoch liefern diese Methoden eher Daten
fur einen Index und die Mdglichkeit, Materialien einzuord-
nen, -als das absolute quantitative Parameter erhalten
werden. AuBerdem ist es dabei sehr schwierig, Resultate
zu erhalten, die unabhangig von den experimentellen Be-
dingungen sind. Hinzu kommt, da3 das thermophysikali-
sche Verhalten der Flussigkeit in Dehnungsstromung, das
Umgebungsbedingungen ausgesetzt ist, an sich schon
interessant sein mag. Die Bedingungen, unter denen

10
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diese Dehnstromungen industriell vorkommen, beispiels-
weise beim Fadenspinnen, schlieBen oft Aushartungen,
Gelierung oder Massen- und Warmetransportmechanis-
men ein, die nur erfolgreich in entsprechenden Dehnstro-
mungen untersucht werden kénnen. Prozesse wie Aus-
hartung, Sinterung und Kristallisierung werden alle durch
das FlieBfeld stark beeinfluBt und kdnnen in der Gegen-
wart von Dehnstromungen zusatzlich beeinfluBt werden.
Eine Technik, die relevante Materialeigenschaften fur sol-
che Prozesse messen kann, ware dafur von unschatzba-
ren Wert.

6.3 Das HAAKE CaBER 1 Rheometer
6.3.1 Bedienungsgrundlagen

Das HAAKE CaBER 1 basiert vom Konzept her auf dem
Entwurf von Bazilevsky et al. (Bazilevkii et al., 1990, Bazi-
levskii et al., 1997). Das Messprinzip basiert auf einem La-
sermikrometer, der den Durchmesser eines dunner wer-
denden Fadens detektiert.

Abb. 2 zeigt eine Sequenz von Videobildern, auf denen
der Abriss zweier Flussigkeiten dargestellt ist. Das Ol ist
eine einfache Newtonsche Flussigkeit, die viskoses Ver-
halten aufweist. Die untere Bilderreihe zeigt eine ver-
dunnte Polymerlésung, die hochmolekulare Polystyren-
Molekule enthalt, die in dem Newtonschen Ol der oberen
Bilderreihe aufgeldst sind. Diese LOsung ist eine Modell-
flissigkeit, bekannt als ,Boger Flussigkeit®, die in einer
Dehnstrémung ein starkes ,Strain hardening“-Verhalten
zeigt. Optisch gibt es einen klaren Unterschied zwischen
den Proben, auch wenn ihre Scherviskositat praktisch
identisch ist. Diese Darstellungen zeigen die Notwendig-
keit, zusatzliche Messungen am HAAKE CaBER 1 durch-
zufuhren. Die Veranderung des Durchmessers als Funk-
tion der Zeit ist in Abb.3 illustriert.

Der Unterschied zwischen den beiden Flussigkeiten von
Abb.2 in der Dehnung wird deutlich sichtbar. Zum Ver-
gleich wurde noch ein dritter Datensatz eines druckemp-
findlichen Klebers aufgetragen, wobei das Losungsmittel
in der Lésung wahrend des Experimentes verdunstete.
Der Faden ,stellt sich dann ein®, was in einem konstanten
Durchmesser resultiert Auch wenn diese Daten die Rheo-
logie der Flussigkeit nicht quantitativ beschreiben (-so wie
Kraft und Verschiebung keine rheologischen Parameter
fur Scherrheometer sind), so geben sie doch einen Hin-
weis auf das Flussigkeitsverhalten und sind unabhangig
von einem ,,constitutive model for interpretation®.

11
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Abriss einer newtonschen und viskoelastischen Flussig-

keit
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Abb. 2: Zwei Sequenzen von Bildern, die den Abriss eines Sty-
renoligomers (Newtonsche Flussigkeit) und des gleichen Oligo-
mers mit einem hinzugeflgten verdinnten (550ppm) hochmole-
kularen Polystyrenpolymer zeigen (Boger Flussigkeit). Nach
McKinley und Tripathi, Journal of Rheology 2000.

Qualitative Informationen, die man aus diesen Daten er-
halten kann, sind die ,Abrisszeit” und anhand der Kurven-
form, die Fahigkeit zum Fadenziehen. Aus Abbildung 3
geht deutlich hervor, daB die Newtonsche Flussigkeit
schnell in einer kurzen Zeit abreiB3t, wahrend die Boger
Flussigkeit dazu mehrt Zeit bendtigt. Die Y-Achse ist -log-
arithmisch dargestellt und die exponentielle Abnahme des
Durchmessers (wie es bei der Boger-flussigkeit der Fall
ist) erscheint in diesem Diagramm wie ein linearer An-
stieg. Der Kleber mit der verdunstenden Komponente
,stellt sich ein“ und nimmt einen bestimmten Durchmesser
an.

12
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Abb. 3: Drei Datensets, die den normalisierten Filamentradius mit der Zeit vergleichen. Die

Daten beziehen sich auf drei Flussigkeiten: die einfache Newtonflussigkeit, die modellelasti-
sche Flussigkeit aus Abb. 2 und ein druckempfindliches Haftmittel.

Das linke Schema vergleicht den Durchmesser mit dem Zeitwert. Das rechte Schema zeigt

eine offensichtliche Dehnviskositat im Vergleich zur Beanspruchung. Die Analyse und Soft-

ware, die zur Ausgabe der Dehnviskositat in Dmid (t) aus der gemessenen Entwicklung er-

forderlich werden, sind in Kapitel 6 beschrieben.

Die Abnahme des Durchmessers der Flussigkeit als Funk-
tion der Zeit sind die vom HAAKE CaBER 1 gelieferten
Rohdaten, die dann mit der dazugehdrigen Software be-
nutzt werden, um rheologische Parameter zu bestimmen.
Dieses wird in Kapitel 11 naher beschrieben. Prinzipiell
gibt es 2 Methoden, um quantitative Informationen aus
den Messergebnissen zu gewinnen:

a) Die verfugbaren Modelle sind geeignet, um rheologi-
sche Parameter herzuleiten

b) Die Werte fir den Durchmesser kbnnen in eineschein-
bare Dehnungsviskositat umgerechnet werden, wobei
diese Verformung durch den des Fadendurchmessers de-
finiert ist und daher mit der Zeit variiert.

Alle beide Methoden setzen ein ,,constitutive Model“
voraus, vergleichbar mit den Analysen, die Ublicherweise
mit den aus der Scherrheometrie gewonnen Daten durch-
gefuhrt werden.
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Geréatebeschreibung

6.3.2 Messgerat

Das HAAKE CaBER 1 Messgerat ist in Abb. 4 dargestellt.
Die zentrale Achse enthalt den Linearmotor und die Mes-
splatten. Diese Messplatten sind axial im Gerat montiert
und werden im Weiteren als ,,obere” und ,untere” Platte
bezeichnet. Beide Platten sind standardmaBig aus rost-
freiem Stahl gefertigt und haben einen Durchmesser von
6mm bzw. 4 oder 8 mm. Die untere Platte ist auf einer Mi-
krometerschraube montiert, welches eine vertikale Justie-
rung der Plattenposition erlaubt. Diese Justierung definiert
die Rheometer-Geometrie flr den Versuch.

CaBER

geschlossen geoffnet Platten im Detail
Abb. 4: HAAKE CaBER 1 Messgerat

Die Rinne um die untere Platte ist dafur gedacht, um eine
etwaiges Uberflullung auf-zu-fangen oder um im Bedarfs-
fall als Reservoir fur Losungsmittel zu dienen. Wie zu se-
hen ist, kbnnen die ,Flugel“ des Gerates nach hinten be-
wegt werden, um den Zugang zu den Messplatte zu er-
leichtern. Dieser Teil des Gehauses enthalt das Lasermi-
krometer.

Die obere Platte ist abnehmbar und hat in der Mitte ein Loch,
welches beim Einfullen der Probe eine Injektion von
Flussigkeiten ermoglicht. Dieser Vorgang wird in Kapitel
13.2 genauer behandelt.
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Geréatebeschreibung

6.3.3 Das Lasermikrometer

Das HAAKE CaBER 1 verwendet ein Hochprazisionsmi-
krometer, um die Abnahme des Flussigkeitsfadendurch-
messers als Funktion der Zeit zu messen. Dieses Laser-
mikrometer gibt dem HAAKE CaBER 1 einen deutlichen
Vorteil gegenuber anderen, aus der Literatur bekannten
Techniken. Abgesehen von seiner Auflésung (10 vum), ist
das Mikrometer auch unempfindlich gegen hohe auBere
Lichtfluktuationen und kann daher auch sehr kleine Fa-
dendurchmesser auflosen.

Das Messgerat ist ein Klasse 1 Laser und arbeitet im In-
frarotbereich. Diese Art von Laser ist aufgrund seiner ge-
ringen Starke, wie bei allen Lasern Ublich, eigensicher. Bei
der Handhabung des Gerates ist jedoch Vorsicht geboten,
da die unsachgemaBe Benutzung jeglicher Laserarten po-
tentiell zu Augenschaden fuhren kann.

| Schauen Sie nicht in das Strahlenbiindel, da das Licht,
welches von den HAAKE CaBER 1 Messplatten zer-
streut wird, koharent genug ist, um Augenschaden zu
verursachen.

6.3.4 Der Linearmotor

Die Plattenbewegung wird durch einen linearen Antriebs-
motor kontrolliert. Dieses System erlaubt eine schnelle
Antwort und eine vernunftige Kontrolle Uber die verwende-
ten Dehnprofile. In den bereitgestellten Konfigurationen
kann der Benutzer frei zwischen linearer, expontentieller
und ,stoBgedampfter Dehnung wahlen. Diese Optionen
werden detailliert im Abschnitt 10.6.3 erklart. Die kirzeste
Dehnungszeit liegt in der Gr6B8enordnung von 20ms (ab-
hangig vom Dehnabstand), und der Motor hat eine Posi-
tionierungsgenauigkeit von 20um. Fir den Linearmotor
werden hohe Voltzahlen und Stréme im Mechanismus be-
nutzt. Montieren Sie das Gerat nicht auseinander.

6.3.5 Die Temperaturkontrolle

Die Messzelle des HAAKE CaBER 1 ist mit einer zweifa-
chen Haube ausgestattet. Die aussere Haube (oder Tur)
wird manuell bedient (siehe Abschnitt 9.1). Die innere
Haube gleitet mit der Bewegung der au3eren Haube auto-
matisch auf und ab. Die Temperatur innerhalb der Mess-
zelle des HAAKE CaBER 1 kann mittels eines externen
Thermostaten kontrolliert werden, die Thermostaten-
schlauche werden auf der Rickseite des HAAKE CaBERT
Messgerates angeschlossen. Die Temperierflissigkeit
flieBt durch die beiden Bldcke, die die axiale Bewegung
der unteren und oberen Messplatten fuhren.
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7. Information zum CE-Zeichen

Thermo Scientific Mess-und Prifgerate tragen das CE-Zei-
chen.

Mit der CE Kennzeichnung wird die Konformitat des Produk-
tes mit den fur das Produkt zu bertcksichtigenden EG-Richt-
linien und die Einhaltung der darin festgelegten
,wesentlichen Anforderungen”, dem festgelegten allgemein
relevanten Schutzniveau, bestatigt. Das Konformitatsbewer-
tungsverfahren wurde jeweils gemaB der anwendbaren EG-
Richtlinien durchgefuhrt. MaBgebend ist hier der Beschluss
des Rates 93/465/EWG Uber die in den technischen Harmo-
nisierungsrichtlinien zu verwendeten Module fur die ver-
schiedenen Phasen der Konformitatsbewertungsverfahren
und die Regeln fur die Anbringung und Verwendung der CE-
Kennzeichnung.

Um die Konformitat mit der EU-Richtlinie 2004/108/EG Uber
die elektromagnetische Vertraglichkeit (EMV) zu bestatigen,
wurde unser Produkt nach den EMV Anforderungen fur
Stéraussendung und Storfestigkeit fur elektrische Mess-,
Steuer-, Regel- und Laborgerate gepruft.

Dies ist ein Gerat der Klasse A. Die Einhaltung der Schut-
zanforderungen im indutriellen Bereich ist gegeben. Dieses
Gerat kann im Wohnbereich (Einsatzort, der direkt an die 6f-
fentliche Niederspannungsversorgung angeschlossen ist)
Funkstérungen verursachen; in diesem Fall kann vom Be-
treiber verlangt werden angemessene MaBnahmen durch-
fuhren.

Unsere strengen Vorgaben zur Betriebsqualitat und der da-
mit verbundene erhebliche Entwicklungs- und Prifaufwand
unterstreichen unsere Bemihungen, den hohen Qualitats-
standard unserer Produkte auch unter schwierigen elektro-
magnetischen Verhaltnissen zu gewahrleisten.

Die Praxis zeigt aber auch, dass selbst CE gekennzeichnete
Gerate, wie z.B. Monitore oder Analysengerate, beeinflusst
werden kdnnen, wenn deren Hersteller eine Beeinflussung
(z.B. Flackern des Bildschirmes) als Mindestqualitat unter
EMV Bedingungen akzeptieren. Aus diesem Grund und in
Ihrem Interesse empfehlen wir daher, einen Mindestabstand
von ca. 1m zu derartigen Geraten einzuhalten.
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Information zum CE-Zeichen / WEEE Konformitat

7.1 WEEE Konformitat

Dieses Produkt muss der Richtlinie 2012/19/EU des Euro-
paischen Parlaments und Rates Uber Elektro- und Elektro-
nik-Altgerate entsprechen. Das Produkt ist durch folgendes
Symbol gekennzeichnet:

Thermo Fisher Scientific hat mit Verwertungs-/Entsor-
gungsunternehmen in allen EU-Mitgliedsstaaten Vereinba-
rungen getroffen. Diese sind dadurch verpflichtet das Pro-
dukt zu entsorgen oder wieder zu verwerten. Mehr Informa-
tionen Uber die Einhaltung dieser Verordnungen durch
Thermo Fisher Scientific, die Verwerter und Hinweise zu
Substanzen, die unter die RoHS Richtlinie fallen, finden Sie
unter

www.thermo.com/WEEERoHS
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Auspacken / Aufstellen

8. Auspacken / Aufstellen
8.1 Transportschaden
* Benachrichtigen Sie den Zusteller (Versandfirma, Zus-
telldienste der Bahn und der Post)

* \erfassen Sie einen Schadenbericht
Bevor Sie die Lieferung zuriickschicken:
* Informieren Sie den Handler oder den Hersteller
(kleine Probleme konnen oft vor Ort erledigt werden)
8.2 Lieferumfang

8.2.1 Standard-Lieferumfang Rheometer

Das Rheometer wird in einer wiederverwertbaren Verpak-
kung mit folgenden Teilen geliefert:

006-0072 HAAKE CaBER 1 Gerat
inklusive Linearmotorenkabel zur Steuerbox

006-0033 HAAKE CaBER 1 Steuerbox
222-1643 Messsystem 6 mm (obere/untere Platte)
222-0563 Datenkabel, von Gerat zur Steuerbox, 25polig

222-1322 RS232 Kabel, von Steuerbox zum PC,
25 bis 9polig

Netzkabel landerspezifisch
087-0532 Sicherung, 1.6 A fur 230 V
087-1191 Sicherung, 2.5 A fur 115V

222-1646 Daten-Aquisitionskarte PCI fur Desktop PC +
Software und Datenkabel von Steuerbox zur
Daten-Aquisitionskarte
oder

222-1645 Daten-Aquisitionskarte PC-Card fur Notebook
PC + Software und Datenkabel von Steuerbox
zur Daten-Aquisitionskarte

098-5030 HAAKE CaBER 1 Software auf CD
006-0075 Bedienungsanleitung
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Auspacken / Aufstellen

8.2.2 Messsystem

Drei Messsysteme mit verschiedenen Durchmessern; je-
des aus einer oberen und unteren Platte bestehend, ste-
hen zur Verfugung:

222-1642 Messsystem D = 4 mm
(obere und untere Platte)

222-1643 Standard Messsystem D = 6 mm
(obere und untere Platte)

222-1644 Messsystem D = 8 mm
(obere und untere Platte)

Ein Set von Platten mit 6mm Durchmesser gehért zum
Standard Lieferumfang des Geréates.

8.2.3 Anwender - Software

Das Messgerat wird mit der National Instrument NI-DAQ-
T _Software fiir Windows 95/ 98 / ME / NT4 / 2000 / XP
geliefert, welche fur die Ubertragung mit der Daten-Aqui-
sitationskarte benétigt wird und um die HAAKE CaBER
Control - Software verwenden zu kénnen.

Die HAAKE CaBER Analysis - Software bendétigt nicht die
NI-DAQ - Software.

Das Messgerat wurde mit der HAAKE CaBER - Software
fir Windows 95 /98 / ME / NT4 / 2000 / XP nachgepruft.

8.3 Platzbedarf

Als Arbeitsplatz fur eine funktionsbereite Gerateanord-
nung wird eine Flache von 2m x 0.6 m auf einem Labor-
tisch mit planer, fester und méglichst abwaschbarer Ober-
flache bendtigt. Ein Thermostat, der zur Temperaturkon-
trolle des Rheometers verwendet werden kann, sollte auf
einem separaten Labortisch oder auf dem Boden stehen,
um eine Ubertragung von Vibrationen auf das Messsy-
stem zu vermeiden.

8.4 Umgebungsbedingungen gemaB EN 61010

Es wird empfohlen, das MeBgerat in einem klimatisierten
Raum zu installieren (T = ca. 23°C):
®* |nnenraume, max. 2000 m NN,
* Umgebungstemperatur 15 ... 40° C,
* Relative Feuchte max. 80% 31°C (— 50% 40°C)
 Uberspannungskategorie Il,Verschmutzungsgrad 2
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9. Funktions-und Bedienungselemente

9.1 Messgerat

@ (@ (&

Abb. 5: Funktionselemente

Haube Uber Linearmotor (fest)
Schiebetur (auf-ab) fur Messzelle
verschiebbare Haube (Vorder-Ruckseite)
Messsystem, obere Platte

Messsystem, untere Platte
Mikrometerschraube

Schiebetir (auf-ab) fir Messzelle
justierbare FuBe

ONOOUTARWN =

20



Funktions-und Bedienungselemente

9.2 Messgerat-Rickseite

Linear Motor

O

&%

10
11
12
13

© @g@@

Abb. 6: Ruckwand des HAAKE CaBER1 Messgerates

Anschluss flir Messdaten
Wassereinlass
Wasserauslass
Edelgas-Anschluss
Anschluss fur Linearmotor

9.3 Steuerbox- Riickseite

OO O o
OO O d daOd

Fn-Signal Trigger
o o A

2xT 1.6 / 250 (230 V))
2xT 2.5/ 250 (115 V))

et

_______________

14
15
16
17
18
19

Abb. 7: Ruckwand der HAAKE CaBER 1 Steuerbox

Anschluss fur Linearmotor

Anschluss fur DAQ-Karte

RS232 Schnittstelle (PC)

Anschluss fur Messdaten

Schalter mit Netzanschluss und Sicherungen
Fn-Signal und Ansteuerung
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10. Installation
10.1 Installation der Software und der Hardware

Das HAAKE CaBER 1 - Gerat wird mit 2 separaten CD[]s
ausgeliefert, die die Treiber fur die NI-DAQ - Karte sowie die
CaBER - Software enthalten. Bitte installieren Sie alle not-
wendigen Komponenten auf lhrem PC bevor Sie das Geréat
starten.

