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1. Einleitung

Um das viskoelastische Verhalten von Substanzen zu bestimmen  stehen
verschiedene dynamisch-mechanische bzw. rheologische Methoden zur Verfigung.
Eine der umfassendsten davon, da sowohl elastische als auch viskose
Eigenschaften gleichermalRen erfassend, ist die mechanische Spektroskopie. Man
erhalt frequenzabhangige Werte des Schermoduls (G*=G'+iG") bzw. von davon
abgeleiteten Grol3en (J*=1/G*; n* = G*/iw).

Um den flr eine vollstdndige Charakterisierung notwendigen Frequenzbereich von
meist mehr als 5 Dekaden, welche zudem im richtigen Abschnitt liegen missen, zu
erreichen besteht fiir manche Proben die Méglichkeit eine Masterkurve® zu erstellen.
Sind Messungen im ausreichenden Temperaturspektrum nicht méglich (Umwandlung
oder Zerstoérung der Probe), so bleibt als Ausweg nur, Messungen mit verschieden

Geraten und Methoden zusammenzusetzten.

Hg 1 - Siliconsl AK 60000
] ‘D‘D‘D
10 - s
4 "L,
Son
1 Qhﬂ%
' &Qélﬂ"u
-4 i, .o
X0 L tiensen, i PRV
-5 'h'.. %%
CVOR (Rheometer) T, ,
i * ;Q-.,{ Torsionsresonator
n . ?~ — -~va .
J J at o v.;:. >
10'6 - - o CVOR TN .
. ° PRV NE,
Hantelresonator by RS
v v Torsionsresonator g, %,
i Dickenscherquarze \* <
— = ---- Gesamtkurve (angepasst) \“
I I I I I I I I I 1
10” 10° 10° 10 10° flHz 10°

Abbildung 1-1: Silicondl AK 60000; verschiedene Messgerate)

! Messungen bei verschiedenen Temperaturen kdnnen so zusammengesetzt werden, dass sich ein
erweitertes Frequenzspektrum ergibt (s. Kap. 2.5.). Das Verhalten bei héherer Temperatur entspricht
dem bei niedrigerer Frequenz und umgekehrt.
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Eine auf diese Weise bestimmte Gesamtkurve (Silicon6él AK60000 [15]) zeigt
Abbildung 1-1. Die Daten stammen, abgesehen von den mit dem CVOR
(kommerzielles Rotationsrheometer welches sowohl schubspannungs- als auch
scherratengesteuert messen kann; ausfihrlich beschrieben in Kap. 3) ermittelten,
von L. Kirschenmann [1; 2: S.7] und wurden mittels stand-alone-PRV (Piezo-
Drehschwingsystem; ausfuhrlich  beschrieben in Kap. 4), Hantel- und
Torsionsresonator sowie Dickenscherquarzen® bestimmt. Die Gesamtkurve, die In
dieser Arbeit teilweise auch als Referenzkurve dient, wurde von L. Kirschenmann als
Theoriekurve, unter Berticksichtigung verschiedener Relaxationsprozesse, an die
gemessenen Werte angepasst.

Funf verschiedene Gerate bedeuten funf verschiedene Préaparationen mit jeweiligen
Fehlern. Solche Messungen geben zwar einen guten Uberblick, sind aber vom Ideal
einer durchgdngigen Messung in einem Gerat noch sehr weit entfernt. Da, als
Ergdnzung zum Messbereich kommerzieller Rheometer, vor allem die Eigenschaften
im kHz-Bereich h&aufig benotigt werden, soll der PRV in eines oder mehrere dieser
Gerate integriert werden und sein Messbereich damit verschmelzen. Grundsatzlich
maoglich ist dies, da beide, zumindest aus Sicht der Probe, dem gleichen Messprinzip
folgen.

Die Integration des PRV ins Bohlin-CVOR (bzw. das direkte Nachfolgemodell
Gemini) und Ansatzweise auch noch ins neu konstruierte Malvern-Kinexus sind
Thema dieser Arbeit, zusammen mit der Weiterentwicklung des PRV und der
Anwendung der Geratekombination.

Ins CVOR (mit ETC; Extended Temperature Cell, einer luftstrombetriebenen
Temperierkammer) wird das PRV auf der dem eigentlichen Messsystem
abgewandten Seite eingebaut, was zunachst einen ndherungsweise unabhangigen
Betrieb erwarten lasst.

Da aber die Zusammenfihrung zweier Gerate, die urspringlich nicht dafur

konstruiert waren, manche unerwarteten Effekte zum Vorschein bringt, werden, nach

% Bei den drei zuletzt genannten Methoden handelt es sich um in Eigenresonanz angeregte
Schwinger. Benetzt man diese mit Probenmaterial, so verschieben sich die Resonanzen (Lage und
Dampfung). Daraus kdnnen die viskoelastischen Eigenschaften der Probe bestimmt werden.
Prinzipiell erklart in [2; Kap.3].

Die Punktdichte im Bereich der Dickenscherquarze wurde durch lokale Masterung erhoht.

Einen weiteren Beitrag zum Liickenschluss oberhalb des PRV liefert normalerweise der PAV (Piezo-
Axial-Vibrator). Da AK 60000 allerdings als PAV-Kalibriersubstanz dient, kbnnen diese Punkte hier
nicht verwandt werden.
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einer kurzen Einfihrung in die Rheologie (Kap. 2) samt dem gerateunabhangigen
Teil des Messprinzips (fur Torsionsmessung), als erstes die einzelnen Gerate mit
ihren Mdglichkeiten und Messprinzipien vorgestellt (Kap. 3 und 4). Ein nachster
Schritt (Kap. 5) ist dann die Betrachtung der Auswirkung der geanderten Umgebung
auf die Messung, d.h. wie wird die Messung mit CVOR bzw. PRV, jetzt Messmodi
genannt durch das Vorhandensein des jeweils anderen beeinflusst oder
(insbesondere im PRV-Modus) im Umfang begrenzt. Dazu gehort die Beschreibung
jener Malnahmen, welche diese Begrenzungen wieder reduzieren, teilweise
mechanisch, teilweise mathematisch.

Die Entwicklung des PRV als solchem ist nicht stehen geblieben. Die rein
mechanischen Aspekte werden bereits zusammen mit dem Messprinzip beschrieben.
Seine sonstige Weiterentwicklung, unter besonderer Berlcksichtigung des Einsatzes
als Sonde im Rheometer mit Temperierkammer, beschreibt Kapitel 6.
Entscheidender Aspekt ist die Temperaturabhangigkeit der Eigenschaften des PRV
selbst. Entweder mussen diese Eigenschaften nahezu temperaturunabhangig
werden oder es muss gelingen, den Warmefluss in den PRV wesentlich zu
reduzieren.

In die Konstruktion des Kinexus, eines von Grund auf neu aufgebauten Rheometers,
welches das nach wie vor im Programm befindliche Gemini als High-End-Produkt
abgelost hat, sind Erkenntnisse aus der PRV-Gemini-Kombination eingeflossen 3.
Die erfolgten konstruktiven Anderungen sollten die PRV-Integration erleichtern. Da
zum Zeitpunkt der in dieser Arbeit vorgestellten Entwicklungsarbeiten noch keine
Temperierkammer, sondern nur ein Peltiersystem* [4: S.267] zur Verfiigung stand,
musste eine komplett neue PRV-Sonde, jetzt im Antriebsschaft des Rheometers
eingesetzt, konstruiert und ihre Eigenschaften modelliert werden. Diese Sonde, sollte
so prinzipiell in den meisten kommerziell verfiigharen Rheometern einsetzbar sein.

Den aktuellen Stand dieser Entwicklung (Schaft-PRV) stellt Kapitel 7 vor.

® Neben der Verwendung von steiferen Schaften wurde der Ort der Normalkraftmessung, welche sich
im Gemini als Schwachpunkt (hinsichtlich Torsionssteifigkeit) erwiesen hatte, verlagert.

* Dieses System heizt tiber die dem Antriebssystem abgewandte Messplatte und nimmt damit den
Platz ein, in dem vorher das PRV eingesetzt werden konnte.

® Da eine Temperierkammer normalerweise nicht zur Grundausstattung eines Rheometers gehort,
bezieht sich dies nicht nur allgemein auf die Gerateserien, sondern auch auf die konkret vorhandenen
Geréte.
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Die meisten Messkurven, die diese Arbeit zeigt, sollen entweder die Messprinzipien
demonstrieren oder aber es wurde das Gerateverhalten, seine Eigenschaften und
Veréanderungen, selbst gemessen und die Ergebnisse systematisch verglichen. Ein
kleines Spektrum der mdglichen Anwendungen soll dann Kapitel 8 vorstellen, mit
zwei Schwerpunkten. Zum einen wird die Ubereinstimmung der beiden Gerate, sowie
die Reproduzierbarkeit der Messungen Uberprift, zum anderen verschiedene Kleber,
welche fur den PRV-Bau eingesetzt werden oder zumindest infrage kommen,
verglichen.

Neben rheologischen Messungen erméglichen manche PRVs auch dielektrische
Spektroskopie. Eine kurze Einfiihrung in dieses Messprinzip gibt Kapitel 9.

Da diese Dissertation nicht die erste ist, die sich mit dem PRV und seinen
Anwendungen befasst [2; 3], werden, sofern zum Verstandnis nicht zwingend
notwendig, nur jene Aspekte beschrieben, zu denen Neues, Wesentliches
beigetragen werden kann. Auf die Beschreibung der Messung mit offener Oberflache
[3: Kap.4.4.2] beispielsweise wird komplett verzichtet.
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2.Viskoelastische Materialeigenschaften und ihre

rheometrische Messung

Dieses Kapitel soll einen kurzen Einblick in die fur diese Arbeit wesentlichen Aspekte
der Rheologie und der grundlegenden Prinzipien der Rheometrie® geben. Ein
besonderer Schwerpunkt liegt dabei auf der Betrachtung des Einflusses der
Probentragheit (Abschnitt 2.4.), da diese in konventionellen Rheometern
vernachlassigt wird, die PRV-Messung aber entscheidend beeinflussen kann und
deshalb korrigiert werden muss.

2.1. Viskoelastische Materialien, rheologisches Verhalten

Die Rheologie beschaftigt sich mit den FlieBeigenschaften von Materialien. Als
rheologisches Verhalten wird folglich ihr FlieRverhalten bezeichnet.

Als viskoelastisch bezeichnet man jenes mechanische oder rheologische Verhalten
von Materialien, welches nicht den einfachen Grenzfallen des rein elastischen
Festkorpers oder der rein viskosen Fliissigkeit entspricht’. Das viskoelastische
Verhalten kann bei verschiedensten Beanspruchungen sehr unterschiedlich sein. Da
Materialien von ihrer Produktion tber die Lagerung und Verarbeitung bis hin zur
Anwendung als Endprodukt unterschiedlichen Temperaturen und
Temperaturdifferenzen, verschiedenen Kraften, Scherkréaften und Scherraten bzw.
Belastungsfrequenzen ausgesetzt sein kbnnen, muss man, um diese Einfliisse alle
zu erfassen, das viskoelastische Verhalten tber ein Spektrum von vielen Dekaden
kennen. Erst diese Kenntnis des Echtfrequenzspektrums erméglicht die Auswahl des
fur die Anwendung richtigen Werkstoffs, zeigt wie seine Verarbeitung optimiert
werden kann oder gibt, da sie auch Einblick in seinen inneren Aufbau gibt,
Anhaltspunkte fur seine Optimierung [3: Kap.2; 4].

Einen Uberblick uber anwendungstechnisch relevante Scherraten (teilweise

entsprechend Belastungsfrequenzen) gibt die folgende Tabelle 2-1 [4: S.21].

® Messung rheologischer Eigenschaften.