Es wird dringend empfohlen, die Installationsschritte in
der hier beschriebenen Reihenfolge abzuarbeiten.

10.1.1 Installieren der National Instruments NI-DAQ™
Treiber - Software

StandardmaBig wird das Haake CaBER 1 - Gerat mit einer
National Instruments Data Acquisation card (NI-DAQ) als
PCI- oder PC - Kartenformat fir den Anschluss an einen PC
oder ein Notebook ausgeliefert.

Starten Sie bitte den PC neu, nachdem die NI-DAQ - Karte
eingebaut haben. Nach dem Start des Installationspro-
gramms werden Sie gefragt, ob die Dokumentation zur NI-
DAQ - Software ebenfalls auf Inrem PC installiert werden
soll. Da es keinen Grund dafur gibt, kann diese Frage mit
,N0” beantwortet werden. Danach kénnen Sie Uberprifen,
ob die NI-DAQ - Karte ordnungsgemas installiert wurde, in-
dem Sie die ,Measurement & Automation Explorer” - Soft-
ware starten. In diesem Programm 6ffnen Sie bitte den ,De-
vices and Interfaces” - Reiter und Uberprtfen, ob Ihr Gerét
in dieser Rubrik erscheint.

10.1.2 Installieren der NI-DAQ Karte

Legen Sie die NI-DAQ - Treiber CD in das CD-ROM - Lauf-
werk |hres PC’s ein. Das Installationsprogramm sollte auto-
matisch starten. Ist dies nicht der Fall, starten Sie das Pro-
gramm setup.exe manuell von der CD.

Bitte stellen Sie sicher, dass die fur Ihr Computersystem
passende Software installiert wird:

* NI-DAQ 7.4.4 (Traditional legacy) fur Windows XP

* NI-DAQ 7.5.0 (Traditional legacy) fur Windows Vista
und Windows 7
AuBerdem bendtigen Sie noch den Treiber fur die RS 232
Com Ports, NI-VISA 5.0.2.
Umdie NI-DAQ - Software auf einem Rechner mit Windows
XP - Betriebssystem zu installieren, fuhren Sie bitte die fol-
genden Schritte durch:

Legen Sie die NI-DAQ - Software CD in IHR CD-ROM
- Laufwerk ein. Offnen Sie das Verzeichnis ,NI-DAQ
7.4.4” und starten Sie das Setup - Programm.
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Wahlen Sie das Verzeichnis, in das Sie das Programm
installieren mochten.

Umdie NI-DAQ - Software auf einem Rechner mit Windows
Vista- oder Windows 7 - Betriebssystem zu installieren,
fuhren Sie bitte die folgenden Schritte durch:

Legen Sie die NI-DAQ - Software CD in IHR CD-ROM
- Laufwerk ein. Offnen Sie das Verzeichnis ,NI-DAQ
7.5.0”, starten Sie das Setup - Programm und folgen
Sie den Anweisungen in Abb. 8.

[ Traditional NI-DAQ (Legacy) 7.5 Beta ‘ e

This self-extracting archive will create an installation image on
your hard drive and launch the installation.

After installation completes, you may delete the installation
image to recover disk space.

You should not delete the installation image if you wish to be
able to modify or repair the installation in the future,

Cancel

Abb. 8: Installationsanweisungen

Dricken Sie ,0k” und es erscheint Abb. 9

'WinZip Self-Extractor - TDAQ?SO.exe:, y

To unzip all files in TDAQ750.exe to the specfied
folder press the Unzip button. m

' Unzip to folder: nnfnte
| [ Bowse.. | [ Qose |

St e
[V] When done unzipping open:
ATDAQ750\setup exe

Abb. 9: Installationsanweisungen
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Wahlen Sie das Verzeichnis, in das Sie das Programm
installieren méchten und driicken Sie unzip. Die Image
- Datei, die durch diese Prozedur erstellt wird, kbnnen
Sie nach der Installation wieder l6schen.

R N
WinZip Self-Extractor e

.

|| 655 file(s) unzipped successfully ‘

OK

4
Abb. 10: Image - Installation erfolgreich abgeschlossen

Nach Installation der Image - Datei driicken Sie ,,0k” damit

das Installationsprogramm der NI-DAQ - Karte startet. Da-
nach drticken Sie bitte ,continue”:

[Freren o I |

({3 Traditional N:0AQZS " o ] |

I ym Product Information
I

NSTRUMENTS l Please read the followang infomation about the products 1o be V%
mtaliad
Welcome to the Traditional NI-DAQ 7.5 distribution |Suppart Removed from NI-DAQ 7.0 and later _
NI-DAD 7.0 and lster supposts differant davicas, oparating syslems, softwaes, and
. weisions than previous releases of NI-DAG. Stating with version 7.0, NIMM|W¢:¢M&:ND&O
It s strongly recommended that you ext 8l programs before nanning this Setup. Fiemote SC¥J, 1200 Senes DAL the DADCard-500/700 famdy. paraliel port DADPads. and several other older
Foor important device, operating system. and spphicabon software support devices. Do not install NI-DAD 7.0 o1 later f yous exdsting apphcations inchade unsupported components. Reler o the
infosmation, refes 1o the teadme biml fle in this instalie’s folder.

NI-DAD Readme fe o the detrbution

NI-DAQ

Data Acquisition Driver Software

ni.com/dataacquisition

(SoveFe | [ccBock [ Heds> | [ Concd |
Abb. 11: Start der NI-DAQ - Software Installation

Wabhlen Sie das Verzeichnis, in das die NI-DAQ - Soft-

ware installiert werden soll und setzten Sie die Installa-
tion durch dricken des ,next’ - Buttons fort.
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Destination Directory
Select the primaty installation directony.

Destination Directory
C:\Program Files'\National instruments'.

|_ <4 Back_“ Newt >>

Abb. 12: Verzeichnisauswahl fir NI-DAQ - Software

FUr das CaBER - Gerat mussen nur der NI-DAQ -
Geratetreiber und der NI-DAQ OPC Server installiert
werden. Diese beiden Komponenten sind bereits im
Installationsbaum voreingestellt, so dass keine
zusatzliche Auswahl getroffen werden muss. Aus die-
sem Grund kénnen Sie die Installation durch drticken
des ,next” - Buttons direkt fortsetzen.

Features
Select the features to install

E =] Tradit 2.0 Legacy raditi 1 egacy| same
& =3 #] Traditional NI-DAQ 7.5.0 (L ) Traditional NI-DAQ (L has the
(1 X _»| LabVIEW Support Vis/functions and works the same as NI-DAG B.9.x,
- W Beal-Ti upport but i updated so you can use Traditional NI-DAQ
z = ::::.E ; O:IW:?S f [Legacy) and NI-D&Gms: in the same computer.

S5 | NIDAQ OPC Server
¥ =| Microsal Visual Basic Suppon |

] Microsolt Visusl € Support % = &S

¢4 Automation Explorer 4.3 =

Thig feature vl be installed on the local hard dive.

This feature and its selected subcomponents may
require up to 36.9 MB of disk space.

Directoey for Traditional NI-DAD 7.5.0 (Legacy]

C:\Program Files\National Instruments\NI-DAQ

(Restore Defauks | [Disk Cost] [ <<Back [ Nest>> [ Cancel |

Abb. 13: Softwarekomponentenauswahl
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Akzeptieren Sie die Lizenzbestimmungen (Abb. 14).

Licenze Agreement

You must accept the license(s) displayed below to proceed.

NATIONAL INSTRUMENTS SOFTWARE LICENSE AGREEMENT

INSTALLATION NOTICE: THIS IS A CONTRACT. BEFORE YOU DOWNLOAD THE SOFTWARE
ANDI/OR. COMPLETE THE INSTALLATION PROCESS, CAREFULLY READ THIS AGREEMENT. BY
DOWNLOADING THE SOFTWARE AND/OR CLICKING THE APPLICABLE BUTTON TO
COMPLETE THE INSTALLATION PROCESS, YOU CONSENT TO THE TERMS OF THIS
AGREEMENT AND YOU AGREE TO BE BOUND BY THIS AGREEMENT. IF YOU DO NOT WISH TO
BECOME A PARTY TO THIS AGREEMENT AND BE BOUND BY ALL OF ITS TERMS AND
CONDITIONS, CLICK THE APPROPRIATE BUTTON TO CANCEL THE INSTALLATION PROCESS,

DO NOT INSTALL OR USE THE SOFTWARE, AND RETURN THE SOFTWARE WITHIN THIRTY
(20) DAYS OF RECEIPT OF THE SOFTWARE (INCLUDING ALL ACCOMPANYING WRITTEN
MATERIALS, ALONG WITH THEIR CONTAINERS) TO THE PLACE YOU OBTAINED THEM. ALL
RETURNS SHALL BE SUBJECT TO NI'S THEN CURRENT RETURN POLICY.

1. Definitions. As used in this Agreement, the following terms have the following meanings:

3
() 1 do not accept the License Agreement(s).

[ << Back ][ Newt >> ][ Cancel _.

Abb. 14: Lizenzbestimmungen

6] Um einen Abbruch der Software - Installation durch
Windows zu verhindern, bestatigen Sie bitte, dass Sie
der Software der National Instruments Coorporation
vertrauen und fahren Sie mit der Installation fort.

""ﬂ Traditional NI-DAQ 7. f
| =
( Driver Soltware Installation |
Alveays st software fiom National Instruments Vm%
Addi Chanai
+ Tradiional NI-DA0 7.5.0 (Legacy]
NI-DA0 OPC Server
This installer inchudes driver sctware signed by National Instruments. Leave the bax below checked Miciosolt Visual C Support
for an unntemupted instalation. | you uncheck the bax. your instal be d by one + NI Measurereant & Autcenstion Exploces 4.3
mone Windows securty dislogs
|| Adwrays trust soft I C:
Click the Next button to begin installstion. Click the Back bution to change the nstallation setting:
[CecBock [ Hewr> ][ Conee | [SoveFie | [ ccBook | Neds»> ][ Concl |

Abb. 15: Letze Schritte der Software - Installation

Nach Beendigung der Installation starten Sie bitte Ih-
ren PC neu.
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10.1.3 Installieren der HAAKE CaBER 1 - Software

Die CaBER 1 - Software wird auf einer einzelnen CD gelief-
ert. Klicken Sie doppelt auf das Setup - Symbol und folgen
Sie den Installationsanweisungen. Die Installations - Soft-
ware wird auch ein Programm fir den Linearmotor, das Herz
des CaBER - Gerétes, installieren. Dieses Programm wird
im gleichen Unterverzeichnis wie die CaBER - Software ab-
gespeichert. Sie wird allerdings nur bendtigt, wenn es Pro-
bleme mit der Steuerung des Linearmotors geben sollte.
Wenn alle Installationsprozeduren abgeschlossen sind,
kénnen Sie mit dem nachsten Abschnitt fortfahren.

10.2 Aufstellen des Messgerates

Heben Sie das Rheometer aus seiner Verpackung
und stellen Sie es auf einen stabilen, ebenen Tisch.

Unter dem Sockel befinden sich vier FuBe, die ein-
oder ausgeschraubt werden kdnnen, um den waage-
rechte Stand des Messgerate zu justieren.

Der waagerechte Stand des Messgeréates sollte mit-
tels einer Wasserwaage, die auf die Glasplatte ge-
legt wird, Uberpruft und gegebenenfalls korrigiert
werden.

10.3 AnschlieBen
10.3.1 Kabelverbindungen

Das HAAKE CaBER 1 Messgerat und die Steuerbox sind
durch zwei Kabel miteinander verbunden. Das Kabel flr den
Linearmotor istam Messgerat befestigt und kann aus techni-
schen Grinden nicht entfernt werden. Verbinden Sie den
Stecker am anderen Kabelende mit dem ,linear drive“ An-
schluB der Steuerbox. Die Anschlisse ,measurement data“
von Messgerat und Steuerbox werden miteinander durch
Verwendung des Kabels mit den beidseitig vorhandenen 25
Pol Steckern verbunden.

Der RS232 AnschluB3 der Steuerbox wird mit dem RS232
AnschluB lhres Computers verbunden Den ,DAQ card” An-
schluB der Steuerbox verbinden Sie mit dem Anschluss ,NI-
DAQ card” lhres PC, indem Sie das 68pin abgeschirmtes
Kabel verwenden.
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Messgerat Steuerbox
Linearmotor Linear Drive
Measurement 222-0563 Measurement Data
Data

RS 232

— DAQ-Karte
222-1322
PC

RS 232

222-1646
— ] NI-DAQ Karte

222-1645

Abb. 16: Anschuss - Schema

10.3.2 Schlauch - Anschlisse

Die HAAKE CaBER 1 Messzellen kénnen in ihrer Tempera-
tur kontolliert werden, indem ein geeigneter Thermostat an
die mit ,IN“ und ,OUT* beschrifteten Stutzen auf der Rick-
seite des CaBER 1 MeBgerates angeschlossen wird.

Der Stutzen mit der Aufschrift ,Inert gas“auf der Rickseite
des HAAKE CaBER 1 Messgerates kann dazu benutzt wer-
den, um die Messzellen mit einem Edelgas zu umstrémen.
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Abb. 17: Netzanschluss

Installation

10.4 Netzanschluss

Verbinden Sie das Gerat nur mit einem geerdetem
Hauptanschluss. Vor dem Anschluss an die Span-
nungsversorgung muss auf die richtige Netzspannung
geachtet werden. Bitte vergleichen Sie die vorhandene
Netzversorgung mit den Angaben, die auf den Namens-
schildern von Messgerat und Kontrolleinheit angege-
ben sind. Spannungsschwankungen von = 10% sind
zulassig.

Netzkabel und Geratesicherung:

Ziehen Sie den Sicherungsinsatz aus der Netzeingangs-
buchse heraus und setzen Sie die Sicherungen gemaB der
ortlichen Netzspannung ein.

230V 2xT1,6A
100/115V 2xT2,5A

Setzen Sie den Sicherungseinsatz wieder ein und versi-
chern Sie sich, dass der Pfeil an der Netzeingangsbuchse
dem Pfeil an der Sicherungseingangsbuchse gegenuber-
steht, die Ihrer ortlichen Netzspannung entspricht.

Verwenden Sie das der 6értlichen Netzspannung entspre-
chende Netzkabel.
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10.5 Installation der Normalkraft - Option
10.5.1 The HAAKE CaBER 1 Normalkraft - Option

Die CaBER 1 Normalkraft - Option (Bestellnr.: 222-2021,
frGher 603-0469) besteht aus einem Kistler 5015A Span-
nungsmesser, (Abb. 18a), einem Kistler typ 9215 Kraftsen-
sor (Abb. 18b) mit Verbindungskabel, einem Adapterstuck
(603-0466) (Abb. 18c), um den Kraftsensor in an das Ca-
BER 1 zu montieren und zwei Kabeln, wobei das eine Kabel
das Kraftsignal aus dem Sensor weiterleitet und durch das
andere Kabel der Sensor ausgeldst wird.

Abb. 18a: Kistler 5015A Ladungsverstarker Abb. 18b: Kistler 9218 Kraftsensor Abb. 18c: Adapterstiick
Abb. 18: Normalkraftoption fir HAAKE CaBER 1

Damit das CaBER1 mit der Normalkraft - Option genutzt
werden kann, muss die Kontrollbox, wie in Abb. 17 darges-
tellt, mit zwei zuséatzlichen Steckplatzen (einen fir das Nor-
malkraftsignal, das andere fur die Auslésung des Kraftsen-
sors) ausgerustet sein.

Wird das CaBER 1 direkt mit der Normalkraft - Option bes-
tellt, ist die Kontrollbox bereits mit den 0.g. zwei zusatzlichen
Steckplatzen ausgerustet, andernfalls muss die Kontrollbox
beim Hersteller modifiziert werden.

Um das Geréat zu betreiben, ist die Software - Version 4.522
oder neuer erforderlich.
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Installation (Hardware)

Die Adapterstiicke A, B, C und D und der Kistler Kraftsensor
mussen zu einer Einheit zusammengebaut werden.
Nachdem die Einzelteile zusammengebaut sind, kann die
komplette Baueinheit (die in Abb. 19b dargestellt ist) nicht in
das CaBER 1 eingebaut werden, da der BNC - Stecker am
Ende des grunen Kabels nicht durch das Montageloch des
Adapters passt. Aus diesem Grund muss die Montage wie
unten beschrieben erfolgen.

Abb. 19a: Adapterteile + Kraftsensor Abb. 19b: Sensor montiert auf Adapter
Abb. 19: Adapter

Die Hauptabdeckung besteht aus zwei Teilen, die das
Lasermikrometer bedecken. Sie kann einfach entfernt
werden, nachdem die beiden 3 mm Sechskannt-
schrauben an der Vorderseite (s. Abb. 20a) und die bei-
den 3 mm Sechskanntschrauben auf der Rickseite (s.
Abb. 20b) des Gerates geldst wurden. Um die beiden
rickseitigen Schrauben zu lésen wird der Einsatz
eines Sechskanntschraubendreher mit mindestens
20cm Lange empfohlen. Um Zugang zu den hinteren
Schrauben zu erhalten, empfiehlt es sich, die Abdeck-
haube in die hintere Position zu schieben.

Die beiden Teile der Abdeckhaube konnen erst
voneinander getrennt werden, nachdem sie zur
gleichen Zeit vom Gerat entfernt wurden.

Abb. 20:

Abb. 20a: 3 mm Sechskantschrauben an der Frontseite Abb. 20b: 3 mm Sechskantschrauben an der Riickseite
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Die untere Schiebetlre kann durch Spreizen des hin-
teren Befestigungsteils leicht aus den FUhrungsschie-
nen entfernt werden.

Abb. 20c: Entfernen Sie die untere Schiebetdr. Abb. 20d: untere Schiebetlr

Um die untere Abdeckplatte zu entfernen muissen
zunachst die beiden seitlichen Schrauben und die
Schraube auf der Oberseite entfernt werden. Danach
kann die Abdeckplatte durch leichtes Biegen und
Wackeln abgenommen werden.

Abb. 21:

Abb. 21a: Seitliche Schrauben entfernen. Abb. 21b: Obere Schrauben entfernen.