" Da diese Grenzfalle streng genommen nie ganz erreicht werden, beschreiben in dieser Arbeit, so
nicht explizit anders erwéhnt, die Begriffe elastisches bzw. viskoses Verhalten nicht das reine,
sondern nur das elastisch bzw. viskos dominierte Verhalten.
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Vorgang

Alterung und Langzeit-Kriechprozesse (innerhalb

von Tagen bis zu mehreren Jahren)

Sedimentation von Partikeln

Oberflachenverlauf von Beschichtungen

Abtropfen, Ablaufen von Beschichtungen (unter

Schwerkraft)

Selbstverlaufen (bei Low-Shear-Bedingungen im

Bereich der Null-Viskositat)
Uberziehen im Tauchbad

Auftragswalze der Streichmaschine, am
Beschichtungskopf

Thermoformen

Kauen, Schlucken

Streichen
Extrusion

Rohr-, Kapillarstrémung

Mischen, Rihren
Spritzgiel3en

Verstreichen, Pinseln, Rollen, Aufrakeln
(h&ndisch)

Spruhen, Spritzen

Schlagartige Belastung

Nassvermahlung

Einreiben

Hochgeschwindigkeits- Beschichten, Rakeln

(maschinell)

Schmierung von Maschinenteilen

Scherraten-

bereich y/s 1

10® bis 10°

<0,001 bis 0,01

0,01 bis 0,1

0,01 bis 1

<0,1
1 bis 100
1 bis 100

1 bis 100
10 bis 100
10 bis 1.000

10 bis 1.000

10 bis 10*
10 bis 10*

100 bis 10*

100 bis 10*

1.000 bis 10*
1.000 bis 10°
1.000 bis 10°
1.000 bis 10°
1.000 bis 10’

1.000 bis 10’

Beispiele

Polymere

Dispersionsfarben,

Keramiksuspensionen, Fruchtséafte

Lacke und Lackfarben, Beschichtungen,
Druckfarben

Dispersionsfarben, Putze,

Schokoladekuvertiiren

Silikon (PDMS)

Tauchlacke, Bonbonmasse

Papierstreichmassen

Polymere
Gummibéaren, Joghurt, Kése

Butter, Zahnpasta

Polymerschmelzen, Teig,
Keramikmassen

Erdol, Lackfarben., Safte, Blut
Emulsionen, Plastisole, Polymerblends
Polymerschmelzen,

Keramiksuspensionen

Streichfarben, Dispersionsfarben,

Tapetenkleister, Putze, Klebstoffe

Spritzlacke, Kraftstoffe, Nasenspray-

Aerosole
Feste Polymere

Pigmentpasten fur Lackfarben und

Druckfarben
Hautcremes, Lotionen, Salben

Papierstreichmassen,

Klebstoffdispersionen

Mineraldle, Schmierfette

Tabelle 2-1: Typische Scherratenbereiche aus der anwendungstechnischen Praxis
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2.2. Messprinzip der mechanischen Rheometrie

Grundsatzlich kann ein Prufkorper jede Form haben oder annehmen. Da damit
teilweise einhergehende komplizierte Geometriefaktoren allerdings nichts zum
Verstandnis beitragen, wird fur die prinzipielle Darstellung, als einfachstes Beispiel,

der Wiirfel oder Quader verwendet.

Abbildung 2-1: Grundprinzip der mechanischen Rheometrie

In der rheometrischen Messung wird ein Kérper, wie in Abbildung 2-1 dargestellt
geschert und seine Reaktion darauf gemessen. Die Scherung kann sowohl
oszillatorisch, als auch permanent gleichgerichtet, evtl. mit variabler Scherrate,

erfolgen.
Mity = 2 folgt:

e bei geschwindigkeitsabh&ngiger Scherung in eine Richtung (Viskosimetrie) fur

die dynamische Viskositat (1)®
(o}

ny) = ” (2-1)

e bei oszillatorischer Anregung fiir den dynamischen Schermodul (G")

G*(w) =~ (2-2)
bzw. vollstandig formuliert
; i(wt+ag)
% 5§ _oe
|G (w)lel - yei(wt+ay) (2'3)

8

y = Auslenkung bzw Scherung oder Deformation; y = Scherrate; ¢ = Scher — bzw.Schubspannung
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Die Anteile von Speichermodul (G*) und Verlustmodul (G*) berechnen sich also aus

der Phasendifferenz zwischen Scherspannung und Auslenkung 6§ = (a, — ), der
Betrag aus dem Quotient der Amplituden.
G* ergibt sich mit G = |G*| zu
G*=Ge® =G +iG" = GcosS + iGsind (2-4)
Neben Speicher- und Verlustmodul selbst wird auch oft ihr Quotient tané =(§;—

betrachtet.

Wie fir jede andere Federkonstante (um eine spezielle handelt es sich bei G*) gilt
auch fur G', dass er nur in einem bestimmten (bei rein elastischem Verhalten:
hookeschen) Bereich konstant ist. In der Rheologie spricht man vom linearen
Bereich.

Aus dem Schermodul abgeleitete bzw. ihm aquivalente GroRRen sind:

e Scherkomplianz (J): J* = Gi = :2:((;;2 =] —i" (2-5)

(Im 1dM hauptséchlich verwendet, da oft leichter zu interpretieren)

=n —in (2-6)

Da weitere rheometrische Methoden fiir die Kombination des PRV mit CVOR nur von

e Komplexe Viskositat: n* = l% _G —i6

w

untergeordneter Bedeutung sind, werden sie erst im Zusammenhang der konkreten
Anwendung des CVOR (Kap. 3.4.) beschrieben. In diesem Kapitel werden auch die
konkrete Methodik und die Grenzen von Oszillationsmessung und Viskosimetrie im
CVOR erlautert.

2.3. Messung am Probenkdrper

Aus Scherspannung und Scherrate bzw. Deformation kdnnen rheologische Gréf3en
berechnet werden, sie sind aber nicht die direkt gemessenen Groéf3en.
Gewohnlicherweise sind dies bei rotatorisch arbeitenden Geraten Drehmoment (t in
Nm) und Winkelgeschwindigkeit (9 in rad/s) bzw. Deformation (9 in rad). Der
Quotient aus Drehmoment und damit hervorgerufener Deformation ist die Steifigkeit

der Probe (D*=§ in Nm/rad), bei dynamischer Anregung eine komplexe

tragheitsbehaftete GréRe. Im Falle des PRV wird direkt D° gemessen. Bei
vernachlassigbarer Tragheit hangen D und G  Uber einen konstanten

Geometriefaktor (GF) zusammen (D* = GF * G").
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Fur einen zwischen zwei parallelen Platten, um eine mittige Achse, gescherten
zylinderférmigen Probenkorper (Platte-Platte System) gilt zur Berechnung von GF:

e Flache von Kreisring im Abstand r und Breite dr : 2r * dr (in m?)

e Hebelwirkung, d.h. Abstand des Kreisrings von der Drehachse: r (in m)

e Scherung bei Auslenkung von 1 rad (d Probendicke): % (in 1/rad)

Das Produkt dieser drei Faktoren (relevante Einflisse auf Steifigkeit der Probe bei

Torsion) von 0 bis zum Probenradius R integriert ergibt dann:

R r R r3 R4
GF (Platte-Platte System)= [ 2mr = dr xr o = N 2m—dr =—— (2-7)

Da das Platte-Platte System derzeit das einzige ist, das im PRV bei geschlossener
Probenoberflache zum Einsatz kommt, wird an dieser Stelle auf die Berechnung des

Geometriefaktors fur weitere Systeme verzichtet.

2.4. Das Tragheitsmoment der Probe und die

Spaltnéherung

In allen bisherigen Uberlegungen zur Messung von G~ wurde die Probentragheit®

vernachlassigt. Im klassischen Frequenzbereich eines herkdbmmlichen Rheometers
wird angenommen, dass dies gerechtfertigt ist (eine knappe Uberpriifung folgt nach
der Betrachtung der Situation bei hohen Frequenzen, in Abschnitt 2.4.3.). Im
Frequenzbereich der PRV-Messung kann diese Annahme allerdings nicht mehr
generell gemacht werden®. Hat die Probentragheit wesentlichen Einfluss, gilt auch
nicht mehr die gleichmafige Scherung Uber der ganzen Schichtdicke, sondern die
Anregung breitet sich wie eine Torsionswelle in Achsenrichtung aus. Als Mal3 fir die
darin enthaltene Zahl an Perioden dient, im Bogenmal3 bezeichnet, z. |z|=T1/2

bedeutet genau eine viertel Wellenlange®.

o Eigentlich Probentragheitsmoment. Um dieses zu tGberwinden muss die anregende Messplatte nicht
nur die zur Uberwindung der Steifigkeit notwendige Energie iibertragen, sondern zuséatzlich die Masse
der Probe radiusabhangig beschleunigen.

1% pa dieser Umstand nicht dem Messprinzip des PRV, sondern allein seinem Frequenzbereich
geschuldet ist und damit fir den Fall, dass ein klassisches Rheometer diesen erreichen wirde
ebenfalls gultig wéare, wird dieses Thema bereits hier behandelt.

! Die in diesem Fall sich ausbildende stehende Welle entspricht einer Resonanz zwischen
Tragheitsmoment und elastischer Komponente der Steifigkeit, welche damit als Null gemessen wird.
Nach dem Superpositionsprinzip kann die Steifigkeit in einen, die Tragheit kompensierenden, und
einen, elastisches Verhalten bewirkenden, Anteil aufgeteilt werden. Der Tragheitsanteil bildet mit dem
Tragheitsmoment die stehende Welle, deren Antwortsignal immer um r verschoben eintrifft. In die
Steifigkeit geht das Tragheitsmoment damit, zumindest N&herungsweise als (frequenzabhéngige)
negative Elastizitat ein.
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Um die Probentragheit zu bericksichtigen wird die komplexe Steifigkeit
(Federkonstante) der Probe D* betrachtet. Ohne Tragheitsmoment, also

guasistatisch betrachtet berechnet sie sich zu:

4
D* = %G* (R=Probenradius; d=Probendicke) (2-8)
Mit Tragheitskorrektur hingegen ergibt sich [2: Kap.3.3]:
R4 ] 242
D* = nz_dG*Z xcot(z) (2-9) mit z? = pr* (2-10)

Aufgrund der Mehrdeutigkeit der Losung des z*cot(z) kann hier nicht einfach mit
einer ohnehin sehr komplizierten, evtl. sogar nur numerisch zu bestimmenden
Umkehrfunktion gearbeitet werden. Stattdessen wird die Reihenentwicklung des

cot(z) genutzt:

1 z z3
COt(Z) = (;_E_E_ ) (2-11)
Damit wird:
s _mRY (222t
D" =G (1 3 45 ) (2-12)

. . R
Mit B = w?d?p sowiec; = %7

folgt daraus:

" «_B_ B’
D™~ c (G 3 456*) (2-13)
was sich fur z? & 45 (grobe Naherung) umformen l&sst zu:
B2 /45
G*(w) ~ - 0@ B (2-14)
c1 3

Um zu prifen, bis zu welchem z (genauer |z|) diese Naherung Gultigkeit besitzt, ist
es nur begrenzt sinnvoll, eine Abschatzung allein aus der letzten, ndhernden
Umformung zu treffen, was zur bei [2: Kap.3.3 u. 3.4; 24] gewahlten Abschéatzung
(dort bezeichnet als Spalthaherung, maximaler Spalt bei dem noch, mit tolerablem
Auswertefehler, gemessen werden kann) |z|<1,5 fuhrt. Denn auch der dafir
verwandte Ansatz beruht bereits auf der nach dem dritten Glied abgebrochenen
Entwicklung von cot(z).

Im Folgenden werden deshalb die mit der Auswerteformel berechneten G*-Werte mit

exakten Werten verglichen.
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2.4.1. Quantitative Analyse des Auswertefehlers,
Probentragheit berticksichtigt

Es kommt folgende, den Fehler quantitativ zeigende Methode zur Anwendung:

Aus vorgegebenen, willkirlichen Modulwerten G, wird, mit geeignet gewéahltem c¢;, D*
berechnet. Diese Berechnung ist selbst bei komplexem z exakt mdglich [26]. Aus den
erhaltenen D*-Werten werden nun, mithilfe der Auswerteformel, rechnerische
Modulwerte G bestimmt und (fir G' und G* getrennt) der Quotient Gr/Gy gebildet,
dessen Abweichung von 1 der Auswertefehler ist. Aus der Auftragung des
Quotienten Uber |z| kann nun die Gultigkeitsgrenze fir z, abhangig vor allem vom
Verhaltnis des elastischen zum viskosen Anteil, bestimmt werden.

Da es sich bei dieser Auftragung um eine von konkretem B, G* und D* unabhéngige
Darstellung handelt, muss Uber diese Gr6Ren nicht gesondert variiert werden.
Wahlbar ist nur noch das Fehlerfenster*? (Ordinate), welches je nach der geforderten
Genauigkeit der Messwerte unterschiedlich festgelegt werden kann.

Samtliche Punkte, die noch im gewahlten Fehlerfenster liegen, sind verwendbar, die

aufRerhalb nicht mehr.