[4] Um die untere Stange zu entfernen, entfernen Sie
zunéchst die unteren und oberen Messplatten (s. Pfeil
A in Abb. 22a). Danach lockern Sie die 2 mm Sech-
skanntschrauben, mit der die untere Stange an der
Mikrometerschraube befestigt ist (s. Pfeil B in Abb.
22b). Danach lésen Sie die 4 mm Sechskanntsch-
raube, mit der die Mikrometerschraube festgeklemmt
ist. Die untere Stange kann danach durch leichtes Zie-
hen entfernt werden.
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Abb. 22:

Abb. 22b: Die originale untere Stange
Abb. 22a: Entfernen Sie die originale untere Stange mit Messplatte

Fuhren Sie die Adapterstange (Teil B in Abb. 19a) in die
Offnung der Gestangefluhrung (s. Abb. 23a), dann
fihren Sie den kleinen Verbindungsstecker des
grunen Normalkraftsignal - Kabels durch die Adap-
terstange (s.Abb. 23b). Es wird empfohlen das Kabel
durch das Loch in der CaBER 1 Basisplatte zu fuhren
(s. Abb. 23c, Abb.23d), um Probleme mit der unteren
Schiebetlr zu vermeiden.

Abb. 23:

Abb. 23a: Installieren Sie die Adapterstange Abb. 23b: Installieren Sie das Sensorkabel
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Abb. 23c: Flihren Sie das Kabel durch das Loch in der Basisplatte
Abb. 23d: Untere Ansicht der Basisplatte

Verbinden Sie den Normalkraftsensor mit dem grinen Nor-
malkraftkabel und befestigen Sie den Adapterring (Teil C in
Abb. 19a) am Normalkraftsensor (s. Abb. 23e).

Danach montieren Sie den Normalkraftsensor und den
Adapterring in die Adapterstange (s. Abb. 23f). Bitte beach-
ten Sie, dass es aufgrund des langen Sensorkabels ein-
facher ist, den Sensor und den Adapterring in der einen
Hand festzuhalten, wahrend die Adapterstange mit der an-
deren Hand festgeschraubt wird.

Abb. 23e: Montieren Sie den oberen AdapterringAbb. 23f: Montieren sie den Sensor in die Adapterstange.

Fahren Sie das grine Kabel durch den Schlitz in der Stange
und schrauben Sie den unteren Adapterring (Teil a in Abb.
19a) auf das untere Ende der Adapterstange (s. Abb. 23g).
Stellen Sie dabei sicher, dass das grine Kabel dabei nicht
beschadigt wird.

Platzieren Sie die Mikrometerschraube und befestigen Sie
diese mit dem Bolzen (s. Pfeil Ain Abb. 23h). Danach befes-
tigen Sie mit einem kleineren Schraubendreher die Schrau-
ben, mit der die Adapterstange an der Mikrometerschraube
festgeklemmt wird.
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Abb. 23g: Montieren Sie den unteren Adapterring. Abb. 23h: Befestigen Sie die Bolzen.

6]

(g

Befestigen Sie die untere Deckplatte, die Schiebetlre
und zum Schluss die Hauptabdeckhaube. Dazu lesen
Sie bitte die Punkte 3 bis 1 dieses Abschnittes erneut
durch.

Bitte stellen Sie sicher, dass das Kabel nicht
beschadigt wird, wenn die untere Schiebetlre nach un-
ten bewegt wird und das Kabel nicht durch das Loch an
der Basisplatte gefuhrt wird.

Verbinden Sie den BNC - Stecker des gruinen Kraft-
sensor - Kabels mit dem ,Sensor charge” BNC -
Steckplatz auf der Ruckseite des Kistler - Ladungs-
verstarkers (dieses Kabel wird in Abb. 24 nicht ge-
zeigt). Danach schliessen Sie das kurze schwarze
BNC - Kabel an den ,Output” - Steckplatz auf der
Ruckseite des Kistler Ladungsverstarkers und den
,Fn-Signal” - Steckplatz auf der Riickseite der CaBER
1 - Kontrollbox an. Verbinden Sie dann das Triggerka-
bel (griner und schwarzer Stecker) mit dem ,,Remote
Control” - Steckplatz auf der Ruckseite des Kistler -
Ladungsverstarkers und dem ,Trigger” - Steckplatz
auf der Ruckseite der CaBER 1 - Kontrollbox.

Abb. 24: Signal und Triggerkables
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10.6 Inbetriebnahme

Nach Drucken des Netzschalters auf der Ruckseite der
Steuerbox sollte die grine Anzeigeleuchte auf dem vorder-
seitgen Bedienfeld einschalten. Der Linearmotor bewegt
nun die obere Platte runter und wieder hoch und steht dann
still Gerdusche vom Motor (wie ein kleiner Summ-oder
Brummton) kdnnen vernehmbar sein. Ab diesem Punkt wird
das Mikrometer eingeschaltet sein.

Schauen Sie niemals in die viereckige Offnung des
Mikrometers, auch wenn Sie denken, daB es abges-
chaltet ist.

(I? Nach Einschalten des Gerates warten Sie mindestens
15 Minuten, bevor Sie eine Messung starten. Diese
Zeit wird fur das ,Aufwarmen” des Lasermikrometers
bendtigt und um einen stabilen Durchmessermesswert
Zu erreichen.
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Finished
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Software

11. Die HAAKE CaBER Control - Software

11.1 Einfihrung

Die Bedienung der HAAKE CaBER 1 - Software ist einfach
und intuitiv. Dieses Kapitel wird den Bediener durch die viel-
faltigen Funktionen der HAAKE CaBER 1 Control - Software
fuhren und dabei einige Anleitungen bezuglich Versuchs-
dauer, Versuchsablaufen und verfugbaren Optionen und
Parametern geben. Beachten Sie, dass eine kontextabhan-
gige Hilfe zur Verfugung steht, wenn das ,Hilfe” Symbol im
Programm-Hauptfenster erscheint.

11.2 Starten

Beim Starten des Programms flihrt das HAAKE CaBER 1 ei-
nige diagnostische und initialisierende Routinen durch, die
fur den Bediener nicht sichtbar sind. Wahrend dieser Zeit er-
scheint auf dem Bildschirm ein Starter-Fenster, und das
Messgerat bestimmt die Systemgeometrie ( Abbildung 10).

AnschlieBend wird das Programm-Hauptfenster, wie in Ab-
bildung 26 gezeigt, gedffnet.

Falls die DAQ-Karte und/oder der Linearmotor durch die
Software nicht gefunden werden, erscheint eine Meldung im
Starter-Fenster, und die Software kehrt in den Demo-Mo-
dus zuruck.

11.3 Das Programm - Hauptfenster

& Thermo HAAKE CaBER V4.512 (BETA) Control

File Configuration Measurement  Analysis  Help

HAAKE CaBER 1
hermo

SCIENTIFIC

Calibration Status

by CPG

S

Maruaf Corttrol

Jog Maokor: E

o toPositon: | Home | Fmar | memae | gorrom |

Diarneter Last Modified IVID, 12, Sep 2011 16:54

Calibration File Found
Real Diameter Walues Used

Temperature Last Modified '\"IoJ 24, Okt 2011 11:56

Experiments

3

Batch Aunaly sis

Calibration File Found
Real Temperatures Calibraked

Curramt Geometry

Sarnple Diameter 5,00 [mm]

Sample Tnitial Height 53,01 [mm]

Sample Final Height 12,97 [mrm]
Initial Aspect Ratis f,00°
ayskem Hencky Strain [ 46
Final Aspect Ratio 32

Fime Status
Sy stem Time Elapsed since startup
Pdays, 5 hours, 1 minutes, 28 seconds, |

Micrometer

TARE l

Current Observed Diameter F0,00 [rm]

Micrometer Status o) 0] ||

Temperature

Temperature Probe £5.3 [=C]

Abb. 26: Das Programm-Hauptfenster

37




Software

Alle Funktionen des HAAKE CaBER 1 werden vom Pro-
gramm-Hauptfenster aus erreicht (siehe Abb. 26).

Im Folgenden werden die einzelnen Untermenus der Be-
triebssoftware deren Funktionen erklart. Das Startmenut und
alle Untermenus sind in Abb. 27 dargestellt.

& Thermo HAAKE CaBER V4.512 (BETA) Control A=l
Fie Configuration Measurement Analysis Help )
“-h—--i Recover non-saved data
H K E BE R 1 Run Analysis Packags
by CPG Manual Control
hermo s, [0 [5
SCIENYIFIC Gotopostion: | Hove || Fvar | mrmac | sottom |
Define Geometsy Back off motos for deaning = d
Calibrations d Qperator Identification ] Experiments I 1
Define General Opticas [ Sk identiication M '1 m
i 5ot ke Define Stratch Profie J H Batch Andlysis
= |=1 Define Sngle Measurement Cptions =
Check Rheomster Output R Sle Masiraan: | e
= * Time Status
Quit Define Batch Measurement Options
Rea| o BatchMeasurement System Time Elapsed since startup

i)dws,shmrs,lniues.zammﬂs. J

Gurrent Geometry | Aeromater

Sarmple Diameter 5,00 i'[mm]
[rii— Mcrometer Status ON TARE
Samghe IntialHeight B0L__|[mm) I I

_____

Sample Final Height !IZ.TJ[mm]
Inetial Aspedt Ratio ﬁr
Systemn Hencky Strain [!'T Femperature
Fnal Aspect Ratio @32 | Temperature Probe 25,3 |[%C)

Fig. 27: Das Hauptmen(

11.4 Das ,File“ - Menu

Mit der ,,Quit“ Funktion beendet der Bediener die Software.
Beachten Sie, dass die Software fir die Versuche und Tests
im allgemeinen in einem einzigen Fenster l1auft. Die Analysis
- Software befindet sich in einem separatem Fenster. Ob-
wohl alle Fenster (abgesehen von Pop-up Optionen) mit
Hilfe des ,Minimalfeldes® vorribergehend geschlossen wer-
den kénnen, kann keines durch Anklicken des ,SchlieB3fel-
des” in der Titelleiste geschlossen werden.

11.5 Das ,,Configuration“ - Menu

Abbildung 27 zeigt alle in diesem Menu zur Verfugung ste-
henden Funktionen.

11.5.1 Geometrie definieren

Nach Anklicken von,, Define Geometry “ erscheint das in Ab-
bildung 27 dargestellte Fenster. Der Bediener kann die Kon-
figuration des HAAKE CaBER 1 Messsystems definieren
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und verandern. In diesem Fenster ist der einzig einstellbare
Parameter der Plattendurchmesser.

I Define Geometry

Micr ometer Beam

pr— ﬂ[mm] \l\ CaBER geometry
b

Requested Initial gap (h) 5,01
Plate Diameter (d) .Eu 0o ﬂ[mm]
—

Sample Initial Height () i[ll [rnnn]
Sample Final Height (F) 12,97 [mm]
Sample Yolume |5J 076 [nnn]

Swstem Henicky Strain 1,46

Initial Aspect Ratio 3,00

Final Aspect Ratio |32

Last Geometry File Save Time ’16:55:47 12.09.2011 I

‘ Dietermine system gsometry |

Abb. 28: Geometrie bestimmen

Klicken Sie auf ,Determine system geometry®, um die Soft-
ware die Plattenkonfiguration bestimmen zu lassen. Der Li-
nearmotor bestimmt zunachst die ,Home position“ der obe-
ren Platte und bestimmt anschlieBend die Position des La-
serstrahles und der unteren Platte. Nach jeder Positionsan-
derung der unteren Platte l1auft diese Routine ab.

Dekermining System Geometry

Finding linear motor home position v
Finding laser micrometer position

Finding bottom plate contact position

Finished

Abb. 29: Uberwachen der Funktion ,Motor homing*“

Klicken auf ,OK* speichert die in der ,caber_config.cfg“ Da-
tei erfassten Geometriedaten im ,CaBER Program® Ver-
zeichnis ab.

11.5.2 Kalibrierung

Der HAAKE CaBER 1 Kalibrierstatus kann durch Klicken auf
,Calibration“im ,Configuration“~-Menu (siehe Abb. 30) Uber-
pruft werden. Mit den Funktion ,Diameter” und ,, Tempera-
ture” kdnnen das Mikrometer und die Temperatursensoren
unabhangig voneinander neu kalibriert werden. Das Fenster
.Kalibrier-Status” ist in Abb. 30 dargestellt. In diesem Fen-
ster werden die aktuellen Kalibrierfaktoren sowie das Datum
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der letzten Kalibrierung angezeigt. Falls das Messgerat
nach dem letzten Programmstart erneut kalibriert wurde,
wird diese Information ebenfalls angezeigt. Es ist auch mog-
lich, die Kalibrierung von Mikerometer und Temperatursen-
soren direkt vom Fenster ,Kalibrier-Status® aus zu starten.

X Thermo HARKE CaBER V4.512 (BETA) Control

File Recalibrate

CaBER CALIBRATION STATUS

Inskrument Serial Number

Cperatar Mame

Diameter Temperature
Diameter Last Modified 112, 12, Sep 2011 18:54 Temperature Last Modified 1Moy 24, OKE 2011 11:56
Calibration File Found Calibration File Found

Real Diameter Walues Used Real Temperatures Calibrated

Cff set o, 252 Temperature offset table

Gradient |:5J 298 23,16 I | I I |

0,36
Cuadratic 0,239 ﬂ ﬂ
Force

Farce parameters must be emterad by hand

Current walues (change with care):

offset  SE,000
Gradient i‘ ,000

Fig. 30: Calibration status

11.5.3 Allgemeine Optionen definieren

Mit ,Define General Option“ kann der Bediener zwei Optio-
nen auswahlen, die den weiteren Versuchsablauf nach Be-
endigung der Messung bestimmen. Abbildung 31 zeigt
diese Optionen, wie sie in der Grundeinstellung erscheinen.

Mit der aktiven Option ,Force Analysis after save® wird nach
Sicherung der Messdaten automatisch zum Analyse - Pro-
gramm Ubergegangen.
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X

X Define General Options

[ Prevent micrometer errar
[ Farce Analysis after save

"] Aukomatically zero micrometer

Accessory Channel

E} Mot used

Lse Spare Channel

Pre-trigger voltage 4 50
{+'ve implies Falling edge) r) ’
Pre-trigger time [ms] -‘—) u]

CAMCEL

Abb. 31: Allgemeine Optionen

Ist die Option ,,Automatically zero micrometer® aktiviert, wird
nach dem Ende jeder Messung die Mikrometerspannung
auf Null gesetzt.

11.5.4 Hardware Setup

Diese Funktion (siehe Abb. 32) erlaubt das Setup des Mess-
gerates (insbesondere das der Daten -Aquisitionskarte) auf
seine Richtigkeit hin zu Uberprifen. Abhangig davon, wel-
che DAQ-Karte gerade in Gebrauch ist, werden leicht unter-
schiedliche Parameter angezeigt, die automatisch von der
Software ausgewahlt werden. Der einzige fur den Bediener
einstellbare Parameter ist die Treibernummer, welche nor-
malerweise 1 sein wird, falls nicht noch andere NI-DAQ-
Karten vorhanden sind. Diese Nummer sollte mit der Trei-
bernummer des National Instruments ,Measurement Explo-
rer“ Ubereinstimmen, welche mit der Karte installiert wurde.

E Hardware Setup B3] T Hardware Setup [
Moktor and data acquisition | Communications | Motor and data acquisition  Communications |
el n 4 Change with care, Motor setkings cannot be changed From this software
evice Mumber | ¥ .
= fictive Com Port 1 Hunt For CaBER | G0 |
-DAQ Version DxH‘; Dismeter Charnel 11 pl -
Device Name DADCard-6024E Detected available ports (1,3 Crive detscted
Bass Address DxffeD temperatireprobet L | e ol
Linmat Firmware Yersion 2 7 4 :
jotor Dire ctly Addressable? True Fae B | o) 3=00 Baud Rate e e By
: i
T )| Nane Parit Lo Stop Bits
Metion Trigger ’-\; % ) B
s End for Writes
Fretagger e r) lane nd for Writes ) TermChar End for Reads
P
Motor curvesmissng 567091011 121314 ghtene Pl Coniral
nit; Serial Murnber 7 YOM Character o 13 ROFF Character
Softears Yersion Number [CaBER W4 512 (BETA) build 01- 5 h
(} 0 Ertor Replacement Charactsr
Detected Drive System lLinear Drive 4
1):250 Bresk Length
RESTART
Restart contralier [ Discard MUL Charackers  [<] Allow Transmit
o o= ]

Fig. 32: Hardware setup
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11.5.5 Check Rheometer Output

Klicken auf ,Check Rheometer Output® 6ffnet das in Abbil-
dung 33 gezeigt Fenser. Dieses Fenster ermoglicht die Roh-
signale aus dem Messgerat zu Uberprufen und einfache Li-
nearmotorbewegungen durchzufihren. Diese Funktion
sollte im Normalfall nicht erforderlich sein, da sie eher fur
diagnostische Zweck vorgesehen ist, falls der Bediener ein-
mal Probleme mit dem Messgerat haben sollte.

Sollte der Rheometer Output fehlerhaft sein, stellen Sie zu-
erstsicher,dassderLaserstrahldes Mikrometers nichtblok-
kiert wird. Dazu drehen Sie die Mikrometerschraube in die
unterste Position. Sollte die Ausgabewerte immer noch
schlecht sein, muss der Laserstrahl neu ausgerichtet wer-
den. Die kdnnen Sie durchfiihren, indem Sie zunachst die
kleine blende an der vorderen rechten Seite des CaBER 1
- Gerates entfernen und vorsichtig die dahinter befindliche
Schraube mit einem kleinen Schraubendreher solange dre-
hen, bis der Micrometer Output bei ca. 4.95 V liegt.

& Thermo Haake CaBER Y41 Control ==
File Help

JOG MOTOR
Cunent Output [O007 il 3770 | [v]

Current Output Aversge 0,008 [mm] Matar Position Relative tolnitial - |-724.00
Spread [7,3E-3 [rom] Motor Pasition Relative to Bottorn 872,00
Stardard Dsvistion [Z4E 3 | [rm] Matar Postior lelstive to Top (0,00
Temperatuie Fiobe m ’F ['T]
Diameter Channel Calibration State Temperaturs Probe Z1 [+]
o values shown |
oo 26,4+
E =
= g Py [y i
B 5 ¥ Y
A T
5 g
=] 2
01-, . ®/A |
a o 15 2 25 0 5 Al 45 90 0 0 15 20 25 3 5 40 45 50

Sample | Sample |

Abb. 33: Check rheometer output
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11.6 Das Measurements—Menu

Im folgenden Abschnitt werden einige anwendungsbezo-
gene Details zu messungsrelevanten Einstellungen und
Funktionen gegeben.

11.6.1 Zuruckfahren der Messplatte zur
Reinigung

Durch Aktivierung dieser Funktion wird die obere Messplatte
nach oben zur ,home position“ gefahren. Keine andere
Funktionen sind aktiv wahrend die Platte nach oben gefah-
ren ist..

11.6.2 Bediener-und Proben Indentifikation

Nach Klicken auf ,Operator ldentification oder ,Sample
idenfication“ (siehe Abb. 34) 6ffnet sich der Registerdialog
sdentification“ mit dem dazugehdrigen Register. Die in den
Register ,Operator” eingegebenen Informationen werden
gespeichert und bei einem Neustart der Software wieder
hergestellt. Alle in diesen Dialog eingegebenen Informatio-
nen werden in den HAAKE CaBER Textdateien gespei-
chert.