1,02

G /G

(GrIGV)' (GrIGv)" ElNVis

. o 10°1

. o 5/3
1/1

v v 3/5
1/5

< < 1/10°

0,98 . . ,
0,0 |z| 1,5

Abbildung 2-2: Gg/Gy im 2%-Fenster

2 Maximal akzeptable Verfalschung (Messfehler) der Werte, welche noch im Rahmen der geforderten
(oder im Bereich der Genauigkeit der anderen Grol3en liegenden)Messgenauigkeit liegt.
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Abbildung 2-2 zeigt das Gg/Gy-Verhaltnis fur verschiedene G' und G* im
Fehlerfenster von +2%, einer Abweichung, die immer tolerabel sein sollte, da
Praparations- oder sonstige Fehler oft hoher liegen. Um im weiteren Verlauf dieser
Graphen nicht auf Spekulationen angewiesen zu sein steht noch zusatzlich mit

Abbildung 2-3 das 10%-Fenster zur Verfigung.

1,14

G./G

1,0
(Gr/Gv)' (Gr/Gv)" ElNVis
- o 10°1
o ° 5/3
11
v v 3/5
1/5
< N 1/10°
0,9 : :
0,0 | Z| 1,5

Abbildung 2-3: Gg/Gy im 10%-Fenster

Fir elastisch dominierte Proben (G’ > G") bestétigt sich die Spaltnaherung (Jz|<1,5)

als giiltig bzw. eher sogar zu eng gefasst. Selbst fir (¢ = G") kann sie bei 3%
Abweichung im G* bzw. 4,4% im tand (= g—) welcher in Abbildung 2-4 gezeigt wird,

noch als ausreichend gelten.

Anders die Situation im Falle einer viskosen Dominanz. Bereits ein Verhaltins

von 1/5 zeigt eine Verwertbarkeitsgrenze von |z|=1,1 fur G° auf, die mit weiter
sinkendem elastischen Anteil gegen 0 lauft. Da sich die Tragheit als negative
Elastizitat auswirkt, darf dieses Ergebnis nicht verwundern.

Sollte dagegen das Interesse in erster Linie G* (oder ') gelten spricht nichts gegen
eine Verwendung dieser Daten bis zu |z|=2 oder teilweise sogar dariber hinaus. Bis

in jenen Bereich also, in dem dieser Anteil noch im Fehlerfenster liegt.
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Abbildung 2-4: (tand)g/(tand)y im 10%-Fenster

2.4.2. Einfluss des Probentragheitsmoments auf D

Da Gp/G, weder gemessene noch berechnete Grol3e ist, ist es, um sich die realen
Auswirkungen in der Messung vorstellen zu kénnen sinnvoll den in Abbildung 2-5
aufgetragenen Verlauf von D* zu betrachten. Von Bedeutung sind hier nicht die
Absolutwerte, sondern die Veranderungen zum Startwert (bei dem die D*-Werte bei
konstant vorgegebenen G* idealerweise blieben) und insbesondere auch der
Nulldurchgang von D', dessen Lage beweist, dass er nicht das zwangslaufige Ende
der Messung erzwingt. Deutlich schwacher und immer ansteigend fallen die
Veranderungen in D“ aus und sollen hier deshalb nicht naher betrachtet werden.
Bei der Betrachtung des tané muss beachtet werden, dass er ein sinnvolles
Fehlermal’d nur dann zeigt, wenn die Fehler bei Real- und Imaginartiel gegengerichtet
sind. GemaR Abbildung 2-4 gilt dies fiir tand <1 (6° < G'). Aus dem Vegleich der
drei in diesen Bereich gehorenden Kurven (schwarz, rot ,griin) erkennt man dann ,
dass die Fehlergro3e bei |z|=1 noch keine Aussage uber die fur h6here |z| zulasst.
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Abbildung 2-5: Exemplarischer D*-Verlauf

2.4.3. Quantitative Analyse des Auswertefehlers,
Probentragheit nicht bertcksichtigt

Nach der quantitativen Analyse des Auswertefehlers bei Verwendung der in der
PRV-Auswertung angewandten Formel, soll nun zur Abschéatzung der Situation im
Rheometerbetrieb auch noch der Fehler berechnet werden, der bei
Vernachlassigung der Probentragheit auftritt.

Diese Abweichungen zeigt Abbildung 2-6. Fir nahezu rein viskose Proben sind die
Ggr/Gy'-Werte von Anfang an negativ (und deshalb im Diagramm nicht sichtbar),
selbst bei niedrigsten Frequenzen wird also der elastische Anteil falsch gemessen, ist
die Vernachlassigung der Tragheit ein schwerweigender Fehler. Aus diesem Grund
konnen solche Substanzen von  Rheometern, ohne Tragheitskorrektur, nicht
oszillatorisch gemessen werden.

Das Elastizitat/Viskositat-Verhaltnis von 1/1000 ist zusatzlich eingezeichnet, da ein
Auftreten dieses Verhaltnisses in diesem Frequenzbereich realistisch ist und die
Genauigkeit der Messung dann bereits stark unter der Tragheit leidet.

Doch selbst fur elastisch dominierte Proben sollte |z|<0,5 erfullt sein.
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Abbildung 2-6: Gr/Gy-Verlauf bei vernachlassigter Probentragheit

2.4.4.

Gultigkeit der verwendeten Naherungen

Da z zwar eine, in der Berechnung sehr praktische, in der Vorstellung aber sehr

schwierige GroRe ist, soll die folgende Tabelle einen Uberblick geben, bei welchen

|G|- Werten welche Frequenz welchem,

genannten |z|-Wert entspricht.

G*

in den vorhergehenden Abschnitten

Aus 72 = 2% (2.10) ergibt sich fiir die F ff=dL 6o g5
= gibt sich fur die Frequenz .f—zm p( ).

o\ 0
10 1,59
102 5,03
103 15,9
10* 50,3
108 503
108 5030

0,2

3,18
10,1
31,8
101
1010
10100

0,5

7,96
25,2
79,6
252
2520
25200

Tabelle 2-2: f(G')-Werte zu bestimmten |z|
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15,9
50,3
159
503
5030
50300

1,5

23,9
75,5
239
755
7550
75500



Der Einfachheit halber und da leicht umzurechnen zeigt Tabelle 2-2 die
Frequenzwerte generell fir d=1mm und p = 1000kg/m3 berechnet. Die Dichte der

meisten weichen Materialien weicht nicht wesentlich von diesem Wert ab. Wird d
variiert, so andert sich f reziprok zu d (f ~ %).

Betrachtet man die Werte in der Tabelle, so kann gesagt werden, dass abgesehen
von stark viskos dominierten, insgesamt sehr niederviskosen Proben, die
Vernachlassigung der Probentragheit gerechtfertigt ist. Auch die J'-Abweichungen im
Abbildung 1-1 sind eher auf Oberflaichenspannungseffekte, als auf die
Probentragheit zuriickzufiihren. Allerdings zéhlt das dort verwendete Silicondl auch

zu den hoherviskosen.

2.5. Zeit/Temperatursuperposition - die Masterkurve

Das Prinzip der Zeit/Temperatursuperposition (engl. time/temperature shift, TTS)
besagt, dass die Zeitdauer einer Scherbelastung und die Temperatur vergleichbare
Auswirkungen auf die rheologischen Eigenschaften einer  Substanz haben:
Erwarmung fuhrt zu Erweichung, also zu sinkenden G-Werten, eine sehr langsame
Scherbewegung hat dieselbe Auswirkung [4: Kap.8.7]. Das Verhalten bei einer
bestimmten Frequenz und Temperatur entspricht folglich dem bei hoherer
Temperatur und niedrigerer Frequenz Die umgekehrte Beziehung gilt analog.

Fur thermo-rheologisch einfache Substanzen, d.h. solche die ihren Strukturcharakter
nicht sprungartig andern erfolgt (fur eine bestimmte andere Messtemperatur) die
Verschiebung der Messwerte in der logarithmischen Frequenzskala um einen

konstanten Betrag (lgar) fur alle Frequenzen.

Fur den Verschiebungsfaktor a; qgilt: ar = j((TT) Dabei ist 1 die Relaxationszeit™ bei
D)

der jeweiligen Temperatur, T die Messtemperatur und T, die Temperatur auf die
geschoben wird (Referenztemperatur), bei der die Gesamtkurve, die sogenannte
Masterkurve gebildet wird. Empirisches Mal3 fir die Verschiebung sind jene Werte
(bei mehreren Kurven), welche zu einer Ubereinstimmung der Kurven, sowohl im
elastischen als auch im viskosen Anteil, letztlich also im tané fihren. Die

Masterkurve bietet dann einen im Vergleich zur Einzelmessung deutlich erweiterten

13 Zeitkonstante, die den (exponentiellen) Abfall der inneren Spannung, bei konstanten &uf3eren
Bedingungen, beschreibt.
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Frequenzbereich sowie die Mdoglichkeit rheologische Daten fur Temperaturen bei
denen nicht gemessen wurde zu erstellen.

Eine Mdglichkeit zur Berechnung der Verschiebungsfaktoren bietet die empirische
—C1(T-Ty

————an. C;und C
Cor (T-Ty,) ! 2

Williams-Landel-Ferry Gleichung [5]. Sie gibt ihn mit lgar =

sind materialspezifische Koeffizienten.

Als Ausgleich fur ein nicht ideales Relaxationsverhalten, sowie Auswirkungen der
thermischen Ausdehnung, d.h. Schichtdicke bei jeweiliger Temperatur zu grof3 oder
zu klein angenommen, bzw. der geanderten Dichte, kann auch eine Anpassung des
Betrags der J- bzw. G- oder n-Werte notwendig und zulassig werden.

Zur vollstandigen Beschreibung gehort neben der Masterkurve und der Angabe der
Temperatur auf die sie sich bezieht auch das sogenannte Aktivierungsdiagramm,

also die logarithmische Verschiebung in Frequenz (Algfentspricht lgar)und J*, G*

oder n*.
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Abbildung 2-7: Bildung der Masterkurve

Das Beispiel der Verschiebung einer bei 150°C gemessenen Kurve auf die 20°C

Kurve zeigt Abbildung 2-7 (zur Erlauterung des Prinzips nur 2 Isothermen, die
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Masterkurve aus 5 Isothermen zeigt Abb. 8-2). Zur Verdeutlichung des Prinzips sind
die tand-Kurven mit eingezeichnet. An ihnen lasst sich am besten erkennen, wie weit
Igf geschoben werden muss (griine Pfeile). Die anschlie3ende Vertikalverschiebung
(blaue Pfeile) betrifft nur noch die J-Kurven. Das Mal3 der Verschiebungen zeigt das
Aktivierungsdiagramm in Abbildung 2-8. Aufgetragen sind die Werte, welche zur

Ruckkehr in den Originalzustand addiert werden mussten.

N
o
s

1,51

m  |gdf
1,0 ® |gdJ

0,5

Alg(fiHz) Alg(d/Pa™)

0,0 ']

'0,5 T T T T T T
22 24 26 28 30 32 34

1000K/T

Abbildung 2-8: Aktivierungsdiagramm

An dieser Stelle hatten nattrlich auch die beiden Werte tabellarisch gereicht, da aber
normalerweise aus mehreren Einzelkurven gemastert wird, kann am Diagramm eher

die Konsistenz der Verschiebungswerte erkannt werden.

2.6. Die COX-MERZ-Relation

Den empirischen Zusammenhang zwischen der dynamischen und der komplexen
Viskositat stellt die COX-MERZ-Relation her.
ny) =n"(w)|firy = w (2-16)

Sie besagt also eine Ubereinstimmung der dynamischen mit dem Betrag der
komplexen Viskositat bei einer der Scherrate entsprechenden Kreisfrequenz.

Dieser Zusammenhang gilt zwar nicht fur alle Materialien, ist aber fur fast alle
Polymerlésungen und —schmelzen bewiesen® [4: Kap.8.8]. Da die meisten
Rheometer eine hohere Scherrate als Kreisfrequenz erreichen, wird durch den PRV
der Vergleich und die Uberprifung dieser Relation in einem erweiterten Bereich

ermoglicht.

4 Es fihrt jede Art von physikalischen und/oder chemischen Wechselwirkungen zu Abweichungen
von der Cox/Merz-Regel, deshalb ist diese Beziehung nicht brauchbar fir Substanzen, die G' > G"
(,Gel-Charakter") im Low-Shear-Bereich zeigen: stabile Dispersionen (Suspensionen, Emulsionen,
Schéaume), Pasten, Gele, und naturlich Feststoffe.
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3.Das Bohlin CVOR Rheometer

Als eines der beiden Gerate, die vereinigt werden sollen, stellt dieses Kapitel das
CVOR (ein kommerzielles Rheometer) und sein Spektrum vor. Rheometrische
Grundversuche die fur die Kombination mit dem PRV von eher untergeordneter
Bedeutung sind, werden dabei erwahnt, aber nicht immer detailliert erklart.