Durch Auswahl der ,Sample” - Lasche kann auf alle Infor-
mationen zur jeweiligen Probe zugegriffen werden. Wie in
der Einleitung beschrieben, wird die Oberflachenspannung
zur Berechnung der Dehnviskositat bendtigt. Fir Newto-
nische Materialien kann so zuséatzlich Uber verschiedene
Modelle die Kapillargeschwindigkeit bestimmt werden, die
das Verhaltnis von Oberflachenspannung zu Viskositat
darstellt. Ist die Oberflachenspannung bekannt, kann far
Newtonische Flussigkeiten die Viskositat ermittelt werden.

Z Identification I Z Identification I

Operatar | Sample | Motes I Operator Sample | Mates I

Operator Lab Technician Sample: Marne Fluid

Sample Number 1
Compary Themo Haake

Description -
Comment
Drefault —

Dicetm % CAPROGRAM FILES. [hr] i "
urface Tenzion
N B00 |
¥ Force this window to appear at each test ¥ Force this window to appear at each test

Fig. 34: Sample and Operator identification
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11.6.3 Definieren der Dehnprofile

FUr den Versuchsablauf kann der Bediener zur Zeit zwi-
schen drei verschiedenen Dehnprofilen auswéahlen:das ,li-
neare®, das ,exponentielle” und das ,gedampfte” (cushio-
ned) Dehnprofil (siehe Abb. 35). Fur alle Anwendungen gilt:
die im Versuchsablauf zurickgelegte Distanz (d) bezogen
auf eine Referenzdistanz (dg) wird durch die Position der un-
teren Messplatte definiert und ist somit keine einstellbare
GroBe. Die gewlnschte Dehnzeit (t) wird auf eine Referenz-
Dehnzeit von ty = 20ms bezogen.

& Choose Stretch Profile |E

Choose a stretch profile
for the deformation

14,0~
= 120-

5,0-

6,0~

4,0

D,D 2I] i SEI n 4D,
Time [ms]

On previous versions of the CaBER software, the strefch
profiles were saved on the firmware, Mult\ple speeds
were accessed by ccaling the stored curves, The CaBER
has detected firmware compatible with direcHy downloading
new curves, Exponential and “cushioned" curves
are nowe implemenked by directly downloading the curves.
Arbitrary curves can be uploaded From a tab delimited file,
Data should be in two columns of 32 paints with time
increasing From zero and dismeter decreasing o zero.
Actual time and distance will be scaled by the values here,

i

5

=
1

Position [i

Choose Profile Type [inear ﬁ

Effective Welodty  poog-t  [mm/s]
_______ —

Strike Time £0,00 ﬂ[ms]

strike Distance o [mm]

Abb. 35: Dehnprofile
Linear:

Ein einfaches lineares Profil ergibt sich, wenn die zurtickge-
legte Distanz als Funktion der Zeit (aj;) ) nach folgender Glei-
chung berechnet wird:

d(t) = (d/ap) (t/1).

Die Ausl6sezeit oder die Deformationsrate kdnnen aus zwei
Grunden eingestellt werden. Erstens muss die obere Platte
ihre Endposition erreichen, bevor die Kapillarkrafte den Fa-
denabriss verursachen kénnen. Aus diesem Grund sollte fur
niederviskose Materialien eine kurze Auslosezeit gewahlt
werden. Zweitens kann die Separationsgeschwindigkeit die
Abriss - Kinetik von komplexen Nicht - Newtonischen Mat-
erialien beeinflussen. Viele Nicht - Newtonische Materialien
sind stark scherabhangig. Um die Materialantworten im Be-
zug zu verschiedenen Deformationshistorien zu ermitteln,
wird ein Wissenschaftler mehrmals die Ausldsezeit anpas-
sen mussen.
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Bitte beachten Sie, dass die Auslosezeit niemals die De-
formation oder die Deformationsgeschwindigkeit in der
Probe beeinflussen wird. Die aktuell mit dem HAAKE Ca-
BER 1 gemessene Dehnstromung wird lediglich durch die
Eigenschaften des Materials beeinflusst. Dies steht im Ge-
gensatz zur Rotationsrheometrie, wobei das FlieBverhalten
der Probe direkt durch die mechanische Deformationskraft,
die auf das Fluid wirkt, beeinflusst wird.

Exponentiell:

Bei einer Geschwindigkeitszunahme werden die Dehnzeit
und die konstante Zeit durch den Bediener definiert. Fur dy
ergibt sich:

apy =(d/ap) (1-ea) (1-ed)
StoBgedémpft (cushioned):

Eine zunachst lineare Bewegung (ab der schnellsten Dehn-
zeit von ca. 20 ms ) wird durchgefuhrt, aber mit einer Ge-
schwindigkeitsabnahme am Ende der Bewegung, um Pro-
bleme, die aufgrund einer schnellen Geschwindigkeitsab-
nahme auftreten kdnnen, zu vermeiden.

11.6.4 Einzelmessung definieren

Die dem Bediener zur Verfugung stehenden Versuche glie-
dern sich in 2 Kategorien, namentlich die ,Single Measure-
ment® (Einzelmessung) und die ,,Batch Measurement” (auto-
matische Serienmessung).

Die Beschreibung und Verwendungsmoglichkeiten der
,Batch Measurement® erfolgt in den Abschnitten 10.6.6. und
10.6.7.

Innerhalb des Optionsfeldes ,Define Single Measurement
Options® kann der Bediener zwischen ,Real Time Measure-
ment“ und ,High Speed Measurement® wahlen, wodurch die
ausgewahlten Versuchsparameter beinfluBt werden. Der
,Real Time Modus* zeigt die Daten, so wie sie vom Messge-
rat aufgenommen werden. Fur die meisten Flussigkeiten ist
dieser Modus vollkommen ausreichend und bietet dem Be-
diener die Mdglichkeit, den Versuchablauf zu Uberwachen.

Dagegen ist fur andere FlUssigkeiten, die einen schnellen
Abriss (weniger als 0.5 s) aufweisen, der ,High Speed Mo-
dus” die bessere Wahl, da dieser Modus eine schnelleres
Datenaquisitionsrate erméglicht. Der ,High Speed Modus®
bezieht sich nicht auf die Plattenbewegung sondern auf die
Datenaquisition. Fur den aktivierten ,High Speed Modus*
mussen vom Bediener Werte fur die Datenaquisitionsrate
(,sample rate®) und die Messdauer (,sample duration®) ein-
geben werden. Abbildung 36 zeigt den Dialog mit den Optio-
nen fur die Einzelmessung.
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X Define Measurement Options

Sarnpling Mode: (%) Real-Time Measurement

() High-Speed Measurement

Sample Paramsters -
Equilibration Time 10,0 ﬂs]
'Y
Sarnple Rate (1000,00 |Se[Hz]

Sample Duration 1,00 : [5]

Post-processing
Reduce dat a-sef size

Remove redundant data

Allaw Time-Rezeraing

Fig. 36: Optionen fiir Einzelmessung

Far beide Modi kann der Bediener zwischen verschiedenen
Optionen fur eine Nachbearbeitung der gesammelten Daten
ausgewahlen:

,Reduce data-set size“: erlaubt der Software, Uberflissige
Daten zu entfernen. Dieser Vorgang kann durchgefuhrt wer-
den, weil die Startzeit genau bekannt ist, und weil das Ende
der Datenaquisition durch eine Veranderung der zuletzt ge-
messenen Daten bestimmt werden kann.

,Aemove redundant data“ ,beschneidet® die Daten durch
Entfernen von Messdaten, bei denen die Anderung des Fa-
dendurchmessers am langsamsten ist Das bedeutet, dass
durch diese Option die Daten mit einem veranderten Zeitin-
tervall quasi ,neu” aufgenommen werden mit der Folge,
dass die Datendichte bei einem sich schnell andernden Fa-
dendurchmesser maximiert wird.

LAllow Time Rezoering“ setzt die Messzeit auf Null in dem
Augenblick, wo die obere Platte ihre Endposition erreicht
hat.

11.6.5 Einzelmessung ausfiihren

Nach Klicken auf ,Run Single measurement wird die Mes-
sung mit den unter ,Define Single Measurement” ausge-
wahlten Optionen und Parametern durchgefihrt. Zunachst
erscheint das ldentifikations POP-UP-Fenster, vorrausge-
setzt, die Option ,Force this window to appear at each test*
wurde im Registerdialog aktiviert (Abschnitt 10.6.2).

Die Messplatte wird in ihre Anfangsposition bewegt (zwi-
schen den beiden Messplatten befindet sich nun der initial
gap®), und der Bediener wird aufgefordert, die Platten frei-zu
geben. Nun kann die Probe eingefullt werden.
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11.6.6 Automatische Serienmessung definieren

Die Funktion ,batch measurement® dient dazu, zeitabhan-
gige Proben zu untersuchen. Bei solchen Proben ist hchste
Aufmerksamkeit geboten, da die Luft-FlUssigkeitsgrenze oft
diejenige Stelle ist, an der sich das Material am schnellsten
verandert (beispielsweise durch Verdunstung). Der Versuch
setzt vorraus, dass sich die Flussigkeit nicht verfluchtigt
(langsam austrocknet) und dass sich die anfangliche ,Flus-
sigkeitssaule zuverlassig umformen 1aBt. Im Dialogfeld
,Define Batch Measurement Options“ missen Angaben zu
Parametern wie Relaxationdauer, Messdauer und Anzahl
der Wiederholungen gemacht werden. Die Angaben mus-
sen folgerichtig und logisch sein. Auf sich widersprechende
Angaben wird durch Warnhinweise aufmerksam gemacht.
Die Software stellt die Datenaquisitionsrate so ein, dass die
1000 Messpunkte Uber die gesamte Messzeit gleichmassig
verteilt werden.

Abbildung 37 zeigt den Dialog mit den fur die Serienmes-
sung einzustellenden Parametern und Optionen.

& Define Batch Parameters

-
-

data capture on

-
-

E{haldy

Plate position

Hrel) t{stratch)

Py
i
Eime

Length of relaxation ilD,DD % [s] - tirel)

Strateh tirme 11,05 [5] - bistreteh) - defined by skrekch profile

Hiokd Tirne 10,00 |91 5] - thold)
Total Run Time 20,05 [s]

[ O Y
Hurmber of Runs 1 j

Tokal Experiment Eo,os
Chasen Sample rate 100 [Hz] - Vields 1000 samples per run

Mote that length of run indudes khe stretch time

Fig. 37: Definieren der automatischen Serienmessung

11.6.7 Serienmessung ausfiihren

Durch Anklicken von ,Run Batch Measurement” wird die au-
tomatische Serienmessung durchgefuhrt. Wie bei der Ein-
zelmessung wird die automatische Serienmessung mit den
festgelegten Optionen durchgefuhrt. Vor dem Befullen mit
Probe befinden sich die Platten in ihrer Anfangsposition,
zwischen ihnen ist der ,initial gap®.

11.7 Das ,,Analysise“ - Menu

Durch Klicken auf ,,Run Analyse Package® wird das Analyse
Programm gestartet. Diese Funktion kann auch vom Pro-
gramm-Hauptfenster aus gestartet werden.
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11.8 Das ,,Help“ — Menii

Das ,Hilfe-Menu erlaubt den Zugang zur kontextabhangi-
gen Hilfe. Falls Sie die Versionsnummer der Software su-
chen, finden Sie diese unter ,About®.
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12. Die CaBER Analysise - Software

12.1 Einleitung

Die HAAKE CaBER Analysis Software kann entweder in-
nerhalb der HAAKE CaBER Control-Software oder vom
Windows Start Menu aus gestartet werden.

Die mit Hilfe des HAAKE CaBER 1 erhaltenen Messdaten
kénnen eine erste Information Uber die untersuchte FlUssig-
keit liefern. Eine Bearbeitung der Messdaten erhoht deren
rheologischen Wert in betrachtlicher Weise. Die Arbeits-
weise der Analysis - Software erfolgt auf zwei Arten:

o Bestimmung eines zu den Messdaten passenden Mo-
dells:
Wie bei jedem Rheometer kbnnen durch eine Modell-
anpassung die Messdaten bearbeitet und damit die
Parameter fir eine konstitutive Gleichung hervorge-
bracht werden. Fir viele Flussigkeiten kann dies sehr
effizient sein, wenn dadurch das Verhalten dieser Flus-
sigkeit schnell und einfach geklart wird. Naturlich ist bei
dieser Anwendung auch eine gewisse Achtsamkeit an-
gebracht, da zwar viele Modelle. die Messdaten ziem-
lich gut anpassen aber auch irrelevante physikalische
Parameter liefern. Detaillierte Informationen zu die-
sem Thema finden Sie in dem Abschnitt 14.4. mitgeteil-
ten Literaturhinweise.

i Entwickeln einer Modell-unabhangigen Interpretation

fur das Flussigkeitsverhalten durch Berechnen einer
,Scheinbaren“ Dehnviskositat:
Wenn auch diese Interpretation nicht auf einem Ein-
zel-Parameter ergibt und alle Einflisse wie Elastizitat
und Viskositat in einer einzigen Kurve zusammenge-
faBt werden, so kann diese Interpretation doch zum
Verstandnis und beim Studium komplexer Flussigkei-
ten von groBem Nutzen sein. Die Theorie zu dieser
Darstellungsmdglichkeit wird im folgenden Abschnitt
diskutiert.

Das HAAKE CaBER1 Analyse-Fenster ist in vier Abschnitte
gegliedert:

Grafik, Legende, Model-Parameter und Programm-Dia-
loge. Diese Abschnitte sind in Abbildung 38 zu sehen und
werden im folgenden genauer beschrieben.
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Abb. 38: Analyse Fenster
12.2 Der Abschnitt ,,Graphs”

Die untere Halfte des Fensters wird durch die grafische Dar-
stellung eingenommen. Beachten Sie, dass es drei Schalt-
flachen gibt, die dem Bediener die Darstellung drei verschie-
dener Grafiken ermdglicht.

In der Grafik ,Diameter v. Time“ werden die Rohdaten aller
geladenen Dateien gezeigt.

In der Grafik ,Normalized Diameter v. Time“ werden Daten
dargestellt, die in Bezug auf den Anfangsdurchmesser, der
vom ausgewahlten Parameter abhangig ist, normalisiert
wurden.

In der dritten Grafik ,,Viscosity v. Strain“ wird eine scheinbare
Dehnviskositat gegen die Verformung aufgetragen. Gene-
rell gilt, dass die zur Zeit aktive Datei immer die erste oben
rechts in der Legende angezeigte Datei ist. Wenn Sie aktive
Dateien umstellen wollen, missen Sie zunachst eine neue
Datei aus dem ,File dialog“ (siehe 11.5) auswahlen.

12.3 Der Abschnitt ,,Legend”

Die Legende zu einer Grafik ist im rechten oberen Teil des
Analyse Fensters zu sehen. Unter der Legende befindet sich
die Auswahlliste, die durch Anklicken des Pfeilsymbols ge-
6ffnet wird und aus der Sie dann die aktive Datendatei aus-
wahlen kénnen.
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12.4 Der Abschnitt ,,Graph parameters”

Die Einstellungen der Graphen sind im oberen mittleren
Abschnitt dargestellt. Dadurch kann der Benutzer jede
Achse und jede Skalierung der vier moglichen graphischen
Darstellungen separat andern.

Die Software stellt die meisten Parameter dynamisch ein.
Eine Neuberechnung der Modellanpassung wird erst nach
Klicken auf ,Refit® durchgeflhrt. Fir lange Datendateien
oder komplizierte Anpassungen kann diese Prozedur zeitin-
tensiv sein.

Die Modell-Parameter, die von der Software hergeleitet
werden, werden im mittleren oberen -Analyse-Fenster an-
gegeben. Bestimmte Parameter werden nicht angezeigt,
wenn diese nicht relevant fur die gewahlte Modellanpassung
sind. Andere Parameter dagegen, wie Oberflachenspan-
nung und Abrisszeit, haben flr alle Anpassungen Gultigkeit
Die ,Calculated Breakup Time* wird durch die Modellanpas-
sung definiert.. Der Wert fur diese GrdBe kann mit der physi-
kalischen Abrisszeit korrespondieren, muf3 aber nicht. Die
~-Experimental Breakup Time" wird durch den letzten Daten-
punkt definiert. Im unteren Teil des Abschnittes befindet sich
die ,Refit” Schaltflache. Durch Klicken auf ,Refit“ wird entwe-
der die grafische Darstellung erneuert oder eine neue Be-
rechnung gestartet.

12.5 Der Abschnitt ,Modell parameter and fitting”

Der obere Teil dieses Abschnittes erlaubt dem Benutzer die
Moglichkeit, das jeweilige mathematische Modell fur die
Kurvenanpassung zu wahlen. Dieses Modell wird nur inner-
halb der Grenzen, die vom Benutzer anzugeben sind, gra-
phisch dargestellt. Um die Grenzen zu bestimmen, kann der
Cursor manuell mit dem Mauszeiger bewegt werden. Wird
der ,use default limits” - Button gedrickt, definiert die Soft-
ware die Grenzen, basierend auf der Oberflachenspannung
und dem letzten gemessenen Datenpunkt automatisch. Die
Modellparameter, die dabei von der Software hergeleitet
werden, werden im oberen linken Abschnitt dargestellt. Ei-
nige Parameter werden nicht dargestellt, wenn sie flr das
benutze Anpassungsmodell nicht weiter relevant sind. An-
dere Parameter, wie Oberflachenspannung und Fadena-
brisszeit sind fur alle verwendeten Modelle gleich. Die ber-
echnete Fadenabrisszeit, ist die Fadenabrisszeit, die mit
Hilfe des Modells berechnet wurde. Diese Zeit stimmt nicht
immer mit der experimentellen Fadenabrisszeit Gberein, die
durch den letztenMesspunkt im ausgewahlten Datensatz
charakterisiert ist. Die Parameter ,shear viscosity” und ,sur-
face tension” kdnnen im Optionenteil des Analysemenuis
geandert werden, auf den spater noch eigegangen wird. Der
Benutzer mussimmer den ,refine / refresh” - Button driicken
um den Bildschirm zu aktualisieren oder eine Neuberech-
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nung zu starten. In diesem Abschnitt kann der Benutzer
auch wieder zu den voreingestellten Grenzwerten
zuruckkehren, indem er den zugehdrigen Button druckt.
Ebenso kann er aber auch entweder die Scherviskositat
oder den Fadendurchmesser als relevanten Anpassung-
sparameter wahlen.

12.6 Die Meniileiste

An overview of the menu bar which contains the file, the view,
the analysis and the help dialogs is displayed in Fig. 39.
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Abb. 39: Die Menluleiste

12.6.1 ,Open”

Wird dieser MenuUpunkt gewahlt konnen ein oder mehrere
Datensatze aus einem Verzeichnis gewahlt und geladen
werden. Bitte beachten Sie, dass die zuletzt geladene Datei
immer an oberster Stelle der Verzeichnisliste gesetzt wird.

12.6.2 ,Remove”

Die Datensétze, die entfernt werden sollen, kénnen hier
gewahlt werden. Sie werden dann aus der Auflistung der
Graphen und dem Diagramm entfernt.
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12.6.3 ,Save As”

Nachdem die Arbeit mit einem Datensatz beendet wurde,
kann dieser in einem Verzeichnis abgespeichert werden.

12.6.4 ,Save as Excel Workspace”

Durch Wahlen dieses Menupunktes kann der Datensatz
auch als Exceldatei abgespeichert werden.

12.6.5 , Report”

Die Funktion ,Report” erzeugt einen Bericht im HTML-For-
mat mit der Modellanpassung, den dazugehérigen Parame-
tern und den drei Grafiken. Die HTML- Datei hat den glei-
chen Defaultnamen wie die CaBER Textdatei. Diese HTML-
Datei hat einen Link zur CaBER Textdatei, und die Grafikbil-
der werden im gleichen Verzeichnis abgespeichert. Folglich
mussen Sie, falls Sie den Bericht in ein anderes Verzeichnis
kopieren oder ablegen wollen, samtliche Dateien kopieren.

12.6.6 ,Exit”

Das Programm wird verlassen. Zuvor wird der Bediener ge-
fragt, ob er die aktive Datei mit den normalisierten Durch-
messerwerten und den Werten fur die scheinbare Dehnvis-
kositat abspeichern mdchte.

12.6.7 ,,The view menu”

In diesem Menu kann der Benutzer die Legende der einzel-
nen Graphen &ndern. AuBerdem werden hier zusatzliche In-
formationen zu den Datensatzen angeboten.

12.6.8 ,,Complete Graph Legend”

Nachdem dieses Untermenu aktiviert wurde, erscheint eine
komplette Liste aller Datensatze. Drickt man mit dem linken
Mausknopf auf die Symbole eines Graphen, erscheint ein
Fenster, in dem alle Eigenschaften dieses Graphen
geandert werden kdnnen.

12.6.9 ,File Header”

Aktivierung dieses Menupunktes erlaubt dem Benutzer, die
Kopfzeile der abgespeicherten Datei anzusehen. Die Kopf-
zeile enthalt alle experimentellen Parameter (einschlieBlich
der Kalibrationen).

12.6.10 ,View Table”

Zeigt eine Tabelle, welche die Messdaten und die daraus ab-
geleiteten Werte fur Deformation, Dehnrate und scheinbare
Dehnviskositat enthalt.

12.6.11 ,Model information”

Anzeige von zusétzlichen Informationen Uber die Ergeb-
nisse, die durch das vorher ausgewahlte Modell gewonnen
werden konnten.
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12.6.12 ,,Analysis”

In diesem Menl kénnen zusétzliche Einstellungen fur die
Datenanalyse vorgenommen werden.

12.6.13 ,,Trim Data”

Diese Option erlaubt dem Benutzer, Uberflissige Daten zu
I6schen. Beachten Sie, dass durch diese Funktion lediglich
die Daten im Arbeitsspeicher geléscht werden. Sollen
Anderungen beibehalten werden, ist ein erneutes Abspei-
chern des Datensatzes erforderlich.

12.6.14 ,,Calculate Average”

Die Messdaten und die daraus abgeleiteten Werte werden
uber einen bestimmten Satz von Datenpunkten gemittelt die
in diesem Untermenu definiert werden kénnen.

12.6.15 ,,Batch File Analysis”

Hat der Benutzer einen Datensatz mit Hilfe der Batch - Pro-
zess - Option generiert, erlaubt diese Funktion einige ein-
fache Analysen fur mehrere Versuche durchzufuhren.

12.6.16 ,,Options”

In diesem Untermenu kdénnen verschiedene Berechnungs-
und Zeichnungsoptionen geandert werden.

12.6.17 ,,Calculation options”

In diesem Menu kann der Benutzer die Vorfaktoren fur die
Viskositat durch Auswahl der verschiedenen Modelle fur
Newtonische Fluide auswahlen. Zusatzliche Informationen
werden sichtbar, wenn man den Mauszeige uber die Pfeile
bewegt, mit denen die jeweiligen Modelle ausgewahlt wer-
den kénnen. Der Benutzer kann ebenfalls die Referenzen
auswahlen, die zur Normalisierung des Fadendurchmess-
ers verwendet werden sollen. AuBerdem kdnnen in diesem
Untermenu die Vorfaktoren fir die verschiedenen Modelle
aktiviert und die Daten reduziert werden, indem die Parame-
ter zur Mittelung der Datenpunkte eingestellt werden.
Unterhalb der Berechnungsoptionen kénnen die Eigens-
chaften des Fluids, wie Scherviskositat und Dichte fur
spatere Berechnungen geandert werden.

Der Benutzer kann hier auch einige zusatzliche Einstellun-
gen der graphischen Darstellungen vornehmen. Diese Op-
tionen sind jedoch selbsterklarend und werden im Weiteren
nicht néher erlautert.

12.6.18 ,,Help”
Wird dieser Menupunkt aufgerufen, erscheinen Informatio-
nen uber die zur Zeit verwendete Software - Version.
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12. Die CaBER Analysise - Software

12.1 Einleitung

Die HAAKE CaBER Analysis Software kann entweder in-
nerhalb der HAAKE CaBER Control-Software oder vom
Windows Start Menu aus gestartet werden.

Die mit Hilfe des HAAKE CaBER 1 erhaltenen Messdaten
kénnen eine erste Information Uber die untersuchte FlUssig-
keit liefern. Eine Bearbeitung der Messdaten erhoht deren
rheologischen Wert in betrachtlicher Weise. Die Arbeits-
weise der Analysis - Software erfolgt auf zwei Arten:

o Bestimmung eines zu den Messdaten passenden Mo-
dells:
Wie bei jedem Rheometer kbnnen durch eine Modell-
anpassung die Messdaten bearbeitet und damit die
Parameter fir eine konstitutive Gleichung hervorge-
bracht werden. Fir viele Flussigkeiten kann dies sehr
effizient sein, wenn dadurch das Verhalten dieser Flus-
sigkeit schnell und einfach geklart wird. Naturlich ist bei
dieser Anwendung auch eine gewisse Achtsamkeit an-
gebracht, da zwar viele Modelle. die Messdaten ziem-
lich gut anpassen aber auch irrelevante physikalische
Parameter liefern. Detaillierte Informationen zu die-
sem Thema finden Sie in dem Abschnitt 14.4. mitgeteil-
ten Literaturhinweise.

i Entwickeln einer Modell-unabhangigen Interpretation

fur das Flussigkeitsverhalten durch Berechnen einer
,Scheinbaren“ Dehnviskositat:
Wenn auch diese Interpretation nicht auf einem Ein-
zel-Parameter ergibt und alle Einflisse wie Elastizitat
und Viskositat in einer einzigen Kurve zusammenge-
faBt werden, so kann diese Interpretation doch zum
Verstandnis und beim Studium komplexer Flussigkei-
ten von groBem Nutzen sein. Die Theorie zu dieser
Darstellungsmdglichkeit wird im folgenden Abschnitt
diskutiert.

Das HAAKE CaBER1 Analyse-Fenster ist in vier Abschnitte
gegliedert:

Grafik, Legende, Model-Parameter und Programm-Dia-
loge. Diese Abschnitte sind in Abbildung 38 zu sehen und
werden im folgenden genauer beschrieben.
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Abb. 38: Analyse Fenster
12.2 Der Abschnitt ,,Graphs”

Die untere Halfte des Fensters wird durch die grafische Dar-
stellung eingenommen. Beachten Sie, dass es drei Schalt-
flachen gibt, die dem Bediener die Darstellung drei verschie-
dener Grafiken ermdglicht.

In der Grafik ,Diameter v. Time“ werden die Rohdaten aller
geladenen Dateien gezeigt.

In der Grafik ,Normalized Diameter v. Time“ werden Daten
dargestellt, die in Bezug auf den Anfangsdurchmesser, der
vom ausgewahlten Parameter abhangig ist, normalisiert
wurden.

In der dritten Grafik ,,Viscosity v. Strain“ wird eine scheinbare
Dehnviskositat gegen die Verformung aufgetragen. Gene-
rell gilt, dass die zur Zeit aktive Datei immer die erste oben
rechts in der Legende angezeigte Datei ist. Wenn Sie aktive
Dateien umstellen wollen, missen Sie zunachst eine neue
Datei aus dem ,File dialog“ (siehe 11.5) auswahlen.

12.3 Der Abschnitt ,,Legend”

Die Legende zu einer Grafik ist im rechten oberen Teil des
Analyse Fensters zu sehen. Unter der Legende befindet sich
die Auswahlliste, die durch Anklicken des Pfeilsymbols ge-
6ffnet wird und aus der Sie dann die aktive Datendatei aus-
wahlen kénnen.
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12.4 Der Abschnitt ,,Graph parameters”

Die Einstellungen der Graphen sind im oberen mittleren
Abschnitt dargestellt. Dadurch kann der Benutzer jede
Achse und jede Skalierung der vier moglichen graphischen
Darstellungen separat andern.

Die Software stellt die meisten Parameter dynamisch ein.
Eine Neuberechnung der Modellanpassung wird erst nach
Klicken auf ,Refit® durchgeflhrt. Fir lange Datendateien
oder komplizierte Anpassungen kann diese Prozedur zeitin-
tensiv sein.

Die Modell-Parameter, die von der Software hergeleitet
werden, werden im mittleren oberen -Analyse-Fenster an-
gegeben. Bestimmte Parameter werden nicht angezeigt,
wenn diese nicht relevant fur die gewahlte Modellanpassung
sind. Andere Parameter dagegen, wie Oberflachenspan-
nung und Abrisszeit, haben flr alle Anpassungen Gultigkeit
Die ,Calculated Breakup Time* wird durch die Modellanpas-
sung definiert.. Der Wert fur diese GrdBe kann mit der physi-
kalischen Abrisszeit korrespondieren, muf3 aber nicht. Die
~-Experimental Breakup Time" wird durch den letzten Daten-
punkt definiert. Im unteren Teil des Abschnittes befindet sich
die ,Refit” Schaltflache. Durch Klicken auf ,Refit“ wird entwe-
der die grafische Darstellung erneuert oder eine neue Be-
rechnung gestartet.

12.5 Der Abschnitt ,Modell parameter and fitting”

Der obere Teil dieses Abschnittes erlaubt dem Benutzer die
Moglichkeit, das jeweilige mathematische Modell fur die
Kurvenanpassung zu wahlen. Dieses Modell wird nur inner-
halb der Grenzen, die vom Benutzer anzugeben sind, gra-
phisch dargestellt. Um die Grenzen zu bestimmen, kann der
Cursor manuell mit dem Mauszeiger bewegt werden. Wird
der ,use default limits” - Button gedrickt, definiert die Soft-
ware die Grenzen, basierend auf der Oberflachenspannung
und dem letzten gemessenen Datenpunkt automatisch. Die
Modellparameter, die dabei von der Software hergeleitet
werden, werden im oberen linken Abschnitt dargestellt. Ei-
nige Parameter werden nicht dargestellt, wenn sie flr das
benutze Anpassungsmodell nicht weiter relevant sind. An-
dere Parameter, wie Oberflachenspannung und Fadena-
brisszeit sind fur alle verwendeten Modelle gleich. Die ber-
echnete Fadenabrisszeit, ist die Fadenabrisszeit, die mit
Hilfe des Modells berechnet wurde. Diese Zeit stimmt nicht
immer mit der experimentellen Fadenabrisszeit Gberein, die
durch den letztenMesspunkt im ausgewahlten Datensatz
charakterisiert ist. Die Parameter ,shear viscosity” und ,sur-
face tension” kdnnen im Optionenteil des Analysemenuis
geandert werden, auf den spater noch eigegangen wird. Der
Benutzer mussimmer den ,refine / refresh” - Button driicken
um den Bildschirm zu aktualisieren oder eine Neuberech-
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nung zu starten. In diesem Abschnitt kann der Benutzer
auch wieder zu den voreingestellten Grenzwerten
zuruckkehren, indem er den zugehdrigen Button druckt.
Ebenso kann er aber auch entweder die Scherviskositat
oder den Fadendurchmesser als relevanten Anpassung-
sparameter wahlen.

12.6 Die Meniileiste

An overview of the menu bar which contains the file, the view,
the analysis and the help dialogs is displayed in Fig. 39.
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Abb. 39: Die Menluleiste

12.6.1 ,Open”

Wird dieser MenuUpunkt gewahlt konnen ein oder mehrere
Datensatze aus einem Verzeichnis gewahlt und geladen
werden. Bitte beachten Sie, dass die zuletzt geladene Datei
immer an oberster Stelle der Verzeichnisliste gesetzt wird.

12.6.2 ,Remove”

Die Datensétze, die entfernt werden sollen, kénnen hier
gewahlt werden. Sie werden dann aus der Auflistung der
Graphen und dem Diagramm entfernt.
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12.6.3 ,Save As”

Nachdem die Arbeit mit einem Datensatz beendet wurde,
kann dieser in einem Verzeichnis abgespeichert werden.

12.6.4 ,Save as Excel Workspace”

Durch Wahlen dieses Menupunktes kann der Datensatz
auch als Exceldatei abgespeichert werden.

12.6.5 , Report”

Die Funktion ,Report” erzeugt einen Bericht im HTML-For-
mat mit der Modellanpassung, den dazugehérigen Parame-
tern und den drei Grafiken. Die HTML- Datei hat den glei-
chen Defaultnamen wie die CaBER Textdatei. Diese HTML-
Datei hat einen Link zur CaBER Textdatei, und die Grafikbil-
der werden im gleichen Verzeichnis abgespeichert. Folglich
mussen Sie, falls Sie den Bericht in ein anderes Verzeichnis
kopieren oder ablegen wollen, samtliche Dateien kopieren.

12.6.6 ,Exit”

Das Programm wird verlassen. Zuvor wird der Bediener ge-
fragt, ob er die aktive Datei mit den normalisierten Durch-
messerwerten und den Werten fur die scheinbare Dehnvis-
kositat abspeichern mdchte.

12.6.7 ,,The view menu”

In diesem Menu kann der Benutzer die Legende der einzel-
nen Graphen &ndern. AuBerdem werden hier zusatzliche In-
formationen zu den Datensatzen angeboten.

12.6.8 ,,Complete Graph Legend”

Nachdem dieses Untermenu aktiviert wurde, erscheint eine
komplette Liste aller Datensatze. Drickt man mit dem linken
Mausknopf auf die Symbole eines Graphen, erscheint ein
Fenster, in dem alle Eigenschaften dieses Graphen
geandert werden kdnnen.

12.6.9 ,File Header”

Aktivierung dieses Menupunktes erlaubt dem Benutzer, die
Kopfzeile der abgespeicherten Datei anzusehen. Die Kopf-
zeile enthalt alle experimentellen Parameter (einschlieBlich
der Kalibrationen).

12.6.10 ,View Table”

Zeigt eine Tabelle, welche die Messdaten und die daraus ab-
geleiteten Werte fur Deformation, Dehnrate und scheinbare
Dehnviskositat enthalt.

12.6.11 ,Model information”

Anzeige von zusétzlichen Informationen Uber die Ergeb-
nisse, die durch das vorher ausgewahlte Modell gewonnen
werden konnten.
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12.6.12 ,,Analysis”

In diesem Menl kénnen zusétzliche Einstellungen fur die
Datenanalyse vorgenommen werden.

12.6.13 ,,Trim Data”

Diese Option erlaubt dem Benutzer, Uberflissige Daten zu
I6schen. Beachten Sie, dass durch diese Funktion lediglich
die Daten im Arbeitsspeicher geléscht werden. Sollen
Anderungen beibehalten werden, ist ein erneutes Abspei-
chern des Datensatzes erforderlich.

12.6.14 ,,Calculate Average”

Die Messdaten und die daraus abgeleiteten Werte werden
uber einen bestimmten Satz von Datenpunkten gemittelt die
in diesem Untermenu definiert werden kénnen.

12.6.15 ,,Batch File Analysis”

Hat der Benutzer einen Datensatz mit Hilfe der Batch - Pro-
zess - Option generiert, erlaubt diese Funktion einige ein-
fache Analysen fur mehrere Versuche durchzufuhren.

12.6.16 ,,Options”

In diesem Untermenu kdénnen verschiedene Berechnungs-
und Zeichnungsoptionen geandert werden.

12.6.17 ,,Calculation options”

In diesem Menu kann der Benutzer die Vorfaktoren fur die
Viskositat durch Auswahl der verschiedenen Modelle fur
Newtonische Fluide auswahlen. Zusatzliche Informationen
werden sichtbar, wenn man den Mauszeige uber die Pfeile
bewegt, mit denen die jeweiligen Modelle ausgewahlt wer-
den kénnen. Der Benutzer kann ebenfalls die Referenzen
auswahlen, die zur Normalisierung des Fadendurchmess-
ers verwendet werden sollen. AuBerdem kdnnen in diesem
Untermenu die Vorfaktoren fir die verschiedenen Modelle
aktiviert und die Daten reduziert werden, indem die Parame-
ter zur Mittelung der Datenpunkte eingestellt werden.
Unterhalb der Berechnungsoptionen kénnen die Eigens-
chaften des Fluids, wie Scherviskositat und Dichte fur
spatere Berechnungen geandert werden.

Der Benutzer kann hier auch einige zusatzliche Einstellun-
gen der graphischen Darstellungen vornehmen. Diese Op-
tionen sind jedoch selbsterklarend und werden im Weiteren
nicht néher erlautert.

12.6.18 ,,Help”
Wird dieser Menupunkt aufgerufen, erscheinen Informatio-
nen uber die zur Zeit verwendete Software - Version.
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13. Arbeiten mit dem Gerat
13.1 Einleitung

Eine rheologische Messung mit dem HAAKE CaBER 1
durchzufihren, ist &uBerst einfach. Sie ist kaum schwieri-
ger als der sogenannte ,Daumen-und Zeigefinger-Test",
den man anwendet, um einen ersten Eindruck zu gewin-
nen, welche Tendenz eine Substanz zum Fadenziehen
hat. Um jedoch die Dehneigenschaften einer Flussigkeit
unabhangig, verlasslich und reproduzierbar zu bestim-
men, sind einige grundlegende Bedingungen in den Ver-
suchsablaufen einzuhalten. Die Bedienung der Software
wahrend eines Versuches wurde im vorhergehenden Ka-
pitel schon erlautert. In diesem Abschnitt geht es nun um
die Vermittlung einiger , Tipps und Tricks®, um den von Ih-
nen geplanten Versuchsablauf zu optimieren.

13.2 Einfullen der Probe

Am besten wird die Probe durch die Offnung, die sich in
der Mitte der oberen Platte befindet, eingefullt. Dadurch
wird ein gleichmaBiges Befullen gewahrleistet, und die
Probe wird vor Einflissen aus der Umgebung geschutzt.
Diese Art des Einfullens kann bei hochviskosen
Flussigkeiten etwas schwierig sein. Eine alternative
Methode ware, die Flussigkeit seitlich, an der oberen
Patte beginnend, einzupipettieren. Zuerst sammelt sich
die Flussigkeit an der oberen Platte wie ein hangendes
Tropfchen und benetzt diese bis zu ihren Réndern, bis
schlieBlich genug Flussigkeitsvolumen vorhanden ist, um
den gesammten Spalt zwischen den Platten zu befullen.