Aufgrund der klaren Aufgabenstellung der Integration des PRV ins CVOR, bildet der
konstruktiv als Vorbild dienenden Aufbau mit ETC die Grundlage der technischen
Beschreibung. Andere Temperiersysteme werden zwar erwahnt, aber nicht immer
detailliert beschrieben. Auch wird, sofern nicht explizit anders erwahnt, immer vom
Platte-Platte Messsystem ausgegangen.

Da das Nachfolgemodell Gemini prinzipiell baugleich ist werden, zwar nicht seine
Leistungsdaten, aber seine firs integrierte PRV wesentlichen Eigenschaften mit
vorgestellt. CVOR und Gemini kénnen in den Kapiteln (5, 6 und 8), die sich auf die

Kombination beziehen, deshalb synonym verwendet werden.

3.1. Aufbau des CVOR

Abbildung 3-1: CVOR (a) komplett (b) Ausschnitt

Die grundséatzliche Bauform des CVOR, soweit sichtbar, zeigt Abbildung 3-1.
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Im gezeigten Aufbau ist die erste Bauform des PRV zwar bereits integriert, doch war
diese noch so konstruiert, dass die CVOR-Funktion davon nicht beeinflusst wird. Der
obere Schaft ist original, der des PRV entspricht exakt dem des CVOR-ETC-
Aufbaus. Spatere Anderungen nehmen Einfluss auf Tragheitsmoment, Warmeleitung

und damit auch —verteilung.

«— Motor

Luftlager

«— Position Sensor

Obere MelR3platte
Probe
Untere Mel3platte

+—— Ofen

Abbildung 3-2: CVOR (a) schematischer Aufbau (b)Schnittbild [6]

Abbildung 3-2(a) zeigt den schematischen Aufbau des CVOR. Motor, Luftlager und
Sensor befinden sich noch innerhalb des geschlossenen Korpers, Tube genannt. In
der schematischen Abbildung wird zugunsten der Ubersichtlichkeit auf ihre
Darstellung verzichtet. Diese Tube ist mittels der Normalkraftmessung dienenden
Dehnmessstreifen auf einem Schlitten befestigt. Auf einer Schiene fahrend bewirkt
der Schlitten die Spaltfiihrung, sowohl falls in der Messung notig (z.B. thermische
Kompensation), als auch zum Proben- und Systemwechsel.

Einen guten Eindruck des realen Gerates vermittelt das neben dem schematischen
Aufbau eingefugte Schnittbild des Gemini, Abbildung 3-2(b). Anders als der
schematische Aufbau enthalt das dargestellte Gerat als Temperieroption nicht die

ETC (ein Schnittbild damit stand nicht zur Verfiigung), sondern ein Peltier-System.
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Beim CVOR handelt es sich um ein einachsiges Gerat, d.h. samtliche rheologisch
wesentlichen Funktionen werden mit einem relativ einfachen und kompakten
mechanischen Aufbau von der oberen Seite gesteuert und gemessen.

Die untere Gegenseite kann deshalb (neben ihrer Funktion als fixierte Messplatte)
verschiedentlich gestaltet werden:

(a) eine Temperiereinheit wird eingebaut, damit kann der untere Korper und
dadurch die Probe auf die gewiinschte Temperatur erwarmt oder in gewissem
Rahmen auch gekuhlt werden

(b) sie dient nur der Temperaturmessung

(c) ein anderes Messsystem wie beispielsweise der PRV kann eingebaut werden

3.1.1. Komponenten innerhalb der Tube

In der Betrachtung von oben ausgehend beginnt das Gerat mit dem
drehmomentgesteuerten Schrittmotor, der letztlich nur zwei Begrenzungen unterliegt:
(a) der des Drehmoments, nach oben durch den Maximalwert von 120mNm, nach
unten durch die Ansteuergenauigkeit von 0,1uNm
(b) der Tragheit des Motors samt Achse (mit Messplatte etc.), durch welche ein
Beschleunigungslimit entsteht
Erklartes Ziel dieses Aufbaus ist es deshalb, das Tragheitsmoment der bewegten
Teile so gering als mdglich zu halten.
Herzstick und damit die Messgenauigkeit bestimmendes Element des einachsigen
Systems ist die Lagerung der Achse, aus diesem Grund als Luftlager gewahlt. Nur so
ist es moglich die am Motor anliegenden Krafte (tragheitskorrigiert) dem auf die
Probe wirkenden Moment gleichzusetzen.
Das Luftlager selbst besteht aus einer gekapselten Scheibe, die nur durch die sie
umstromende Luft beweglich wird. Wird es in drucklosem Zustand belastet, kann es
sehr leicht zu schweren Sch&den kommen, die einen Austausch erforderlich machen.
Da die Achse durch die im Lager stromende Druckluft keinerlei sonstigen Kontakt
zum Gerat mehr hat, ist sie auch elektrisch davon isoliert, was bei
Spezialanwendungen (z.B. dielektrische Spektroskopie) bertcksichtigt oder korrigiert

werden muss.
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Nachstes und gleichzeitig unterstes Teil in der abgeschlossenen Tube ist der
Positionssensor, exakt betrachtet eigentlich ein Winkelsensor. Dieser ist zwar
eigentlich nur Messgerat, kann aber auch als Grundlage der Motorsteuerung dienen,

was die quasideformationsgesteuerte Messung ermaoglicht.

3.1.2. Der Schaft

AulRerhalb der Tube wird in einem speziellen Einspannfutter der Schaft (samt oberer
Messplatte) befestigt. Der Schaft ist keine einheitliche Gro3e. Es wird versucht ihn
den Erfordernissen moglichst optimal anzupassen. Dabei bewegt man sich immer
zwischen den drei folgenden Zielen:

(a) Moglichst geringes Tragheitsmoment: Dies erlaubt zum einen dem Motor eine
schnellere Reaktion und verlangt weniger rechnerischen Korrekturaufwand.
Zum anderen treten Resonanzen erst bei hoherer Frequenz auf. Diese
Eigenschaft wird im Zusammenhang mit der PRV-Anwendung (Kap.4.1.2.)
noch naher erlautert.

(b) Moglichst hohe Steifigkeit: Reduziert zum einen den Komplianzfehler der
Messung und tragt zum andern ebenfalls zur Verschiebung der Resonanzen
zu héheren Frequenzen bei.

(c) Moglichst geringe Warmeleitfahigkeit: Dies soll zum einen die Ausbildung
starkerer Temperaturgradienten im Bereich der Probe verhindern, zum
anderen den Warmeverlust insgesamt minimieren und somit schnellere
Temperaturanpassungen erlauben.

Dabei liegt das entscheidende Kriterium nicht darin, inwieweit der Schaft sich
erwarmt, sondern wie viel Warme entweder an das Gerat oder aber an die
Umgebung weitergegeben wird. So gesehen musste man eigentlich praziser

von der Warmeableitfahigkeit sprechen.

3.1.3. Der optimierte Schaft

Da sowohl Steifigkeit als auch Tragheitsmoment in vierter Potenz (bei Vollkdrper)
bzw. dritter Potenz (bei Hohlrohr) vom Radius abhéangen, lasst sich allein aus dem
Schaft keine zwingende Geometrie ableiten. Deshalb sollen zuné&chst die einzelnen

Variationsmaoglichkeiten mit ihren jeweiligen Vor- und Nachteilen vorgestellt werden.
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(a) Die Lange des Schafts: Eine Verklrzung bringt grof3e Vorteile sowohl fur die
Tragheit als auch die Steifigkeit. Nachteile in der Warmeleitfahigkeit werden
zum Teil durch die dadurch mdgliche Reduktion des Durchmessers und damit
auch Querschnitts aufgefangen. In der Praxis wird dieses Prinzip teilweise bei
Heizsystemen mit einseitiger Temperierung angewandt. Im Falle eines
geschlossenen Ofens (z.B. ETC) ist aber durch dessen Abmessung ein
Mindestmal} fur die Lange vorgegeben, welches nicht unterschritten werden
kann.

(b) Der Durchmesser des Schafts: Eine VergroRerung erhoht die Steifigkeit,
aber in gleichem Malle auch das Tragheitsmoment. Da sich das
Tragheitsmoment allerdings nicht nur aus dem des Schafts selbst, sondern
auch dem der Messplatte zusammensetzt, kann darauf nur begrenzt Einfluss
genommen werden. Es gilt, unter Berlcksichtigung der ebenfalls leicht
erhohten Warmeleitfahigkeit, einen verninftigen Kompromiss zu finden, der
beim geschossenen Ofen auch die notwendige Offnung, durch die der Schaft
gefuhrt wird, berlicksichtigen muss. Dies gilt insbesondere fur (c).

(c) Massiv- oder Hohlschaft: Ein Hohlschaft reduziert die Warmeleitfahigkeit bei
begrenztem Steifigkeitsverlust und ist deshalb grundsatzlich sinnvoll. Die
Wandstéarke sollte allerdings so hoch bleiben, dass weder die statische noch
die dynamische Stabilitat gefahrdet wird. Schon kleinste Abweichungen in der
Fertigungsprazision kénnen zu dynamischer Instabilitéat fihren, vor allem wenn
das Tragheitsmoment nicht mehr symmetrisch zur Drehachse liegt.

(d) Bohrungen im Schaft: Sie dienen vor allem der Warmeisolierung, verringern
aber die Steifigkeit. Ein an sich gangbarer Weg, der in der Praxis des Geréts
darunter leidet, dass die Bohrungen auch an den Stellen gemacht wurden, in
denen sich der Schaft noch im Ofen befindet. Warmeisolierung dort kann zwar
sinnvoll sein, da die Warmekapazitat in der Kammer reduziert wird, d.h.
Temperaturanderungen sind leichter zu erzielen, trotzdem wird die Steifigkeit
dadurch zu sehr reduziert. Sinnvoller ist deshalb oft ein:

(e) Warmeisolierter Schaft (durch Bereich aus isolierendem Material): Ein
speziell eingebauter Isolator ist zwar fur Warmeisolierung optimal, allerdings

meist Schwachpunkt der Steifigkeit. Er ist also nur dann sinnvoll wenn ein
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Material gefunden wird, welches bei hoher Warmeisolierung immer noch
relativ hart ist. Wird, zur Vermeidung allzu grof3er Steifigkeitsverluste, im
Bereich der Warmeisolierung der Radius erhoht, sollte wegen des
Tragheitsmoments auch die Dichte deutlich niedriger als im Hauptmaterial
(des Schafts) liegen.

() Anderes Schaftmaterial: Insbesondere bei Metallen hat eine niedrigere
Dichte normalerweise eine niedrigere Steifigkeit, bei meist gleichbleibender
(oder hoherer) Warmeleitfahigkeit, zur Folge. Eine sinnvolle Alternative
kénnen deshalb nur Keramiken bieten, die allerdings meist in ihrer
technischen Handhabung deutlich aufwéndiger sind.

Die folgende Matrix fasst die Auswirkung verschiedener

Veranderungsmaoglichkeiten grob zusammen. +/- bedeuten hier positiven bzw.

negativen Einfluss, im Sinne des optimierten Schaftes, auf die gewlnschte

Eigenschatft.

Variation Tragheit Steifigkeit Warmeleitung
Schaft kurzer + + -
Durchmesser grof3er - + -

Wandstarke dicker - + -

Bohrungen + - +

Isolierung 0 - +

Dichte Material kleiner + -/0 +/-

Tabelle 3-1: Bewertung der Variationsmaglichkeiten des Schafts

3.1.4. Im CVOR eingesetzte Schafte

Da im CVOR in seiner ursprunglichen Gestalt die Anspriiche an den Schaft (bzw. die

Schaéfte, denn die oben erwdhnten Grundprinzipien gelten so vorhanden auch fir den

unteren) nicht so hoch sind, werden dort im Platte-Platte-Verfahren (bzw. Kegel-

Platte) nur zwei Varianten eingesetzt:




(a) der Kurzschaft, direkt an Platte oder Kegel befestigt, mit einem Durchmesser
von 6mm und einer Lange von 15mm in massiver Ausfihrung
(b) der Langschaft fur die ETC-Anwendung: 50mm langer Hohlschaft mit 13mm
Aul3en-, sowie 10mm Innendurchmesser, was einer Wandstérke von 1,5mm
entspricht. Zur Verringerung der Warmeleitung hat dieser Schaft insgesamt 20
5mm-Bohrungen. Da die Platte daran nicht fest installiert ist, sitzt am unteren
Ende noch eine Klemmung. Auch wenn diese wiederum zur Erhdhung des
Tragheitsmoments beitragt, hat sie doch den Vorteil, dass eine nicht mehr
verwendbare Platte einfach ausgetauscht werden kann.
Auf die deutlich hoher liegenden Anforderungen in der PRV-Anwendung wird im Kap.
4.1.2. ndher eingegangen.