Stellen Sie sicher, dass der Spalt zwischen den Platten
vollstandig gefullt ist und die Plattenseiten trocken sind
(siehe Abbildung 23). In der Theorie wird vorausgesetzt,
dass die Flussigkeit ohne jegliches Wandgleiten an den
Plattenrandern haftet, und dass es kein FlieBen tber die
Plattenréander hinweg gibt.

Geben Sie der zu untersuchenden Probe Zeit zu
relaxieren. Das ist besonders wichtig flr hoch-elastische
Flussigkeiten, wobei als Faustregel gilt: Die Zeit zum
Relaxieren sollte funf mal so lang sein wie die Zeit bis zum
Abriss.

Stellen Sie ebenfalls sicher, dass sich keine Luftblasen in
der Probe befinden, und die Probe homogen ist.
Vergessen Sie nicht, dass die Durchmesserwerte
besonders klein werden, wenn sich der immer dinner
werdende Faden seinem Abriss nahert. Wenn sich in der
Flussigkeit Partikel in der GréBenordnung von 10 um und
groBer befinden, wird in diesem Zustand die Flussigkeit
nicht mehr homogen sein (siehe Abbildung 23).
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Gut eingefiillte Probe Uberfliessende Probe

Luftblasen in der Probe unterfilltes Probenvolumen
Abb. 40: Beispiel fur das Einfullen von Proben

Wenn der Faden dunner wird, nimmt die Flache des
Fadens im Verhaltnis zum Volumen umgekehrt
proportional mit dem Radius zu. Durch die immer groBer
werdende Oberflache wird der Faden empfindlicher gegen
Verdunstung.

Hinzu kommt, dass am Anfang des Versuches eine neue
Oberflache ,erzeugt” wird und ,,oberflachenaktive” Proben
nicht genug Zeit haben, um vollstandig im Gleichgewicht
zu bleiben. Daraus resultiert dann eine zeitabhangige
Oberflachenspannung, welche nur schwer in der
Modellberechnung berucksichtigt werden kann.

Die korrekte Befullung des Messspaltes ist zwingend
notwendig, um den Versuchsablauf zu optimieren und die
Versuchsergebnisse zu verbessern.
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13.3 Messung durchflihren

Gerat einschalten und HAAKE CaBER1 Software star-
ten.

Nachprifen der geometrischen Parameter. Der En-
dabstand kann durch Drehung der Mikrometer-
schraube geandert werden.

Bitte beachten: Nach jeder Anderung des Abstandes,
muss die Geometrie neu definiert werden (Configura-
tion -> Define Geometry).

Testmodus auswahlen und die obere Platte nach unten
fahren.

Zum Einfullen der Probe einfullen wird am besten eine
Spritze verwendet. Dazu eine Spritze (V = 2 mL) mit
Kanule (d = 0,8 mm) an der oberen Platte anlegen und
den Flussigkeitstropfen langsam auf die untere Platte
flieBen lassen. Uberprifen ob der Spalt zwischen den
Platten komplett gefullt ist, die Plattenseiten aber
trocken sind. AuBerdem sollte die Probe mdglichst frei
von Luftblasen sein. Eine gute Beflllung des Spaltes
erreichen Sie dadurch, dass Sie die obere Platte leicht
drehen, wahrend die Probe mit Hilfe der Spritze lang-
sam zwischen die Platten injeziert wird.

Lassen Sie die Probe nach der Beflllung relaxieren.
Dabei sollte diese Relaxationszeit die Fadenabrisszeit
nicht unterschreiten.

Geben Sie den Namen des Benutzers, die Probe und
bei Bedarf zusatzliche Informationen ein und starten
Sie die Messung durch Dricken des ,Test” - Buttons.
Die Platten werden dann auseinander gezogen und die
zeitliche Entwicklung des Fadendurchmessers in der
Fadenmitte vom IR - Laser gemessen.)

Nachdem die Messung durchgefuhrt wurde, kénnen
Sie das Geréat fur die nachste Messung vorbereiten.
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13.4 Einstellen des ,,final gap“

Durch Verstellen der unteren Platte in vertikale Richtung
mittels der Mikrometerschraube kann der ,final gap®
eingestellt werden.

Der maximale Abstand betragt 40 mm. Fur Flussigkeit-
sproben liegt der verwendete Abstand gewdhnlich zwis-
chen 10 und 20 mm.

Um den final gap® auf den Wert x mm einzustellen gehen
Sie wie folgt vor:

In der CaBER Control - Software 6ffnen Sie das
,Check Rheometer Output” Fenster. Das Mikrometer-
signal im ,Output® Fenster sollte 0.0 mm sein.

Drehen Sie die Mikrometerschraube aufwarts bis das
Mikrometersignal sich nicht mehr andert. Drehen Sie
jetzt die Mikrometerschraube langsam nach unten, bis
das Signal beginnt sich deutlich und verhaltnismassig
zur Schraubenbewegung zu verandern

Die untere Platte befindet sich nun am unteren Rand
des Lasermikrometerstrahls, der 1 mm dick ist.

4] Jetzt drehen Sie die Mikrometerschraube um x/2+0.5
mm abwarts, um den ,final gap’ einzustellen.

Gehen Sie jetzt zur Funktion ,Define Geometry® im
,configuration® - Menu Uber.

Der exakte ,final gap® wird jetzt durch die Software
bestimmt. In den meisten Fallen wird es nicht ganz genau
der Wert x sein, weil der obere Rand des
Lasermikrometerstrahls nicht mit Hilfe der oben
beschriebenen Methode bestimmt werden kann.

13.5 Versuchsphilosophie

Aufgrund bestimmter Eigenschaften der Hardware muss
eine grundlegende Wahl getroffen werden zwischen einer
schnellen Gerateantwort und der Fahigkeit, die
Fadenentwicklung genau zu verfolgen.

Um den Faden wéahrend seines Dunnerwerdens zu
beobachten, ist eine ,Lebenssdauer von mehr als 0.5 s
notwendig (was annahernd einer Scherviskositat von etwa
1 Pa.s entspricht). Das Gerat kann die Daten jedoch nur
gleichzeitig messen und anzeigen, wenn die
Datenaquisitionsrate 100 Hz oder weniger betragt.
Deshalb ist im ,,Real time mode® die Datenagqisitionsrate
auf 100 Hz beschréankt, und die Datenaquisition dauert so
lange wie die Messung.

Wenn man auch bei sehr kurzen Messungen ausreichend
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viele Datenpunkte aufnehemen méchte, muB in den ,High
speed mode“ Ubergegangen werden. Dabei wird mit einer
Datenagisitionsrate von bis zu 100 kHz gemessen und die
Daten zunéchst intern abgespeichert. Erst am Ende der
Messung werden die Daten in der Software zur Anzeige
gebracht.

Fir diese ,schnellen” Versuche werden die Optionen zur
Nachbearbeitung der gesammelten Daten empfohlen, um
die Datenmenge zu reduzieren. Obwohl die Hardware
diese Mengen an Daten gewinnen kann, ist die erforderliche
Bearbeitungszeit gewohnlich inakzeptabel und zudem
nicht notwendig, da die Rate der Durchmesserveranderung
sehr groB im Vergleich zur Gesamtabrisszeit ist.

13.6 Transparente und lichtundurchlassige Proben

Eine oft in Bezug auf das CaBER 1 gestellte Frage lautet,
wie das Gerat mit den unterschiedlichen
Brechungsindices von verschiedenen Proben umgeht. Es
ist offensichtlich, dass die Lichtmenge, die den Detektor
erreicht (und somit den scheinbar erkannten
Durchmesser) von der Lichtdurchlassigkeit der
verwendeten Flussigkeit abhangen muB. Wenn das
HAAKE CaBER 1 groBe Filamente messen wirde, so
ware dieses ein Problem. Jedoch hat die Praxis gezeigt,
dass fur die verwendete Konfiguration das Problem nicht
signifikant ist bei Durchmessern kleiner 1 mm, da in dieser
GroéBenordnung der Fadendurchmesser gréBtenteils
durch die Dehnungseigenschaften der Flussigkeit
bestimmt wird (siehe Abbildung 41).

3 [ — Transparent Filament]
e | Opaque Filament | 4

Abb. 41: Vergleich einer transparenten und einer lichtundurchlassigen Probe. Links: erkannter
Durchmesser. Rechts: empfangenen Lichtintensitat

Das Licht scheint durch die transparente Probe hindurch,
wird aufgrund der Lichtbrechung an der Grenzflache
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gekrummt und erreicht den Detektor nicht. Folglich nimmt
der Detektor Schatten sowohl bei transparenten als auch
bei lichtundurchlassigen Proben wahr. Offensichtlich
erreicht das Licht, welches die Mitte des Fadens passiert,
immer den Detektor, aber es handelt sich dabei um nur
einen geringen Teil der Gesamtlichtmenge.

13.7 Gravitation und ScherflieBen

Es wird empfohlen, bei Verwendung der 6 mm Messplatte
einen Anfangsspalt von 3 mm einzustellen, woraus sich
ein H6hen/Radius-Verhaltnis von 1 ergibt. Diese
Konfiguration wurde wegen der Dehnmechanik gewahit.
Falls der ,initial gap“ zu breit ist, nimmt die anfangliche
Flussigkeitssaule durch den EinfluB der Schwerkraft eine
»otundenglasform® an. Diese Form bedingt eine Art
,vorbehandlung®, die den Endfaden verformt und somit
die gemessenen Eigenschaften verfalscht. Wenn
andererseits der ,initial gap“ zu schmal ist, kann eine
starke Scherstrémung am Anfang der Dehnung auftreten
(Quetschstrémung dominiert), welche ebenfalls die
Flussigkeit in der Strdmung vorbehandelt. Beide Effekte
kénnen durch die sorgfaltige Wahl der
Anfangsplattenh6he minimiert werden.

Die Schwerkraft spielt auch eine Rolle fur den Abriss des
Fadens, nachdem die mechanische Dehnung beendet ist.
Sobald sich die instabile Bricke gebildet hat, gibt es
normalerweise ein signifikantes Flussigkeitsvolumen an
der oberen Platte. Die Krafte, die auf den Mittelpunkt des
Fadens wahrend dieser Anfangsmomente wirken, sind
Oberflachenspannung (die ein WegflieBen vom
Mittelpunkt bewirkt) und Schwerkraft (die ein FlieBen von
der oberen zur unteren Platte bewirkt). Erst nachdem der
Faden dinn geworden ist und ausreichend gewdlbt ist
(und somit die Kapillarkrafte groB genug sind) braucht der
EinfluB der Schwerkraft nicht langer betrachtet zu werden.
Dieser Ubergangszeitpunkt liegt fur Newtonsche
Flussigkeiten bei einem Durchmesser von etwa 700um,
abhangig von der Oberflachenspannung.

13.8 High speed - Antworten

Bei dem Versuch, schnelle Abbruchkinematiken zu
messen, stoBt man auf zwei Probleme.

Das erste Problem wird durch das FlieBverhalten des
Materials verursacht:

Flussigkeiten mit niedrigen Viskositaten (<100 mPa.s)
neigen dazu, in Tropfchen abzureiBen. Dieses Phanomen
kann durch vorsichtiges Einstellen der
Anfangsbedingungen reduziert werden, ist jedoch oft der
limitierende Faktor fur sehr niedrigviskose Fadenabrisse.
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Die Wirkung des tropfchenweisen Abreissens ist in
Abbildung 42 anhand einer typischen Messung dargestellt.
Unterhalb einer bestimmten kritischen Kapillarzahl (zum
Beispiel Verhaltnis von Viskositat zu Oberflachenspannung)
zeigen diese Materialien wegen Tragheitseffekten in der
Flassigkeit immer einen nicht-idealen Abriss.

Das zweite Problem findet seine Ursache im verwendeten
Lasermikrometer:

Bei sehr hoher Datenaquisitionsrate wird oft eine
exponentielle Abnahme des Fadendurchmessers
beobachtet, die nur wenige Sekunden anhalt. Dabei
handelt es sich nicht um ein rheologisches Phanomen,
sondern um ein Gerateartefakt. (siehe Abbildung 42).
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Time after obstruction totally removed [s] -0.05 -0.04 -0.03 -p.02 -0.01 0.00

Time after stretch stop [s]

Abb. 42: Fadenabriss in Trépfchen bei einer niedrigviskosen Probe (links).
Exponentielle Abnahme des Fadendurchmessers als Gerateartefakt (rechts).

13.9 Durchfihrung von CaBER - Messungen mit
Normalkraft - Option

13.9.1Bedienung
Hardware- Einstellungen

Vor Messungen unter Verwendung der Normalkraft - Option
mussen zunachst, wie spater in diesem Kapitel
beschrieben, einige Grundeinstellungen am Kistler 5015A
Ladungsverstarker vorgenommen werden. Es wird dringend
empfohlen, die Kapitel 4.4,4.5.1,5.3,5.4 und 5.5 des Kistler
- Handbuches zu lesen, um mit den Funktionen des Kistler
5015A Ladungsverstarkers vertraut.
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1. Anschluss des Sensors und Sensitivitat des Sensors

- Der Sensorinput muss auf ,charge” gestellt sein (s. Kistler
Handbuch, Kapitel 4.5.1, Seite 31)

- Die Sensorsensitivitat muss auf den Wert eingestellt sein,
der auf der blauen Kunststoffbox angegeben ist, in der der
Sensor ausgeliefert wird (s. Abb. 38, s. Kistler - Handbuch,
Kapitel 4.5.1, Seite 32 und Kapitel 5.4, Seite 38). Bitte
beachten Sie, dass jeder Kistler - Sensor einen
individuellen Sensitivitatswert besitzt.

- Die Einheit der Sensorsensitivitat muss in der Einheit
eingestellt sein, wie sie auch auf der Kunststoffbox
angegeben ist (s. Abb. 43, Kistler - Handbuch, Kapitel
4.5.1, Seite 32 und Kapitel 5.4. Seite 38).

KISTLER

measure., analyze. innovate,

| Type9215 SN1892294 |

| Kalibrierter Bereich Empfindlichkeit
i Calibrated Range  Sensitivity
N

pC / N
10 ... 200 82,83
10...20 82,70
10...2 $1,48

Fig. 43: Sensorsensivitatseinstellung in der Box

2. Skalierung der Spannungsausgabe

Die Einstellung fur die Spannungsausgabe ,Output FS”
muss auf + 10 V eingestellt sein (s. Kistler - Handbuch,
Kapitel 4.5.1, Seite 32 und Kapitel 5.5, Seite 40).

3. Messbereich

Der einzustellende Messbereich richtet sich nach der
maximal zu messenden Kraft, die wahrend des
Experimentes auftreten kann. Die Einstellung des
Messbereiches ist im Kistler - Handbuch im Kapitel 4.5.1,
auf Seite 31 und im Kapitel 5.3, auf Seite 36 beschrieben.
Damit der Normalkraftsensor nicht tberlastet wird, kann fur
eine unbekannte Probe als Ausgangspunkt ein Bereich von
0,5 N eingestellt werden.

4. Fernsteuerungsmodem

Am Bevor eine Messung durchgefihrt werden kann,
mussen am Kistler - Ladungsverstarker ein Messzyklus
gestartet werden. Dieser kann manuell durch dricken des
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.Measure” - Buttons oder aber auch durch andere Gerate,
die mit der ,Remote” - Verbindung auf der Ruckseite des
Gerates verbunden sind, per Fernsteuerung ausgeldst
werden. Unter Benutzung des Triggerkabels (s.0.) |0st die
CaBER - Software einen Messzyklus kurz vor dem Start der
CaBER - Messung aus.

Damit der Kistler - Ladungsverstarker per Fernsteuerung
ausgeldst werden kann, muss der ,,Control mode” am Gerat
auf ,Remote” eingestellt sein. In den Kapiteln 5.7 und 4.4.2
der Kistler - Bedienungsanleitung wird dieser Vorgang
beschrieben.

Um den Sensor manuell zu testen, kann es manchmal
nutzlich sein, den Kontrollmodus auf ,Local” umzustellen.

Software-Einstellungen

1. Aktivierung der Kraftsignalmessung

Damit das Normalkraftsignal mit der CaBER 1 - Software
gemessen werden kann muss der Kraftsensor im
~<Accessory Chanel” des ,Define General Options” - Dialogs
im Konfigurationsmenu (s. Abb. 44a und Abb. 44b)
ausgewahlt sein.

£ Define General Options X

& Thermo HAAKE CaBER V4.511 (BETA) Control

File BeGGETEGGE Measurement  Analysis Help D

Define Geometry FE oic after

orce Analy save
Calibrations a B E R 1 [] automatically zero micrometer
Define General Options b\} CPG
Hardware Setup m o Accessory Channel
Check Rheometer Output 5) [ s

o< e | | F |1 C

Use Spare Channel

Pre-trigger voltage 3'5 0
{+'ve implies falling edge) " ™’

Pre-trigger time [ms) 9 0

OK CANCEL

Abb. 44a: Configuration menu screenshot Abb. 44b: Define General Options
dialog screenshot
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2. Einstellen des Sampling Mode

Die CaBER 1 - Software kann nur die Normalkraft messen,
wenn die Option ,High-Speed Measurement” als ,Sampling
mode” im ,Define Measurement Options” - Dialog des
Messmenus ausgewahlt ist (s. Abb. 45a und 45b).

X Thermo HAAKE CaBER V4.511 (BETA) Control & Define Measurement Options
File Configuration BUEEENC-1 Analysis Help

Back off motor for cleaning Sampling Mode () Real-Time Measurement

H ; Operator Identification (&) High-Speed Measurement

Sample Identification CPG Sample Parameters
I Define Stretch Profile y Equilibration Time 10,0 |§ [s]
Define Single Measurement Options Sample Rate |1000,00 |%[Hz]
S Run Single Measurement sample Duration W|§J[53

Define Batch Measurement Options

Calibr. Run Batch Measurement
— Post-processing
Reduce data-set size
Remove redundant data
Allow Time-Rezeroing
I QK | [ Cancel ]
Abb. 45a: Measurement menu screenshot Ab. 45b: Define Measurement Options dialog
screenshot
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3. Skalierungsfaktor des Kraftsignals

Der Skalierungsfaktor des Kistlersignals muss manuell in
der ,caber_config.cfg” - Datei definiert werden. Diese Datei
ist im Verzeichnis ,C:\Documents and Settings\All
Users\Application Data\Thermo\caber” abgelegt.

Weil die es sich hierbei um eine einfache ASCII - Datei
handelt, kann sie mit einem Editor wie z.B. Notepad gedffnet
und bearbeitet werden.

In der ,caber config.cfg” - Datei mussen die folgenden
Zeilen in der CaBER - Kalibrations Sektion hinzugefugt
werden:

Force grad = 1.0

Force offset = 0.0

Die Werte, die fur Force grad und Force offset eingeben
werden, werden in der folgenden Gleichung verwendet, um
die Normalkraft aus dem Spannungssignal des
Kistlersensors zu berechnen.

Fn = Force grad * Voltage + Force offset

Der Force offset - Wert sollte auf 0.0 gesetzt sein. Der Wert
fur Force grad hangt von der Einstellung des Messbereiches
am Kistlerinstrument ab. Der Force grad - Wert
korrespondiert mit Gesamtskalierung der
Spannungsausgabe am Kistler 5015A Ladungsverstarker
und kann dort in der untersten Zeile abgelesen werden (s.
Abb. 46). Der rot eingekreiste Text ist die Skalierung der
Spannungsausgabe. Typische Werte im Umgang mit der
CaBER Normalkraft - Option sind 5.0 . 102 N/V und kleiner.

000N G

g -100.0 pC/N

oc 30 kHz
o 10,00 N#Y H O

Fig. 46: Kistler 5015A Display

Bitte beachten Sie: damit die Anderungen in der ,ca-
ber_config.cfg” - Datei aktiviert werden, muss die Ca-
BER Kontroll - Software neu gestartet werden.
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Durchfiihrung einer Messung

Die Durchfuhrung einer Messung mit der installierten
Normalkraftoption unterscheidet sich nicht wesentlich von
der Messung ohne Kraftsensor.

Bitte beachten Sie, dass:

Nur der ,High-Speed measurement sampling mode”
genutzt wird.

Die Mess - LED uber dem LCD - Display an der Vor-
derseite des Kistler wahrend der aktuellen Messung
leuchten. Ist dies nicht der Fall, Gberprifen Sie die die
korrekte Montage des Steuerungskabels.

Das Normalkraftsignal im Graphen wahrend der Mes-
sung angezeigt wird.

(4] Das Normalkraftsignal weder in der CaBER - Analyse-
software, noch in Excel dargestellt werden kann.

Die Daten des Normalkraftsignals sind z.Zt. nur in den
CaBER*.cbr - Dateien verfugbar. Da diese Daten im
ASCII - Format hinterlegt sind, kénnen sie einfach in
Excel oder andere Kalkulationsprogramme importiert
werden.

Ist das gemessene Kraftsignal viel kleiner als der vorher
definierte Messbereich des Kistler 5015
Ladungsverstarkers, sollte der Messbereich verkleinert
werden. Dazu lesen bitte Kapitel 4.5.1 (Seite 31) und Kapitel
5.3 (Seite 36). Vergessen Sie dann nicht, den Force grad -
Wert in der ,caber_config.cfg” - Datei zu andern und die
CaBER 1 - Software neu zu starten.

13.10 Kalibrierung

Die beiden GréBen, die monatlich am Geréat Gberpruft und
kalibriert werden sollten, sind der Fadendurchmesser, der
von der Spannungsausgabe des Mikrometers abhangig ist
und die Temperatur an den Temperaturfuhlern. Auch wenn
sich insgesamt gezeigt hat, dass diese Werte Uber einen
langen Zeitraum stabil bleiben, empfehlen wir, 6fter zu
kalibrieren. Die Kalibrationswerte werden in der Datei
,calc.txt” im CaBER - Verzeichnis abgelegt. Zuséatzlich
wird die jeweils genutzte Durchmesserkalibration in jeder
Datei, die vom Gerat generiert wird, abgespeichert.
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13.10.1 Durchfithrung der Durchmesserkalibrierung

Zur Durchfuhrung der Durchmesserkalibrierung empfehlen
wir die Verwendung des CaBER Calibration Kits (Bestellnr.:
222-1691), das speziell entwickelt wurde um das HAAKE
CaBER 1 Laser - Mikrometer zu kalibrieren. Mit diesem
Calibration Kit kann die kalibration einfach und schnell in funf
bis zehn Minuten durchgefuhrt werden.

13.10.2 Pflege des Kalibriertools

Die Stifte des Kalibriertools sind aus gehartetem Material
hoch prazise gefertigt. Es empfiehlt sich, die Stifte mit
geeignetem Mittel (z.B. Balistrol oder Maschinendl)
einzudlen, um ein eventuelles Rosten auszuschlieBen.

13.10.3 Inhalt des Kalibriertools

Das CaBER Kalibriertool enthalt sieben zwischen Bulgeln
befestigte Drahte, mit einem Durchmesser von 0,03 mm bis
3,0 mm. Die Durchmesser der Kalibrationsdrahte sind wie,
unten dargestellt, auf einem Testzertifikat angegeben, das
zusammen mit dem Calibration Kit ausgeliefert wird.

Priifbescheinigung/Test certificate

Thermo Electron (Karlsruhe) GmbH

Kalibriereinsatz 292.1691

Kalibrier-Kit / Calibration Kit Calibration insert
Sach-Nr: | Serien-Nr:|Durchmesser/Diameter D |Durchmesser/Diameter i
Part-No. | Serial No.| @ inmm soll/ specified |@in mm ist/ actual (O {
006-0272 | 04/078 0,03 0,030 o
006-0273 | 04/079 0.06 0,058 : ~-_J
006-0274 | 04/080 0,12 0,119
006-0275 | 04/081 0,25 0,249 <
006-0269 | 04/082 0,50 0,499
006-0270 | 04/083 1,00 1,000
006-0271 | 04/084 3,00 3,000

Messgerét, Ruckfihrbarkeit / Measuring instrument, traceability:

Langenmessger4t SIP 305 m; Messunsicherheit: U95 = 0,2 pm

Length measuring instrument SIP 305 m; uncertainty of measurement: U85 = 0,2 pm
Endmafsatz Koba, KDK Nr. 0431 [nationaler Anschlu 952 DKD-K-09001 01-02]

set of gauge blocks Koba, KDK Nr. 0431 [national traceability 952 DKD-K-08001 01-02)
Raumtemperatur: 20°C + 1°C temperature: 20°C £ 1°C

Kraus

Qualitatswesen / Quality control
Thermo Electron (Karlsruhe) GmbH * Dieselstr. 4 * 76227 Karlsruhe

15.03.04

Frurrrnul;’:u 089—2002
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13.10.4 Mechanisches Setup

Entfernen Sie die untere Messplatte von der unteren
Stange.

Bewegen Sie, durch wahlen der entsprechenden Pro-
grammfunktion die obere Platte in die ,home” - Posi-
tion.

Drehen Sie die Mikrometerschraube der unteren
Stange so lange, bis deren Hohe ca. 13 mm betragt.

Platzieren Sie einen der Drahtbugel des Calibration -
Kits auf der unteren Stange (siehe Abbildung).

Justieren Sie die HOhe der unteren Stange, wenn der
Bugel sich nicht im unteren Teil der Testkammer befin-
den sollte.

13.10.5 Durchfiihrung der Kalibrierung

Nachdem das Gerdt fur mindestens 15 Minuten
angeschaltet ist, schlieBen Sie die Bedienungssoftware und
starten Sie diese erneut. Dies ist notwendig, damit die
Software den Nullpunkt des Laser - Mikrometers finden
kann.

Die Kalibrierung wird mit Hilfe der in der CaBER - Software
implementierten Kalibrationsfunktion durchgefuhrt.

Wahlen Sie im Hauptmenu die Funktion ,Configura-

tion” und darin den Unterpunkt ,,Calibrations”. Darauf-
hin wird das Statusfenster der Kalibrierung angezeigt.
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Nach Auswahl von ,Diameter” im drop down Menu
,Recalibrate” erscheint das Fenster zu Durchfiuhrung
der Durchmesserkalibration.

Ein Dialogfenster weist Sie dann darauf hin, dass das
Mikrometer nicht blockiert werden soll und dass die
Kalibration gestartet werden kann.

Stellen Sie hier sicher, dass der Laserstrahl im Mikro-
meter nicht blockiert wird, da der erste Kalibrations-
punkt der Durchmesser D = 0,0 mm ist.

Geben Sie 0,0 im Feld ,Next wire diameter [mm]” ein
und wahlen ,Find calibration”.

Die Software misst dann das Spannungssignal des Mi-
krometers und zeichnet einen Datenpunkt in den Gra-
phen ein, sobald die Messung abgeschlossen ist.

Platziere Sie dann den Blgel mit dem 0,03 mm Kalibra-
tionsdraht auf der unteren Stange des HAAKE CaBER 1.

Geben Sie den aktuellen Durchmesser ein (s. Testzer-
tifikat des Calibration Kits) und wahlen Sie ,find calibra-
tion”.

Die Software misst dann das Spannungssignal des Mi-
krometers und zeichnet dann einen neuen Datenpunkt
in den Graphen, nachdem die Messung abgeschlos-
sen ist.

Entfernen Sie dann den Bugel mit dem 0,03 mm Ka-
librationsdraht.

Wiederholen Sie den Schritt 5 mit den anderen sechs
Drahten in Reihenfolge der zunehmenden Durch-
messer. Vergessen nicht, bei jeder Messung den kor-
rekten Durchmesser anzugeben.

Nach Messung aller sieben Dréahte, sollte die Kalibra-
tionskurve wie beschrieben (siehe Abbildung ausse-
hen:
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& Calibrate Diameter

Next Wire Diameter [mm] 5,00 |/ [FnD caueraTion]  |STOP CALIERATION

AND EXIT

I : I ] Fit
o . LinC
N
@ — T ‘1"‘.‘7 1
g Last Voltage 13,952
$ Last Diameter 3,000 |
Current Calibration Constants

Quadratic  6,999E-2
Gradent  F4,161E+C
Offsst  [1,850E+1

39- ) ' ) ! Cursor 0 1,000 4,553 Iilﬂ"
0,6 0,5 1,0 1,5 3,0

Wire Diameter [mm]

Dricken Sie auf den ,Stop calibration and exit” - Button. Es
erscheint eine kurze Abfrage, ob Sie die Kalibration
akzeptieren wollen. Klicken Sie hier auf ,Yes”.

Sie befinden sich nun wieder im Kalibrationsstatus -
Fenster Die Software stellt hier das Ergebnis der Kal-
ibration dar. Das Ergebnis wird automatisch in der Ca-
ber_config.cfg - Datei abgespeichert.

[9] Die Ergebnisse der Kalibration sollten auch in einer se-
paraten Kalibrationsdatei abgelegt werden: wahlen
Sie ,Calibration file” aus dem file drop down Mend.
Dann wéhlen Sie ,Export”, um die Kalibration in einer
*.cal - Datei zu speichern.

Die Import - Funktion im gleichen Menu kann auch dazu
verwendet werden, um Kalibrationsergebnisse, die in
einer *.cal - Datei gespeichert wurden, in die
caber_config.cfg - Datei der CaBER - Software zu laden.

Wahlen Sie aus dem ,File menu” die Funktion ,Return
to main screen” um auf den Hauptbildschirm der Soft-
ware zurtick zu kehren. Der Durchmesser, der nun in
der unteren rechten Ecke sollte nun 0,0 + 0,01 mm be-
tragen (vorausgesetzt, das Mikrometer ist durch nichts
blockiert).

Damit ist die Kalibration des Durchmessers beendet.
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13.11 CaBER 1 - Kalibrierung der Temperatur
13.11.1 Vorbereitung der Kalibrierung

1. Zur Kalibration ist folgendes Zubehdr erforderlich:
-Thermostat
-Zwei Schlauche, die den Thermostaten mit dem
CaBER 1 verbinden
-Digitalthermometer mit einem sehr flachen
Temperaturfuhler

2. Installieren Sie das HAAKE CaBER 1, schalten Sie das

Gerat und den PC an.

3. Verbinden Sie den Thermostaten mit den Schlauchen an

der CaBER 1.
4. Schalten Sie den Thermostaten ein.

13.11.2 Kalibrierung der Temperatur

Die Kalibrierung wird mit Hilfe der in der CaBER - Software

implementierten Kalibrationsfunktion durchgefuhrt.

Wahlen Sie im Hauptmenu die Funktion ,Configura-
tion” und darin den Unterpunkt ,,Calibrations”. Darauf-

hin wird das Statusfenster der Kalibration angezeigt.

Nach Auswahl von ,Temperature” im drop down Menu
,Recalibrate” erscheint das Fenster zu Durchfihrung

der Temperaturkalibration.

Stellen Sie den Thermosten mindestens 5 °C niedriger
ein als die niedrigste Temperatur, bei der Sie mit dem

CaBER 1 messen mochten.

Warten Sie, bis der bis der Temperatursensor im

CaBER - Gerat einen konstanten Wert erreicht hat.

Dies kann einige Zeit dauern.

Messen Sie die Temperatur zwischen der unteren und

der oberen Platte mit dem Digitalthermometer.

Geben Sie den gemessenen Wert in das ,Input Real
Temperature” - Feld und drlicken Sie auf den ,Mea-

sure Temperature” - Button.

Die Software misst nun mit Hilfe des Temperatursen-
sors im CaBER 1 die Temperatur und tragt einen Da-
tenpunkt in den Graphen ein, wenn die Messung ab-

geschlossen ist.

Die Software tragt auch Werte in die Tabelle ein, die

sich in der oberen, rechten Ecke des Temperatur-
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Kalibrierung - Fenster befindet. Der obere Wert in
dieser Tabelle ist der durch den Temperaturfuhler des
CaBER 1 gemessene Wert. Der untere Wert ist der Off-
set - Wert, mit dem die richtige Temperatur (gemessen
mit dem Digitalthermometer) berechnet wird.

Stellen Sie nun den Thermostaten auf die Temperatur,
die Sie als nachstes kalibrieren méchten. Warten Sie,
bis der bis der Temperatursensorim CaBER - Gerat ei-
nen konstanten Wert erreicht hat.

Wiederholen Sie die Schritte 4 bis 6 mit zunehmenden
Temperaturen bis Sie eine Temperatur erreichen, die
mindestens 5 °C hoéher liegt als die hdchste Tempera-
tur, bei der Sie Messungen mit dem CaBER 1
durchfihren méchten. Fur eine normale Messgenauig-
keit reicht es aus, wenn Sie die Temperatur schritt-
weise um 10 °C erhéhen.

Vergessen Sie nicht, jeweils die richtige Temperatur,
die Sie mit dem Digitalthermometer bestimmt haben,
anzugeben.

“1 1 1 I 1 I 1 ! I 1
0.0 10,0 20.0 30.0 40.0 S0.0 s0.0 70.0 80.0 95.0

Nach einigen Messungen sollte die Kalibrationskurve
wie unten dargestellt aussehen.:
5]
B Al
Input Real Temperature [°C] 30.0 v | L I
100,0- —
Data [~
V0T LA
80,0-+Line |
Stop Calibration
70.0 and Exit
T 60,0
S 50,0 Current Sensor Temperature ME
n
% 40,0 Last Sensor Temperature BL.1
T Last Calibration Temperature  80.0
Look-up Table
20,0 il
242 |22.3 [31.1 [ |
10.0-—— 42 (23 |11 |
Value at Cursor 2000 24.16 IEIEI@][ = =
o 2] L

Temperature [°C]
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Drucken Sie auf den ,Stop calibration and exit” - Button. Es
erscheint eine kurze Abfrage, ob Sie die Kalibration
akzeptieren wollen. Klicken Sie hier auf ,Yes”.

Sie befinden sich nun wieder im Kalibrationsstatus -

Fenster Die Software stellt hier das Ergebnis der Ka-
libration dar. Das Ergebnis wird automatisch in der Ca-
ber_config.cfg - Datei abgespeichert.

I HAAKE CaBER ¥4.411 Control = =10] x|

File Recalibrate

Diameter

CaBER CALIBERATION STATUS

Instrument Serial Number
Operator Name

Temperature

Diameter Last Modified 5:42 PM Mon, Nov 15, 2004 | Temperature Last Modified Current Run |

Calibration File Found
Real Diameter Yalues Used

System has been recalibrated
Real Temperature Yalues Used

Temperature Probe Gradient fa.94

Quadratic 01047 Temperature Probe Offset fee.65
Gradent [BIEETT Temperature offset table
2406 (2727 |31 | [ [
Offset  [17.278 416 @ |l |
] L]
Die Ergebnisse der Kalibration sollten auch in einer se-

paraten Kalibrationsdatei abelegt werden: wéhlen Sie
,Calibration file” aus dem file drop down Menul. Dann
wahlen Sie ,Export”, um die Kalibration in einer *.cal -
Datei zu speichern.

Die Import - Funktion im gleichen Menu kann auch
dazu verwendet werden, um Kalibrationsergebnisse,
die in einer *.cal - Datei gespeichert wurden, in die ca-
ber_config.cfg - Datei der CaBER - Software zu laden.

Wahlen Sie aus dem ,File menu” die Funktion ,Return
to main screen” um auf den Hauptbildschirm der Soft-
ware zuruck zu kehren. Die Temperatur, die nun in der
unteren rechten Ecke dargestellt wird, sollte nun mit
der Temperatur, die mit dem Digitalthermometer bes-
timmt wurde, Ubereinstimmen.

Damit ist die Kalibration der Temperatur beendet.
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14. Die Theorie der Dehnrheometrie

Wie schon in der Einleitung kurz erwahnt, haben einige Au-
toren Arbeiten darUber veréffentlicht, wie man mit Hilfe eines
Rheometers den Fadenabriss messen und die Dynamik ei-
nes Flussigkeitsfadens Uberwachen kann (Bazilevskii et al.,
1990, Bazilevskii et al., 1997, Shelter et al., 2000, Liang und
Mackley, 1994, McKinley und Tripathi, 2000). Wissenschaft-
liche Untersuchungen auf diesem Gebiet konzentrierten
sich im Prinzip auf Modellflissigkeiten (z.B. Newtonsche
Ole und Homopolymerldésungen), deren Dehnverhalten
durch einfache ,constitutive models® wie das Maxwell-Mo-
dell beschrieben werden kdnnen. Die Beschrankung auf
eine bestimmte Stoffgruppe vereinfacht die Bestimmung
von Materialeigenschaften, da die Dynamik des

» kapillaren Dunnerwerdens” einfach genug ist, um quantita-
tiv analysiert zu werden. In den folgenden Abschnitten wird
die Theorie zu den Messungen mit dem CaBER erlautert,
und es werden Informationen zu den unterschiedlichen
Dehnverhalten typischer Flussigkeiten gegeben. In Kapitel
14.4 findet der interessierte Leser themenrelevante Verof-
fentlichungen.

14.1 Newtonsche Flissigkeiten

Die meisten der Informationen zu den nun folgenden Ausle-
gungen finden sich in der aktuellen Veréffentlichung von
McKinley und Tripathi (McKinley und Tripathi, 2000).

Far die Messung wird die Probe zwischen zwei glatten, kon-
zentrischen Patten mit dem Radius Rg eingefullt. Die Flus-
sigkeit bildet zwischen den Platten eine Flussigkeitsbriicke
mit normalerweise zylindrischer Form (siehe Abbildung
26(a)). Die prazise Form wird bestimmt durch die Young-
Laplace-Gleichung und ist eine Funktion des Bezugsver-
héltnissen von A = 2L,/ Dg. Die Form der Flussigkeitsbricke
wird auch bestimmt durch das zwischen den beiden Platten
enthaltene Flussigkeitsvolumen sowie der Schwerkraft und
der Oberflachenspannung (Szabo, 1997, Slobozhanin und
Perales, 1993).