3.1.5. System unterhalb der Probe

Die Unterseite des Systems kann wie bereits erwahnt verschiedene Formen
annehmen: Ist es im Standard der meisten Temperiersysteme eine grof3e Flache
(groRer als die Probe), so ist der fur den Aufbau mit PRV-Anwendung als Vorbild
dienende ETC-Aufbau eher als Spiegelbild des sichtbaren Teils des oberen Systems
zu sehen, untere Messplatte und Schaft. Der untere Schaft sitzt fest in seiner
Plattform.

Sofern die untere Flache nicht selbst Teil des Temperiersystems ist, befindet sich in

(bzw. direkt unterhalb) der Platte ein Thermofuhler, auch im PRV.

3.2. Messung mit CVOR

3.2.1. Messprinzip des CVOR

Uber den Motor wird auf die Welle (drehende Achse von Motor bis Probenplatte) ein
Drehmoment aufgebracht und deren Reaktion gemessen: die Winkelauslenkung der
Achse in Weg und Zeit.

Wird also  beispielsweise ein  sinusférmiges = Drehmoment  angelegt
(Oszillationsmodus), so wird in der Regel ein ebenfalls sinusférmiges, konstant

zeitversetztes Wegsignal als Antwort erwartet. Zwangslaufig ist dies nicht, vor allem
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nicht aul3erhalb des linearen Bereichs, da die Antwort von den Eigenschaften der
Probe abhangt.

Wichtigste Voraussetzung um aus diesen Messwerten Ruckschliisse auf die Probe
ziehen zu koénnen ist, dass das Gerét selbst dazu nur beherrschbare Einflisse
beitragt. Beherrschbar meint in diesem Fall, entweder schon in der Messung selbst
ausgleichbar (z.B. durch Drehmomentanpassung) oder aber, rechnerisch zu erfassen
und zu korrigieren.

Eigentliche MessgroRen sind, wie bereits erwahnt, Drehmoment (Nm) und
Auslenkung(rad).

Diese werden nach mathematischer Tragheitskorrektur (allerdings ohne Tragheit der
Probe) und evtl. Subtraktion der Schaftkomplianz dann gemal der untenstehenden

Auswerteformel in G* umgerechnet.

3.2.2. Die Auswerteformel und ihre Parameter

Da die Auswerteformel prinzipiell immer gleich ist, gelten die folgenden, fur den
Oszillationsmodus ausgefiuhrten Erklarungen, analog auch fur alle anderen CVOR-

Messmodi.

Fir G gilt: G*(w) = % (2-2)
Da die Probentragheit vernachlassigt wird, kbnnen ¢ und y jeweils direkt aus t bzw.

9 berechnet werden [7: Section F, Appendix C]:

oc=C 1t (3-1) y=0C 09 * Z—O (mit dy = 1mm als Referenzspalt) (3-2)

Im Kegel-Platte System féllt wegen des eindeutig definierten Spalts (Null an der
Spitze) der Term C;—O weg, fur andere eindeutig definierte System ebenfalls.

Zusammengefasst lautet die Auswerteformel:

Cl[ﬂ] * Drehm.JNm]* (evtl.) d[mm]
G'[Pa]=—NM mm__Gg=*p*) (3-3)

1
C,[—]* Ausl.[rad
o[ 1% Ausl [rad]

Auch hier muss die Zeitabhangigkeit von Drehmoment und Auslenkung

bertucksichtigt werden.
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Die Geometriekonstanten C; und C, sind fur Standardsysteme im Programm
vorhanden, bei selbstentwickelten  Prifgeometrien, zu welchen auch
Nichtstandardradien oder —kegelwinkel z&hlen, missen sie berechnet werden.

Fur die Geometriekonstanten gilt allgemein:

— (3-4)
Flache Eff .radius

1

(Der effektive Radius ist der, an dem sich die ganze Flache befinden musste, um
gleiches Ergebnis zu erzielen)

C, = Eff .Radius
2= Standardspalt

(3-5)

Zwar sind die Parameter sehr stark von der Art des Probenhaltersystems abhangig,
trotzdem geben die nun folgenden Erlauterungen zum Platte-Kegel und Platte-Platte

System auch einen Einblick in die Berechnung bei ganz anderen Systemen.

Fur die Kegel-Platte-Geometrie berechnen sich die Parameter (analog Kap.
2.3.5%zu:

1 2
— = | r(Hebel) * 2zr(Umfang) *dr = = 7R®;
G, = | riebel) *2zr(Umfang) *dr = k" (3-6)
und, da das Verhaltnis zwischen Radius und Spalt Giberall gleich ist:
C, = r - T (3-7) anders ausgedriickt: C, = ! . (3-8)
Spalt(bei _r) d(r) tan(Kegelwinkel)

In diesem Messsystem ist, wie bereits erwahnt, die gesamte Messgeometrie (auch
der Spalt) festgelegt, namlich mit d=0 bei r=0. Da die Platten sich nicht berthren
sollen, wird die Spitze abgeflacht und das Mal3 der Abflachung als Standardspalt
festgelegt. Diese Geometrie erflllt die Anforderung einer Gber der gesamten Probe
gleichen Deformation bzw. Scherung. Die Probendicke d taucht somit in der

Auswerteformel nicht auf.

In der Platte-Platte-Geometrie gilt, bei Vernachlassigung des Tragheitsmoments der
Probe (s. Kap. 2.3.):

®Da ﬁ im Kegel-Platte-System konstant ist, wird dartiber nicht integriert.
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2*d _ Drehm.[Nm]
7*R*  Ausl.[rad]

G'[Pa] = (3-9)

N

der effektive Radius lage nun bei — R; allerdings wurde seitens Bohlin entschieden,

C, beim Wert aus der Kegelgeometrie zu belassen und C, entsprechend obiger

Formel fir einen Standardspalt von 1mm anzupassen zu:

_ Kegelersatzradius 3 R

C, =—
rad *mm 4 rad *mm

(3-10)

(Kegelersatzradius: Radius der in C, eingesetzt werden muss, um fir Platte-Platte

gleiches C, wir fur Kegel nutzen zu kdnnen)

Als Referenzradius fir die Scherung wird also 0,75R angenommen, was streng
genommen bedeutet, dass eine héhere als die durchschnittliche Scherung angezeigt
wird. Da diese aber mit dem Radius variiert (und somit ohnehin nur einen
Orientierungswert darstellt), ist dies vernachlassigbar. Die Berechnung von G* und
anderer rheologischen Grof3en bleibt davon unberiihrt. Soll sichergestellt werden,
dass nur im linearen Bereich der Probe gemessen wird, so dient ohnehin der aul3ere
Rand als Mafl3stab.

3.2.3. Die deformationsgesteuerte Messung

Vom Messaufbau her wird prinzipiell immer schubspannungsgesteuert gemessen.
Wenn trotzdem die Bezeichnung deformationsgesteuerte Messung verwendet wird,
dann handelt es sich genau genommen um eine vom Auslenkungssensor bestimmte
Schubspannungssteuerung, also eine simulierte Deformationssteuerung.
Die Qualitat dieser Simulation wird im Wesentlichen von zwei Grol3en bestimmt:

(a) der Tragheit des bewegten Systems

(b) der Reaktionszeit (theoretisch 0,2s) der Schubspannungsanpassung
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Es ist leicht zu erahnen, dass diese Methode bei niedrigen Frequenzen
hervorragend, bei hoheren nur noch sehr eingeschrankt funktioniert, insbesondere
dann, wenn der Effekt des Tragheitsmoments grof3er als der der Probe ist.

3.2.4. Leistungsdaten des CVOR][7]

Drehmoment: 0,21puNm — 120mNm

Positionsbestimmung auf 5*10°rad

Rotationsgeschwindigkeit (Deformation): 10~ — 600rad/s
Rotationsgeschwindigkeit (Schubspannung): < 1078 — 600rad/s
Momentenanpassung in weniger als 10ms
Geschwindigkeitsdnderung in weniger als 100ms

Normalkraft: 0,001 — 20N

3.3. Rheologische Grundversuche im CVOR

Folgende rheologische Grundversuchsmethoden stehen im CVOR zur Verfligung,
welche, abhangig von ihrer Relevanz fir die Kombination mit dem PRV, ausfuhrlich
oder knapp vorgestellt werden. In den Abschnitten Viskosimetrie und
Oszillationsmessung, welche ja als Methoden grundsatzlich schon vorgestellt
wurden, sollen vor allem die im CVOR real vorhandenen Mdglichkeiten und Grenzen

gezeigt und diskutiert werden.

Schubspannungsgesteuert:
Viskosimetrie: 3.4.1.
Oszillation (auch Mehrfrequenzanregung) : 3.4.2.

Kriechtest bzw. Kriech-Erholungstest: 3.4.3.

Scherratengesteuert:
Viskosimetrie: 3.4.1.
Oszillation (auch Mehrfrequenzanregung) : 3.4.2.

Relaxationsmessungen: 3.4.4,
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Zum Teil kdnnen diese Versuche auch kombiniert werden, z.B. Oszillation mit

stationarer Scherrate.

3.3.1. Viskosimetrie

Messprinzip der Viskosimetrie ist es, die Probe mit einer gewissen Scherrate
(Deformationsmodus)  bzw.  Schubspannung (Schubspannungsmodus) zu
deformieren und die jeweils andere Grol3e dabei zu messen. Gemessen wird die
Scherrate y in der Einheit [1/s]. Eine Scherrate von y = 1/s bedeutet, dass die
Auslenkung der oberen Platte sich pro Sekunde um genau die Schichtdicke erhoht.
Wie bereits erwahnt ist dies zwar bei Kegelgeometrie, nicht aber bei Platte-Platte-
Geometrie, Uber der gesamten Probe exakt erfullt. Da in der Viskosimetrie gerade die
Scherratenabhéangigkeit interessiert, ist die Kegelgeometrie grundsatzlich zu

bevorzugen. Standardmessgrof3e ist die Viskositat, also der Quotient aus

Schubspannung und Scherrate: n = % (2-1)

Viskositat von PDMS

n/Pas
e

[ ]
]
[
!
!
. 1
®m  Deformationsmodus '
® Schubspannungsmodus Ty
10° 4 -
b | i L | | i L | i L |
10° 10” 10" 10° 10"

(dy/dt)/(L/s)

Abbildung 3-3: Viskositatsmessung an PDMS (Kegelgeometrie. R=20mm,;
Kegelwinkel 4°)
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Abbildung 3-3 zeigt eine Viskositatsmessung an PDMS (Polydimethylsiloxan [17]),
sowohl im Schubspannungs- als auch im Deformationsmodus. Wie nicht anders zu
erwarten stimmen die beiden Messungen, soweit vergleichbar, tberein.

Beide Methoden haben spezifische Vor- und Nachteile:

Die schubspannungsgesteuerte Methode misst als origindre Methode bei niedriger
Schubspannung und damit kleiner Scherrate eindeutig genauer. Bei sehr hohen
Scherraten, vor allem bei beginnender Zerstérung der Probe, ist sie nicht mehr
beherrschbar, obiges Messbeispiel markiert noch nicht diese Grenze. In diesem
Messbereich entfaltet dann die Deformationsregelung ihre Starken, indem sie die
Maximaldrehzahl begrenzt. Da es sich nur um eine simulierte Deformationsregelung
handelt, zeigt die Regelgenauigkeit um y = 1/s deutlich die untere Messgrenze an.
Eine Relevanz fur die Kombination mit PRV ergibt sich bei Gultigkeit der COX-
MERZ-Relation, denn die gréRtmogliche Scherrate ist viel gro3er als die

Maximalfrequenz.

3.3.2. Oszillation (frequenz- bzw. amplitudenabhéangig)

Vorbemerkung: Da der PRV nur diese Methode, in der Anwendung als
Frequenzsweep, nutzt, wird auch fur das erganzende CVOR, dort der Schwerpunkt
der Messungen und in der Beschreibung gelegt.