Im CaBER 1 bewegt sich die obere Platte schnell, Gber eine
kurze Distanz, nach oben. In dieser Hinsicht funktioniert das
Gerét wie ein ,Dehnaquivalent® zu den ,step strain“-Versu-
chen bei konventionellen Rotationsrheometern. Durch die
plétzliche Dehnung nimmt der Flusigkeitsfaden die Form ei-
ner ,Sanduhr® an (siehe Abb. 47 (b) und 47 (c)).Nach dem
sich diese instabile Struktur gebildet hat (siehe Abb. 47 (c),
(d) und (e)), wird der Mittelpunktsdurchmesser Dyiq (t) als
Funktion der Zeit mit Hilfe des Lasermikrometers gemessen.
Falls Tragheitseinflisse und viskose Spannung vernachlas-
sigbar sind, ist diese ,Sanduhrform® axialsymmetrisch um
die Mittelflache. Wenn die oben genannten Einflisse an Be-
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deutung gewinnen, kdnnen komplexere Formen entstehen
(Gaudel et al., 1996, Berg et al., 1994).

=Y 7
b b B e o

Fig. 47: Schematische Darstellung der Dehnvorginge in 5 Schritten. (a) Konzentrische Platten mit
Probe vor Messbeginn, (b) wihrend der Anfangsdehnung, (c) kurz nach Beendigung der Anfangsdeh-
nung (d) Fliissigkeitsfaden wihrend der Dehnstromung, (e) nach dem Fadenabriss.

Die Dynamik des dunner werdenden Flussigkeitsfadens und
der Abbriss der FlUssigkeitsbricke in zwei oder mehr Tropf-
chen werden durch die viskosen und elastischen Eigen-
schaften der FlUssigkeit bestimmt. Das vollige Verstehen
dieses nicht-linearen, dynamischen Vorganges erfolgte erst
in den letzten Jahrzehnten (Eggers, 1997). Detaillierte theo-
retische Analysen und numerische Simulationen unter Ver-
wendung einer ,Theorie Uber lange, schlanke Korper®
(»slender body theory®) zeigen, dass die zeitliche Entwick-
lung des Mittelpunktdurchmessers bei einer Newtonschen
Flussigkeit immer durch die folgende Gleichung (McKinley
und Tripathi, 2000) beschrieben werden kann:

QX(-Ho,

P (1)

D (=D -

Die nicht-lokalen Effekte werden durch die Nettodehnkrafte
F(t), die auf den Faden wirken, beschrieben. Diese Effekte
erscheinen in Gleichung 1 durch die dimensionslose Funk-
tion

X(t)=F(t)/noD,,(t). @)

Die genaue Bestimmung der Funktion X(t) erlaubt die Be-
rechnung des Verhaltnisses o/

Wenn der Mittelpunktsdurchmesser Dyiq () tatsachlich li-
near mit der Zeit abnimmt, dann wird der durch die Regres-
sion an den Daten bestimmte Wert fir das Verhaltnisses
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o/ms entscheidend davon abhangen, welcher Wert von X ge-
eignet ist, um in der Analyse verwendet zu werden. Alle bis-
her analysierten Versuchsergebnisse (Bazilevski et al.,
1990, Liang und Mackley, 1994, Kolte und Szabo, 1999)
setzten stillschweigend voraus, dass X = 1. Neuere Untersu-
chungen (McKinley und Tripathi, 2000) haben jedoch ge-
zeigt, dass unter typischen Versuchsbedingungen der rich-
tige Wert wohl X = 0,7127 ist, dies in Ubereinstimmung mit
der selbstahnlichen L6ésung von Papageorgiou (Papageor-
giou, 1995). In den verdffentlichten Schatzungen der Dehn-
viskositat wurde immer um den Faktor ca. 2 falsch berech-
net. Abbildung 48 zeigt Messdaten, aufgetragen in einer
halblogarithmischen Achsenskala unter Verwendung von X
= 0,7127. Fur eine einfache Newtonsche Flussigkeit ermog-
licht das CaBER die Bestimmung des charakteristischen
Verhaltnisses o/rg, das die Flussigkeit vollstandig be-
schreibt.

Die Einheit fur dieses Verhaltnis o/ ist [m/s]. Es wird als
.kapillare Geschwindigkeit* der Flissigkeit bezeichnet, wel-
che die Geschwindigkeit der Abnahme des Fadendurch-
messers einer viskosen Flussigkeit beschreibt.

14.2 Power-Law Flussigkeiten

Eine sehr &hnliche Analyse kann fur die ,Power-Law" Flus-
sigkeiten durchgefuhrt werden. Bei einer ,Power-Law" Flus-
sigkeit ist die Spannung proportional zur Schergeschwindig-
keit in der Potenz n. Hier ist das charakteristische Verhaltnis
o/K, welches das Diunnerwerden des Fadens beschreibt.
Der Faktor K ist der ,Viskositatsindex” fur das ,Power Law®
- Modell.

T=K.y"n (3)

Wennn = 1, ist das ,Power-law” - Modell identisch mit dem
.Newtonschen“ - Modell. Offensichtlich ist das hier voraus-
gesetzte ,constitutive” - Modell ein einfaches ,shear thin-
ning“ - Modell, wobei es kein Nullscherviskositatsplateau
gibt, was in der Praxis erwartet und vom ,Carreau” - Modell
(Macosko 1994) beschrieben wird. Auf den ersten Blick ist
das eine Schwéche dieses Modells, aber im allgemeinen ha-
ben die niedrigen Scherbereiche die groBen Durchmesser
(und der Einfluss der Schwerkraft dominiert), so dass es In-
formationen Uber die Dehnung hauptsachlich unter den An-
fangsbedingungen gibt.

14.3 Elastische Flussigkeiten

Bezuglich viskoelastischer Flussigkeiten und Schmelzen
haben theoretische Arbeiten (Bousfield et al. 1986, Renardy
1994, Bazilevskii et al. 1990) und nachfolgende nummeri-
sche Analysen (Entov und Hinch, 1997) gezeigt, dass im
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Anschluss an eine sehr schnelle, anfanglich viskose-domi-
nierten Phase, es eine zweite Phase gibt, in der die Dynamik
des Fadendurchmessers eher durch die Balance zwischen
Oberflachenspannung und Elastizitat als durch die Flussig-
keitsviskositat bestimmt wird.

Wahrend dieser Zweiter Phase nimmt der Fadendurchmes-
ser exponentiell ab, nach der Gleichung

(4)

a

GD,Y: -
Dm.td (t) o DO [ o ] e 34,

wobei A, eine charakteristische Relaxationszeit ist, die den
kapillaren Abriss bestimmt und G der elastische Modul des
Fadens. Fur eine halbverdunnte PIB/PB Boger-Flussigkeit
(eine Modell-elastische Flussigkeit) wurde gezeigt (Kolte
und Szabo, 1999), dass A, in enger Beziehung zu der lang-
sten Relaxationszeit A4 der Flussigkeit steht. Kolte und
Szabo haben auf elegante Weise gezeigt, daB die Wirkung
einer radialen Inhomogenitat in der Dehnung eine Erklarung
fur die verbleibende Diskrepanz zwischen A, und A; geben
kann. Es konnte gezeigt werden, dass es bei Wahl des geei-
gneten Langen/Radius-Verhaltnisses maglich ist, anhand
der Messergebnisse (Abnahme des Radius als Funktion der
Zeit) folgende Parameter quantitativ zu bestimmen:

1. Die langste Rouse/Zimm-Relaxationszeit fur ideal-elasti-
sche Flussigkeiten (bestehend aus verdunnten Losungen
von monodispersen Polysterenen).

2. Die ungefahre Bestimmung der Abhangigkeit der ,steady
state” - Dehnviskositdt vom Molekulargewicht (Anna und
McKinley, 2001).

Abbildung 49 zeigt die Messergebnisse einer Modell-elasti-
schen Flussigkeit , wobei durch eine einfache exponentielle
Anpassung die materialspezifische Relaxationszeit be-
stimmt wurde.
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Fig. 48: Glyzerin bei Raumtemperatur. Die Messergebnisse wurden mit einer Newtonschen
Anpassung Uberlagert. Die Anpassung ergibt eine kapillare Geschwindigkeit o/m = 16,5 m/s.
Mit der bekannten Oberflachenspannung von o = 64,8 mN/m errechnet sich eine Viskositat
von 1,07 Pa.s (Literaturwert von n = 1,03 Pa.s).

Fig. 49: Halblogarithmische Darstellung des Fadendurchmessers als Funktion der Zeit einer
viskoelastischen Flussigkeit. Aus der Anpassung folgt eine Ralaxationseit von A = 3.4s.

14.4 Komplexe Flussigkeiten

Wie die theoretischen Ausfuhrungen in den Abschnitten
13.1 bis 13.3 gezeigt haben, kdnnen die Materialeigenschaf-
ten wie die kapillaren Geschwindigkeit o/vs, die Relaxati-
onszeit A; und der elastische Modul G von einfachen Test-
flissigkeiten bestimmt werden. In der Industrie finden sol-
che ,idealisierten” Flissigkeiten jedoch selten Anwendung,
vielmehr zeigen die von der Industrie benétigten Materialien
im Versuch ein viel komplexeres Verhalten. Diese Komplexi-
tat beruht auf die Anwesenheit von fluchtigen Lésungsmit-
teln, phasentrennnden Bestandteilen und verbindenden
Komponenten, sowie auf chemischen Veranderungen und
dem Vorhandensein von Fliessgrenzen. Demnach haben
viele Materialien viskometrische Eigenschaften, die sich mit
der Zeit entwickeln. Die folgenden drei Beispiele zeigen,
welche (Verarbeitungs-) prozesse die Fliesseigenschaften
verandern konnen.

* Absorption:

Glyzerin ist ein sehr hygroskopisch, es absorbiert das
Wasser aus der Atmosphare absorbiert zeigt deshalb
eine deutliche, zeitabhangige Viskositatsanderung.
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* Abbinden:

In Prozessen wie Kleben, Nassspinnen und Schmelz-
spinnen kommen Materialien vor, die abbinden oder
trocknen. Sie sind in der Industrie haufig zu finden

® Aushartung und Gelierung

Materialien, die selbst assoziierend sind oder aushar-
ten (z.B. Epoxide), zeigen eine zeitabhangige Viskosi-
tatsanderung.

14.5 Generisches Modell

Um samtliche, das Fliessverhalten einer Substanz bestim-
menden Phenomene zu erfassen, ist ein generisches Mo-
dell erforderlich, das die zeitabhangigen Newtonschen und
nicht-Newtonschen Einflisse einschlieBt. Ein auf den Flis-
sigkeitsfaden wirkendes Kraftegleichgewicht bestimmt die
Entwicklung des Mittelpunktprofils der Flussigkeitsbricke.
Fir einen schmalen FlUssigkeitsfaden kann dieser Zusam-
menhang in der folgenden, recht kompakten Gleichung be-
schrieben werden (Renardy, 1995):

2 dD . 4F 20
=t mmés —5 o] ©)
& & 2 £z rr
— Elastic/ Mon- ——
Viscous Tress Tensile Stpess  Mewtonian Stress gﬁssisltag

mit o : Oberflachenspannung der Flussigkeit
F : Zugkraft, die auf die S&ulenenden wirkt
s : Newtonsche Viskositat des Lésungsmittels

(tzz-Tyy) : nicht-newtonsche Beitrag an der
gesamt Normalspannungsdifferenz .

Der letzte Term ist modellabh&ngig und die resultierende L6-
sung der Differentialgleichung hangt davon ab, in wie weit
die Polymermitwirkung an der Spannung mit der Verfor-
mungsgeschwindigkeit variiert. Lésungen fur diese Entwick-
lungsgleichung wurden fir einige Modelle gefunden (Bazi-
levskii et al.,1997, Entov und Hinch, 1997, McKinley und Tri-
pathi, 2000), die Losungen sind in Abbildung 50 zusammen-
gefaBt. Kompliziertere ,multimode® Modelle sagen eine
Spektrum von Relaxationszeiten voraus, welche fir ,rich-
tige” Polymerflissigkeiten realistischer sind. Durch diese
Modelle erhalt man meistens die zu Anfang schnellere Ab-
nahme des Radius wahrend der Relaxation. Dieser Ruck-
gang ist normalerweise auf die Relaxation von kurzeren
Zeitskalen zurtckzufuhren.
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Fig. 50: Entwicklung des Mittelpunktsdurchmessers in einem Flussigkeitsfaden mit einem

kapillar bestimmten Abriss

Zeit bis zum Abriss

Ein wichtiger, immer zu bestimmender Parameter ist die ,kri-
tische Zeit bis zum Abriss, t;. Dabei handelt es sich nicht
ausschlieBlich um eine Materialeigenschaft, vielmehr hangt
sie von den Eigenschaften der FlUussigkeit, der FlieBgeome-
trie und dem umgebenden Mediums (z.B. relative Feuchtig-
keit, partieller Druck, Losungsmittel) ab. Dieser Parameter
ermoglicht, Begriffe wie ,Tendenz zum Fadenziehen®, und
die allgemeine Prozessfahigkeit von komplexen Materialien,
wie z.B. Nahrungsmitteln, Shampoos und andere Konsum-
produkte zu quantifizieren. Auch wenn diese Parameter auf
die ,kapillare Geschwindigkeit, o/ms bezogen werden, so
enthalten sie doch einige Informationen Uber das nicht-
Newtonsche Verhalten eines Materials.

Scheinbare Dehnviskositat

Die Entwicklung des Fadendurchmessers als Funktion der
Zeit wird durch den kapillaren Druck bestimmt, wobei die
Dehnspannung dieser Entwicklung entgegenwirkt. Die Mes-
sergebnisse kdnnen in eine ,scheinbare Dehnviskositat*
umgerechnet werden, die durch

ﬁapp (-‘?) - [ 3—:_: Fﬂ ]Maf .‘."I.f:'(f) . (6)
definiert ist. Die ,Hencky Dehnung“ ist gegeben durch
& :ln(Dmd(t)/DJ . (7)

Durch Umformen der Gleichnung (5) ergibt sich fir die Be-
rechnung der ,scheinbaren Dehnviskositat” folgende Glei-
chung
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20/D,,(t) &
2 dD,,| 4D 8)
dt J} dt

Mo (E)= J

mid

Die momentane Dehngeschwindigkeit der e(t) ist durch
den Term in geschweifte Klammer definiert. Falls die Ober-
flachenspannung o bekannt ist, kann die ,,scheinbare Dehn-
viskositat“ als Funktion der Dehnung aufgetragen werden
(siehe Abbildung 51 rechts).

14.6 Assoziierungszeit

Die Theorie uber den kapillaren Abriss von assoziierende FlUs-
sigkeiten befindet sich noch in der Entwicklung, aber aufgrund
ihrer Wichtigkeit fur die Industrie ist es notwendig, die Dehnki-
nematik von assoziierende Flussigkeiten kurz zu beschreiben.
Es gibt einige Belege dafur, dass komplexe selbst-assoziie-
rende Materialien mittels zwei unterschiedlicher Mechanismen
relaxieren konnen, die in zwei sich deutlich voneineander un-
terscheidenden, zeitabhangigen Verhalten resultieren. Das
eine zeitabhangige Verhalten wird durch die molekulare Rela-
xation bestimmt, wobei die ungeordeten Molekule Zeit bendti-
gen, um ihre Gleichgewichtsanordnung zurtickzuerlangen. Fur
Materialien mit selbst-assoziierende Eigenschaften gibt es
deshalbe eine charakterisitsche Assoziierungszeit, die eine
Aussage Uber die zum Aufbau einer innere Struktur benotigten
Zeit macht. Ist der Dehnvorgang langsamer als in der vom Ma-
terial benotigten Assoziierungszeit, hat die Flussigkeit genug
Zeit, sich der Dehnung anzupassen. Die Flussigkeit wird sich
dehalb wie ein nicht- assoziierendes Material verhalten. Ist die
Dehnung schneller als die Assoziierungszeit, hat die Flussig-
keit keine Zeit zur Ausbildung einer Struktur und wird sich des-
halb im Versuch anders verhalten.
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o
t

R

001 | =
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Fig. 51: Messergebnisse von drei verschiedenen Flussigkeiten (Boger Flussigkeit, Kleber, Newtonshe
Flussigkeit). Links: Darstellung des normalisierten Fadendurchmessers als Funktion der Zeit. Rechts:
Darstellung der scheinbaren Dehnviskositat als Funktion der Dehnung.
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15. Technische Spezifikationen

15.1 Geratespezifikation

Hencky Dehnung uptoeg=10
Dehngeschwindigkeitsbereich 0,0 <gp <300 s
Aufgelegte dehngeschwindigkeit 109 <gg< 1081
Flussigkeitsdehngeschwindigkeit 10-10% mPas
Plattendurchmesser 4,6 und 8 mm
Linearmotor, 0,02 mm
Positionierungsgenauigkeit
Lasermikrometer
Typ Class 1
Aufldésung 0,01 mm
Wellenlange 780 nm
Leistung 1,7 mW
Zeit fur Systemantwort 10 ms
Temperaturbereich 0 bis 80°C
Umgebungsbedingungen
Temperatur 15 bis 40 °C
Relative Feuchte 35 bis 85 %

15.2 Data file format

HAAKE CaBER 1 Thermo Fisher Scientific

Filename:
Experiment Start
Time and Date:

File Save
Time and Date:

Temperature Probe 1 °C: 25.5
Temperature Probe 2 °C: 25.3

Force Sensor:
Drive System Used:
Strike Time [ms]:

example file.cbr

10:41:22 AM Friday, August 23, 2002

10:44:07 AM Friday, August 23, 2002

Not Connected
Linear Drive
50.000000E+0

Operator:
Company:
Comment:
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Sample Name: s2000
Sample Number: 1
Notes:

Sample End height 12.070312E+0
Sample start height 3.007812E+0
Sample Diameter ~ 6.000000E+0
Hencky Strain 1.389536E+0

Conversion to actual size:
Second coeff 381.999999E-3
grad -6.886000E+0
offset 24.600000E+0

No Fit Performed
SURFACE TENSION
START OF DATA
Experimental Time Experimental Data

40.000000

-5.000E-2 4.432E+0
-4.900E-2 4.432E+0
-4.700E-2 4.432E+0
-4.600E-2 4.422E+0
-4.499E-2 4.422E+0
-4.399E-2 4.422E+0
-4.299E-2 4.432E+0

15.3 Minimale Computerausstattung
- 500 MHZ Pentium PC

- Bildschirmauflosung 1024 x 768 Pixles (256 Farben)
- Ein freier PCI Steckplatz (Tischrechner) oder

- Eine freie PCI Karten Steckplatz (Notebook)

- Eine freie serieller Anschlussbuchse (RS232)

- Maus

- 40 MB freier Speicherplatz

- Betriebsssystem: Windows XP
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