Das Prinzip der oszillations- oder frequenzabhéngigen Messung ist die Anregung
mittels eines sinusférmigen Kraft- (bei Deformationssteuerung: Weg-) signals. Das
Antwortsignal sollte idealerweise zwar zeitversetzt, aber ebenfalls sinusférmig sein.
Im Gegensatz zu den anderen Messoptionen findet hier eine aktive Vorwarts- und
Ruckwartsbewegung statt, was die Variationsmoglichkeiten erhdht. Es kann sowohl
bei konstanter oder sich nach klarer Gesetzmalligkeit verhaltenden Amplitude die
Frequenz variiert, als auch bei konstanter Frequenz die Amplitudenabhangigkeit
bestimmt werden.

Bei der uberwiegenden Zahl der Proben wird bei einer Scherung von bis zu 1-10%
(selten auch hoher) Linearitdt (Amplitudenunabhangigkeit) festgestellt, was die
Verwendung der Platte-Platte-Geometrie erméglicht und damit auch die Erweiterung
des Frequenzbereichs mittels PRV. Zu kleine Scheramplituden reduzieren aufgrund

des begrenzten Auflésungsvermégens der Winkelmessung die Messgenauigkeit.
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Eine hohere Schichtdicke, die die Winkelauslenkung, nicht aber die Deformation
erhoht, ist fur die CVOR-Messung meist von Vorteil. Letztlich muss aber immer
zwischen der Auflésung von Weg- und Drehmomentsignal so abgewogen werden,
dass keines von beiden wunbrauchbar wird. Muss zum Ausgleich des
Tragheitsmoments (von Motor, Schaft,...) sehr viel mehr Kraft aufgewandt werden,

als zur Deformation der Probe, so kann dies leicht geschehen.

0,003 o Rohdaten einer drehmomentgesteuerten Oszillationsmessung

* Roh-Drehmoment © Roh-Verdrillung 10Hz
* Roh-Drehmoment © Roh-Verdrillung 0,1Hz

0,002 +
c
2
‘© 0,001
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Abbildung 3-4: Rohdaten Oszillationsmessung (Frequenzsweep)
Drehmomentsteuerung

Den Messvorgang bzw. die eigentlichen Rohmessdaten in  reinen
Maschineneinheiten zeigen die Diagramme 3-4 und 3-5. Zum Verstandnis der
Auftragung muss beachtet werden, dass einerseits die (Maschinen-) Einheiten fir
Drehmoment und Verdrillung (trotz gleicher Ordinate) nichts miteinander zu tun
haben und dass andererseits die Messpunktdichte bei unterschiedlichen Frequenzen
unterschiedlich hoch ist. In der Zeitskala miisste also jedes dieser Diagramme mit
verschiedenen Abszissen versehen werden, bzw. die 10Hz-Daten wéren extrem
gestaucht. Um die 0,1Hz-Kurven in Abbildung 3-5 besser sichtbar zu machen wurden
sie in der Ordinate um Faktor 5 gestreck.

Vergleicht man die beiden Diagramme, so fallen als erstes die durch die Methode

bedingten Unterschiede auf: Schubspannungsgesteuert variiert die
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Deformationsamplitude, = deformationsgesteuert die  der  Schubspannung.
Wesentlicher aber ist der Verlauf der verschieden Kurven. Dieser ist zwar Uberall
noch gut als sinusférmig zu erkennen, trotzdem zeigen sich beim nichtregulierten Tell
gewisse Unebenheiten. Am starksten ist dies auf der 10Hz-Verdrillungskurve zu
erkennen®®, herrithrend von der hier noch sehr niedrigen Amplitude und damit

Auflésung, weniger vom eigentlichen Verhalten der Antriebswelle.

0,05 o Rohdaten einer deformationsgesteuerten Oszillationsmessung

| * Roh-Drehmoment o Roh-Verdrillung 10Hz
0,04 * 5* Roh-Drehmoment ) © 5*Roh-Verdrillung ) 0,1Hz
A
R A A A n

Maschineneinheiten

T T T T T
0 100 200 300 400 500

Datenpunkt

Abbildung 3-5: Rohdaten Oszillationsmessung (Frequenzsweep)
Deformationssteuerung

Beide Methoden zeigen hier, dass mit ihnen, bei sinnvoll gewéhlten Parametern und
gut messbaren Proben, gute Ergebnisse zu erwarten sind. Auf die Grenzen der
Deformationsregelung wird in der Beschreibung der Methode Sprungrelaxation noch
naher eingegangen (3.4.4.).

Da das Grundprinzip der oszillatorischen Messung schon in Kap. 2 beschreiben
wurde, auch das Messprinzip des CVOR (3.2.) an diesem Beispiel vorgestellt wurde,
wird hier auf die erneute Erlauterung des Wegs von den Rohdaten zum Messpunkt
(G*(w) = G'(w) + iG"(w)) (2-4) verzichtet.

'® Eine erkennbare Unebenheit zeigt sich auch direkt hinter der 4. Spitze des Roh-Drehmoments
(10Hz).
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In der Moglichkeit sowohl den elastischen (G', J', n“) als auch den viskosen (G*, J*,
n‘) Anteil gemeinsam, meist zerstorungsfrei, dynamisch bestimmen zu konnen liegt
der entscheidende Vorteil der Oszillationsmethode.

Im Folgenden werden jetzt die vollstindigen Messungen, aus denen die obigen

Rohdaten entnommen sind, prasentiert.

3.3.2.1. Variation der Frequenz: Der Frequenzsweep
Wann immer eine Probe so vollstdndig als mdglich Gber einen weiten Bereich
charakterisiert werden soll und dieser mittels Oszillationsmessung abgedeckt werden
kann, ist die Anwendung des Frequenzsweeps sinnvoll. Es ist wichtig eine Amplitude
wahlen zu konnen, die sowohl im linearen Bereich der Probe als auch im

Messbereich des Gerétes (ausreichend genaue Auflésung des Signals) liegt.

10° 4 Frequenzsweep PDMS
] © 401
° ]
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Abbildung 3-6: Frequenzsweep an PDMS: Schubspannung 100Pa bzw.
Deformation 2% (Kegelgeometrie: R=20mm Kegelwinkel 4°)

Abbildung 3-6 zeigt die bei der PDMS-Messung erzielten Resultate. Sowohl die

Schubspannungs- als auch die Deformationssteuerung fuhren zu guten Ergebnissen

(wobei die Defomationssteuerung doch etwas mehr streut und oberhalb 12Hz
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geringfugig abweicht), und sind hier verwendbar. Oberhalb 40Hz erscheint der
Verlauf als sehr fraglich, erkennbar auch an der (real oder angeblich) wieder
steigenden Deformation'’ bei konstanter Schubspannung. Diese Punkte sollten nicht
mehr verwendet werden. Diese obere Messgrenze variiert sehr stark von Probe zu
Probe und kann nur individuell bestimmt oder abgeschatzt werden.

Deutlich abgelesen werden kann an diesem Diagramm das unterschiedliche
Verhalten des PDMS bei hoher bzw. niedriger Scherfrequenz und damit in gewisser
Weise (COX-MERZ qualitativ) auch Schergeschwindigkeit: Bei schwacher Belastung
leicht verformbar, reagiert es bei starker Verformung eher elastisch. Fir eine
vollstdndige Charakterisierung ist der gemessene Bereich nicht ausreichend, er
musste also entweder durch andere Echtfrequenzmethoden oder aber, so mdglich,
durch Masterung erweitert werden. Der einzige markante Punkt im Messbereich ist
der Schnittpunkt von Viskositat und Elastizitat bei 0,8Hz.

3.3.2.2. Variation der Amplitude: Der Amplitudensweep

Um abschatzen zu kénnen, bis zu welcher Beanspruchung sich das Material linear
verhalt, sollte vorher oder nachher (bei drohender Zerstérung der Probe) ein
Amplitudensweep gefahren werden. Eine bewéhrte Frequenz dafir ist 1Hz, da der
Zeitaufwand gering ist und die Geratefehler (Tragheit, Resonanzen) normalerweise
noch vernachlassigbar sind. Trotzdem muss beachtet werden, dass auch der Bereich
der Linearitat frequenzabhéangig ist. Nicht unbedingt bei elastischen Proben, dafur
deutlich bei viskosen.

Abbildung 3-7 zeigt das amplitudenabhangige Verhalten bei insgesamt 4
Frequenzen. Da ein gleichbleibender Amplitudenmessbereich Uber alle Frequenzen
sowohl technisch fast unmdoglich, als auch fir die Probencharakterisierung nicht
sinnvoll ware, zeigt das Diagramm jeweils den fir die Bestimmung der Linearitat
interessanten Bereich. Sollte gerade die Nichtlinearitdt von Belang sein, konnte hier

noch etwas variiert werden.

" Die Ursache, mangelnde Torsionssteife der Normalkraftdehnmessstreifen, d.h. die Tube schwingt
gegen die Probe und erhdht somit die relative Auslenkung am Winkelsensor, konnte erst durch den
Einsatz des PRV geklart werden. Da diese Tuberesonanz im PRV-Modus korrigiert wird, wird sie
guantitativ auch erst dann beschrieben (Kap. 5).
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Abbildung 3-7: Amplitudensweep an PDMS (Kegelgeometrie: r=20mm
Kegelwinkel 4°)

flHz Linearitatsgrenze
0,01 35%
0,1 10%
1 3,5%

10 2%

Tabelle 3-2: Linearitat des Deformationsverhaltens von PDMS (aus Abb.3-7)

Deutlich zeigen die aus Abbildung 3-7 gewonnen Werte in Tabelle 3-2 die
Frequenzabhangigkeit des linearen Bereichs. Je mehr das Verhalten viskos
dominiert ist, desto weiter reicht auch die Linearitat. Um eine strenge
Gesetzmaligkeit zu bestimmen, musste diese Messreihe bis in den Bereich des
viskosen Fliesens ausgedehnt werden. Da dies keinen Gewinn fur die Bewertung des

obigen Frequenzsweeps bedeutet, wird darauf verzichtet.

3.3.2.3. Bewertung der Steuermodi

Werden die Werte aus Abbildung 3-6 auf ihre Linearitatsgrenzen gepruft, erklart sich

die Abweichung oberhalb 12Hz mit der etwas zu hohen Amplitude der
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deformationsgesteuerten Messung, wahrend die frequenzgesteuerte im gesamten
gemessenen Bereich sicher linear bleibt. Fur die Deformationsregelung bliebe als
Moglichkeit die Wahl einer niedrigeren Amplitude, dies allerdings nur auf Kosten der
Messgenauigkeit bei tiefen Frequenzen. Berlcksichtigt werden muss auch, dass die
Deformationssteuerung zwar bei PDMS einen gut geregelten Sinus erzeugt, dieser
aber bei anderen Proben leicht &hnlich der Messung mit Deformationsrampe (3.4.4.)
verlauft und damit bei hohen Frequenzen faktisch nicht verwendbar ist. Hier ware
dann eindeutig die Drehmomentsteuerung zu bevorzugen.

Um auszuschlieBen, dass nicht doch (auch im drehmomentgeregelten Sweep)
irgendwo noch Nichtlinearitat auftritt oder die Proben durch zu starkes Walken aus
dem Spalt befdrdert werden, wére folgender Frequenzsweep sinnvoll: Beginnend bei
hohen Frequenzen drehmomentgesteuert, dann, ab einer gewissen vorgegebenen
Maximalamplitude, deformationsgesteuert mit dieser Amplitude. Anders ausgedrickt,
eine Messung sowohl mit Drehmoment- als auch Deformationsbegrenzung. Leider ist
dies in der Messsoftware nicht vorgesehen, und kann deshalb allenfalls mit einigem
Aufwand in Form von 2 getrennten Sweeps realisiert werden.

Die Alternative dazu, ein eigentlich drehmomentgesteuerter Sweep, bei dem die
Scherspannung jeweils so angepasst wird'®, dass eine vorgegebene Amplitude
erreicht wird, funktioniert zwar theoretisch ganz gut, kann aber extrem zeitaufwéndig
werden. Es wird erst nach einer ersten Testmessung bei der aktuellen Frequenz,
unter der nicht immer gegebenen Voraussetzung linearen Verhaltens, die notendige
Scherspannung kalkuliert. Drei Messungen pro Punkt, von denen eine mit zu hoher
Amplitude u.U. schon zerstérend wirkt, sind dann eher die Regel als die Ausnahme.

3.3.2.4. Mehrfrequenzanregung

Eine besondere Form der Oszillationsmethode ist die Mehrfrequenzanregung [7:
S.96], dabei wird nicht wie sonst eine diskrete Frequenz, sondern eine Mischung
(Uberlagerung) aus verschiedenen Frequenzen angeregt’®. Das damit erhaltene
Messsignal wird mittels Fourieranalyse wieder in diese Frequenzen separiert und das

Ergebnis als eine Schar von Messpunkten einzelner Frequenzen dargestellt. Ewvtl.

'8 Die Anpassung erfolgt erst nachdem der (evtl. spater verworfene) Messpunkt ausgewertet wurde,
nicht innerhalb des Zyklus selbst.

9 In der realen Umsetzung bedeutet das, dass aufRer der eigentlichen Grundfrequenz (1.
Harmonische) auch héhere Harmonische (maximal 10 bis zur 64.) angeregt.

47



auftretende andere Frequenzen werden als Rauschsignal ausgefiltert. Auf diese
Weise ist es moglich ein begrenztes Spektrum in der Zeit zu messen, die
normalerweise fur die Messung des Punktes mit der niedrigsten Frequenz gebraucht

wirde.
- Mehrfrequenzmessung: Anregungs- und Messsignal - =
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Abbildung 3-8: Mehrfrequenzmessung; Anregungs- und Messsignal

Zur lllustration der Messtechnik der Mehrfrequenzanregung, sind in Abbildung 3-8
das Anregungs- und das Antwortsignal (Drehmoment und Verdrillung) der 1., 2., 5.
und 10. Harmonischen (alle 4 mit gleicher Amplitude angeregt) dargestellt. Da die
beiden Signale von der Dimension her nicht vergleichbar sind, werden zwei
Ordinatenachsen verwendet. Da vor allem die Form beachtet werden soll, wird auf
deren numerische Beschriftung verzichtet.
Wahrend fur das Messsignal (Eingangssignal) optisch nur eine oberflachlich Analyse
moglich ist, kann aus dem Anregungssignal (Ausgangssignal) deutlich mehr
interpretiert werden:

(a) die jeweils 10 Maxima und Minima bestimmt durch die héchste (10.)

Harmonische
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(b) die Uberlagerung aller Minima am Beginn der Periode, sowie die Ausloschung
zur halben Periode (Maxima bei 1. u. 5.; Minima bei 2. u. 10.)
(c) die Uberlagerung von Punktsymmetrie (5.) und Spiegelsymmetrie (1., 2. u.

10.) ebenfalls zur halben Periode
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Abbildung 3-9: Mehrfrequenzergebnisse im Vergleich mit Frequenzsweep

Abbildung 3-9 zeigt zwei Messungen an PDMS: Zum einen mit
Mehrfrequenzanregung und im direkten Vergleich dazu im Frequenzsweep.

Immerhin bis zur 40.Harmonischen zeigen die Werte eine gute Ubereinstimmung,
wahrend der letzte Messpunkt (64.) stark streut. Als Ersatz flr den Frequenzsweep
ist die Methode nicht verwendbar, trotzdem bietet sie im Falle einer sich zeitlich
andernden Probe (z.B. Aushartung) oder im Temperatursweep Vorteile, denn ca. 1,5

Dekaden Frequenzbreite kbnnen gleichzeitig bestimmt werden.
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3.3.3. Kriechtest und Kriecherholung
Das Grundprinzip dieser schubspannungsgesteuerten Methode ist es, flr eine
bestimmte Zeit ein bestimmtes Drehmoment anzulegen und dann die Auslenkung

wahrend und evtl. auch deren Rickgang nach dieser Zeit zu messen.
Im Falle des reinen Kriechtests ist meist der Verlauf der Winkelgeschwindigkeit bis

hin zu einem konstanten Wert gefragt. Bei rein viskosen Proben sollte diese von
Anfang an konstant sein und bei rein elastischen (d.h., der elastische Anteil
dominiert auch im quasistatischen) bei der zur Schubspannung gehoérenden

Auslenkung y = Gi Null werden. Bei viskoelastischen Proben dagegen, sollte sie bis

zu einem bestimmten, dem elastischen Anteil entsprechenden Wert absinken und

dann konstant bleiben.
Deutlich sichtbar wird dieser Anteil dann in der Erholungsphase. Der dortige

Ruckgang entspricht der Umkehrung des anfanglichen Verlaufs abziglich des, nur in

der Kriechphase vorhandenen, konstant bleibenden, viskosen Anteils.

Kriecherholungsmessung an PDMS:

0,15 4
Verlauf der Auslenkung c=3kPa
. ‘“W\I||||||||||||||||||||||llllllll 0O000DO0O0DO0ODDoODOoOOoo o o [m] [m]
| |
0,10 .
| |
U [ ]
© .
= .
5 :
©] [
£ g
Q2 ]
£ 0,05 - .
@ ®kriech
O
®erh.
0,00 4
1 1 ' 1 ' 1 ' 1 1 ' 1
20 0 20 40 60 80 100

t/s

Abbildung 3-10: Verlauf der Winkelauslenkung bei Kriecherholungsmessung
an einer PDMS-Probe.
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Abbildung 3-11: zeitliche Ableitung der Winkelauslenkung bei
Kriecherholungsmessung an einer PDMS-Probe
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Kriecherholungsmessung an PDMS:
Veranderung der Winkelgeschwindigkeit c=3kPa
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Abbildung 3-12: zeitliche Ableitung der Winkelauslenkung (zum Vergleich
aufeinander gelegt) bei Kriecherholungsmessung an einer PDMS-Probe
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Die Abbildung 3-10 bis 3-12 zeigen der Verlauf bzw. die erste zeitliche Ableitung des
Auslenkungswinkels einer Messung an PDMS (r=12,5mm; d=0,4mm); Kriechzeit 20s
bei Schubspannung 0=3kPa und 100s Erholungsphase. Als Zeitnullpunkt gilt der
Beginn der Relaxation. In Abbildung 3-12 wird auch der Beginn der Kriechphase auf
0 gelegt.

Am deutlichsten erkennbar ist der erwartete Effekt in Abb. 3-12. Abweichungen im
Verlauf sind auf geringfuigige Abweichungen im Beginn der Zeitmessung, aber vor
allem auf die nicht absolut zylindersymmetrische Probe bzw. Messspalt
zurlckzufihren. Besonders gut kann dieser Fehlereinfluss in der wellenartigen

Kriechphase in Abbildung 3-11 erkannt werden.

3.3.4. Die Deformationsrampe bzw. Relaxation

(Sprungrelaxation)

Das deformationsgesteuerte Pendant zum Kriech- bzw. Kriecherholungstest besteht
in der Deformationsrampe bzw. der anschlieBenden Relaxationsmessung. Das
Grundprinzip besteht in einer Gber eine bestimmte Zeit vorgegebenen Scherrate und
anschlieBender Verharrung in der Endposition. Die Schubspannung (abhéangig von
der Zeit) die bendtigt wird, um diesen Verlauf zu erzwingen und dann zu erhalten, ist
die anschliel3end verwertbare Grol3e.

Fur rein viskose Proben wéare ein konstanter Verlauf der Schubspannung mit
anschlieBender Relaxation auf null zu erwarten, fur rein elastische ein Anstieg bis zur
Endauslenkung und ein Verbleib bei diesem Endwert. Bei viskoelastischen Proben
steigt der Wert zunachst an, verbleibt bis zum Ende der Rampe in einem

Maximalwert um dann ebenfalls zu relaxieren.
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Abbildung 3-13: Schubspannung bei Deformationsrampe mit anschlie3ender
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Abbildung 3-14: Schubspannung bei Deformation und Relaxation im Vergleich
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Abbildungen 3-13 u. 3-14 zeigen den Verlauf der Schubspannung bei der Messung
einer PDMS-Probe. Um eine durchgangig gleiche Scherrate zu haben wurde die
Platte-Kegel-Geometrie gewahlt (r=20mm; Kegelwinkel 4°). Deformiert wurde 10s bis
zur Endauslenkung y = 2 und anschlie3end relaxiert.

Der gemessene Verlauf entspricht, soweit interpretierbar, dem erwarteten. Gerade
hier muss berucksichtigt werden, dass die ,deformationsgesteuerte“ Messung eben
doch nur eine Simulation ist, die sich in stark schwankenden Schubspannungswerten
zeigt. Vorhanden sind die Schwankungen auch in der Deformationskurve, nur eben
klein (und somit optisch nicht erkennbar) gemessen am Verlauf, der damit doch ganz
gut dem vorgegebenen entspricht.

Auch wenn die Wahl der Ausgangsspannung des Relaxationsprozesses (Nullpunkt
der invertierten Relaxationskurve) einer gewissen Willkir unterliegt, ist doch deutlich
zu erkennen, dass beide Prozesse nicht im selben MalRe analog verlaufen wie in der
Kriecherholungsmessung. Die Relaxation, die kein Zwangsprozess ist wie der

Sprung, wird immer langsamer ablaufen.

3.4. Temperiereinheiten

3.4.1. Kurzbeschreibung verschiedener Temperiereinheiten

Fur das Bohlin-CVOR stehen verschiedene Temperiereinheiten zur Verfligung [7:
Section EJ:
(a) Erweiterte Temperatur Option (ETO); Temperierbereich -15°C bis 300°C
(nur Druckluftktihlung):
Sie besteht im Wesentlichen aus einer elektrisch beheizten Platte, kombiniert
mit einem Kaltluftgenerator (nutzt adiabatische Ausdehnung der Druckluft zur
Kihlung) um diese wieder abzukuhlen. Ein gut leitendes Substrat sorgt fur die
schnelle Anpassung der Probentemperatur an die der Heizplatte.
(b) Peltier-System, in Form einer Platte oder als Zylinder (abhangig vom
Probensystem); Temperierbereich -40°C bis max. 180°C.:
Es besteht aus einem Wasserzirkulator und einer Peltierplatte, wodurch eine
schnelle Anpassung der Temperatur moglich ist. Ausgenutzt wird dabei die
Mdoglichkeit mittels des Peltiereffekts [4: S.267] eine Temperaturdifferenz zu

erzeugen und damit Warme von der kalteren auf die warmere Seite zu
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pumpen. Der Wasserzirkulator wird ausschlieBlich dazu genutzt
Uberschiissige Warmeenergie abzuleiten.

(c) Melt-Ofen, Temperierbereich von Umgebungstemperatur bis 450°C:
Er besteht aus einer unteren Heizplatte, in der auch die Temperaturmessung
stattfindet und einem oberen Heizring, um auch den Raum um den Schaft zu
erwarmen und damit zu starke Gradienten zu verhindern. Da der Melt-Ofen
Uber keine Kduhleinheit verfugt, ist er vor allem fir nach oben gerichtete
Temperaturrampen (bis 60K/min) und insgesamt im Hochtemperaturbereich
geeignet. Die Abkluhlung auf Raumtemperatur dauert sehr lange.

(d) Flissigkeitsbad; Temperierbereich -40°C bis 250°C (abhéngig von
Thermostat und Temperiermedium):
Es besteht aus einem von einem fluiden Medium umspulten Innenzylinder, der
auch fur Platte-Platte- bzw. Kegel-Platte-Systeme mit einer Platte abgedeckt
werden kann. Bestimmt wird die Temperatur durch das Medium (meist durch
einen Thermostat temperiert). Es existiert sowohl ein Aufbau, in dem die
Temperatur durch das CVOR lediglich gemessen wird, als auch einer, in dem
die Fluidtemperatur von dort aktiv reguliert wird.

Da diese Temperiereinheiten in der klassischen Kombination mit dem PRV nicht

verwendbar sind, werden sie hier nicht weiter betrachtet.

3.4.2. Erweiterte Temperier-Einrichtung (ETC), kombiniert mit
Tieftemperaturoption (LTU)

Dieses System ist notwendig zur Temperierung beim Einsatz des PRV
Temperierbereich: -150°C bis 550°C (bei PRV je nach Ausfihrung entsprechend
niedriger)

Temperaturrampe: max. 60K/min

Stabilitat: £0,2°C

Maximale Heizleistung: 900- 1000W (je nach Ausflihrung der Heizpatrone)
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Abbildung 3-15: ETC; Innenansicht mit Heizpatrone

Bei der ETC handelt es sich um einen Luftstromungsofen. Der eigentliche
Temperierbereich ist von einem, vor allem der Isolierung dienenden, Keramikkorper
umgeben, welcher sich in der auf3eren Metallhille befindet. Betrieben wird dieser
Ofen mittels Druckluft, in deren Stromungsbereich sich zum einen eine elektrische
Heizpatrone (braun in Bildmitte) befindet, in die zum anderen auch kalter Stickstoff
(normalerweise schon dampfférmig) eingeleitet werden kann®. Zwischen Metallhiille
und Keramikkoérper wird das ausstromende (evtl. verunreinigte) Gas dann wieder zu
einem Filter abgesaugt.

Die Warme- bzw. Kaltezufuhr (bei Kombination mit LTU) werden also allein mittels
heiRer oder Kkalter Gase vollzogen. Diese erlauben zwar einen hohen
Temperaturbereich, erzeugen aber bei schneller Regulierung hohe Gradienten.
Besonders kritisch wirkt sich dabei der Umstand aus, dass der Probenkdrper, nicht

symmetrisch, sondern seitlich angestromt wird. Insbesondere bei hohen

% Sie wird zugefihrt tber den in Abb. 3-16 links oben sichtbaren Metallstutzen.
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Temperaturen bleibt ein gewisser Gradient von der einen Seite zur anderen immer
ubrig.

Um Schaden durch Uberhitzung zu vermeiden, erfolgt die Temperaturregelung nicht
mehr nur allein durch einen, in der unteren Probenplatte befindlichen, Thermofunhler,
sondern zusatzlich durch einen zweiten im Luftstrom des Ofens. Dieser begrenzt die
Luftstromtemperatur auf maximal 40K oberhalb der Probenzieltemperatur. Bei
Proben, die bereits durch diese 40K Uberhitzung irreversibel geschadigt werden
wirden, kann dies nur durch zeitintensives langsameres Hochheizen mittels
Temperaturrampe umgangen werden.

Bei manchen Probenformen, z.B. Ringfolie im Luftraum kann es sinnvoller sein, allein

auf Luftstromtemperatur zu regeln, was ebenfalls moglich ist.

Abbildung 3-16: ETC-Auf3enansicht in Einsatzposition
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4.Der PRV (Piezo-Rotary-Vibrator)

Beim PRV handelt es sich um ein System zur Bestimmung dynamischer
(viskoelastischer) Eigenschaften (Komplianz, Modul, Viskositat) in einem
Frequenzbereich, der, abhangig von Probe und System, sich maximal von 1Hz —
4kHz erstreckt.

In diesem Kapitel soll der PRV vorgestellt werden und dabei vor allem jene Aspekte
betrachtet werden, die sich unabhangig vom Einsatz in der Kombination mit
Rheometern ergeben. Ausnahmen bilden der Aufbau (die Verankerung im CVOR
andert nichts am Funktionsprinzip) und der Stromungsofen (ware auch fir stand-

alone Betrieb moglich).

4.1. Aufbau des PRV

«— Gegenplatte
<+—Probe
[ .v\__l \Messplatte
|~ Thermofiihler
- —1
Schaft
- Isolierkorper
Klemmung| O O
Spinnenarm
| L _Ta L ’_| a
B —

Piezoelemente
Abbildung 4-1: PRV-Schnittzeichnung (CVOR-Adapter)
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Der PRV, dessen Aufbau im CVOR-Adapter in Abbildung 4-1 dargestellt ist, besteht
im Wesentlichen aus einem &uf3eren Korper (hier mit Befestigungseinrichtung fur
CVOR), der Piezospinne, dem Schaft und der Messplatte, welche in den folgenden

Abschnitten beschrieben werden.

4.1.1. Die Piezospinne

Piezoelement

Abbildung 4-2: Piezospinne fur PRV

Das Herzstick des PRV, gezeichnet in Abbildung 4-2, bildet die sogenannte
Piezospinne (meist abgekirzt als Spinne). Sie ist ein sechsspeichiges System, deren
Hauptteil aus einer Platte hochelastischer Aluminiumlegierung (oder auch anderen
Materialien) gefrast wird.

Auf jedem Spinnenarm sind zwei Piezoplattchen (Langsdehnungsschwinger,
normalerweise als Piezo abgeklrzt) so aufgeklebt, dass beim Anlegen einer
Spannung, zwischen den speichenabgewandten Seiten und den Speichen, sich
eines dehnt und das andere sich zusammenzieht [25]. Erreicht wird dieser Effekt
durch die unterschiedliche Kopplung (Klebung) der Piezos. Wahrend beim einen

Piezo des Paares die Polarisation parallel zum elektrischen Feld ist, ist sie beim
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anderen antiparallel. Der Arm der Spinne wird dadurch gekrimmt, und Utbertragt ein
Moment auf den in der Mitte aufgeschraubten Schatft.

Jeweils drei der Arme dienen der Anregung, bzw. der Detektion. Zur Detektion findet
der Umkehreffekt Anwendung, die Verformung eines Piezo induziert eine Spannung.
Jeder Anregungsarm ist von zwei Detektionsarmen umgeben und umgekehrt. Die
Detektionsarme messen die Winkelauslenkung (bzw. die daraus resultierende
Piezospannung) des Schaftes und damit letztlich die der Platte. Die Piezospinne hat

also sowohl die Funktion des Aktors, wie die des Sensors.

4.1.2. Der Schaft

Auf die Spinne aufgeschraubt ist der Schaft, dessen Hauptzweck darin besteht, die
Momente zwischen Spinne und Messplatte wahrend der Messung zu ubertragen und
zwar mdoglichst ohne sie selbst zu beeinflussen. Nicht Gbertragen sollte er hingegen
andere mdogliche Einflisse:

e inshesondere keine Warme in die Spinne selbst

e keine Biegemomente

e keine aus Probenwechsel etc. resultierenden Belastungen
Neben diesen, zum Teil neuen oder verscharften Kriterien, sind die bereits in den
Kapiteln 3.1.2. und 3.1.3. angestellten Uberlegungen nach wie vor giiltig.
Lassen sich die mit dem Probenwechsel verbundenen Probleme noch relativ leicht
mittels einer Schaftklemmung abfangen (vorausgesetzt sie wird dann auch wirklich
eingesetzt), sind die in der Messung auftretenden Probleme bis jetzt allenfalls auf ein
ertragliches Mal3  reduziert. Da samtliche Eigenschaften des PRV
temperaturabhéngig sind, stellt die Warmeleitung das kritischste darunter dar. Im
Abschnitt 4.2.3. und Kap. 6 wird darauf noch ndher eingegangen.
Einen wichtiger Punkt ist jetzt die Eigenresonanz des Schaftes. Diese ist zwar
grundsatzlich mathematisch zu korrigieren, aber je mehr sich die Messung dieser
Frequenz nahert, umso geringer werden das eigentliche Signal und umso groR3er
parasitare Effekte. In der Praxis bedingt die Schaftresonanz somit normalerweise die

obere Grenze des Messbereichs.
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Die bisher beste realisierte Bauform ist (s. Abb. 4-1) ein durchgangiger Hohlschaft
mit zwischengebauter Keramikisolierung. Mit reinen Keramikschaften® (z.B.
Zirkondioxid) waren weitere Verbesserungen sicherlich maoglich. Bei ungefahr
gleicher Harte wie Edelstahl und einer um Faktor 5-10 niedrigeren Warmeleitfahigkeit
[8; 9; 10], kdnnten sowohl Steifigkeit (im Moment durch Keramikisolierung reduziert)

als auch Warmeisolierung deutlich verbessert werden.

4.1.3. Die Messplatte

Die auf den Schaft aufgeschraubte Messplatte Ubertragt die anliegenden Momente
auf die Probe. Durch den Abstand zur gegeniberliegenden Messplatte (oder auch
nur Flache) definiert sie die Probendicke. Im Falle von, im niederfrequenten Bereich
viskosen Proben, bestimmt die obere (kleinere oder maximal gleich gro3e) Platte den
Probenradius, da es anders fast unmdglich ist eine verniunftige, berechenbare
Geometrie zu préaparieren. Ausnahmen gelten nur im Fall von nicht planparallelen
Systemen (z.B. Platte-Kegel).

Im Falle von elastischen, d.h. fest geformten Probenkdrpern kénnen diese auch
kleiner sein als die Messplatten. Da deren Tragheitsmoment allerdings zu dem des
Schaftes addiert werden muss, wird dies mdglichst vermieden. Aus eben diesem
Grund werden grofRere Platten sofern mdglich auch nicht aus Edelstahl, sondern
nach auf3en hin dinner werdendem Aluminium gefertigt.

Nach abgeschlossener Betrachtung des Aufbaus werden in den folgenden beiden
Abschnitten das Messprinzip und die Kalibrierung des PRV beschrieben.

4.2. Messprinzip des PRV

Im Gegensatz zum CVOR, das quasi direkt und zu jeder Zeit die komplexe
Drehfederkonstante (meist nur Federkonstante bzw. Steifigkeit genannt) der Probe
misst, wird im PRV immer nur das Verhalten des Gesamtsystems direkt bestimmit.

Die Messung erfolgt mittels eines Lock-In-Verstarkers, der die Piezoelemente der
Antriebsarme mit der Anregungsspannung U,, = |U,,|e!@t*?a) versorgt und die

durch die Deformation an den Detektionsarmen hervorgerufene Spannung U,,.sc =

L Aus Keramiken, deren Schermodul hoher liegt, als der der hier verwandten.
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|Uppess |€/@EH¢mess) in Betrag und Phase misst. Das komplexe Verhéltnis U,, =

|U’Jﬂ|e"‘f’ (@ = Qimess — Pan) Stellt somit die eigentliche, vom Geréat Ubertragene

Messgrof3e der Einzelmessung dar, aus der anschlielR3end mechanische Grof3en, wie
Ruckstellmoment, Dampfung, Tragheit berechnet werden kénnen. Da der Lock-In-
Verstarker fur einen Messwert mehrere Perioden braucht (im CVOR reicht prinzipiell
Y, Periode), eignet sich die Methode nur sehr beschrankt fur tiefe Frequenzen.

Um den Einfluss des Gerates selbst zu bestimmen, muss zu jeder Messung eine
zugehorige Leermessung (d.h. PRV ohne Probe, aber ansonsten alles gleich)
vorhanden sein. Im Falle von Messserien gleicher Bedingungen, kann eine

Leermessung fur viele Beladenmessungen dienen.

4.2.1. Leermessung

10' - 100
rel 10° PRV-Leermessung | (P/o
10™ - 50

107

107? Ho0

* Ry
1%10™ Fit
q)k(ll'

1x10° - -50

10™

L
1()_?l IIIIII T T LI IIIII T T T IIIIII T T LI IIIII T T T Trrr _100
1 10 100 1000

Abbildung 4-3: PRV-Leermessung mit Fit

Das Beispiel einer Leermessung (Edelstahlplatte: r=20mm, d=1,5mm) zeigt
Abbildung 4-3. Neben dem Betrag der Relativspannung (R) ist auch die

Phasenverschiebung (¢; aus Darstellungsgrinden sind immer 90° addiert) zwischen
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den beiden Signalen aufgetragen. ¢ bezieht sich auf das Verhalten des
Gesamtsystems und darf nicht mit der Probeneigenschaft § (aus G*) verwechselt
werden. Der Index korr zeigt an, dass der Einfluss der Impedanzen von Kabeln,
Lock-In-Verstarker etc. bereits korrigiert wurde[2: Kap.3.2].

Deutlich sind Haupt- und Schaftresonanz (620Hz bzw. 2950Hz) zu erkennen. Durch
die zusatzliche Auftragung einer Fitkurve kann die Ubereinstimmung des Verlaufs mit
dem theoretisch zu erwartenden verglichen werden. Wie bereits in Abschnitt 4.1.2.
angedeutet zeigen sich gréRere Abweichungen, erkennbar an einzelnen vom Fit
abweichenden und an fehlenden Punkten®’, vor allem im Bereich der
Schaftresonanz. Deshalb endet die Beladenmessung normalerweise bereits

vordiesem Bereich.

4.2.2. Beladenmessung und Auswertung
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Abbildung 4-4: Vergleich Leer- und Beladenmessung

%2 punkte mit zu grofRer Abweichung wurden geléscht.
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Einen direkten Vergleich von Leer- und Beladenmessung bietet die Abbildung 4-4,
Daten die grundsatzliche Unterschiede zeigen. Die Haupttresonanz verschiebt sich
da die Probe als zusatzliche Feder wirkt, geringfligig nach oben, die Schaftresonanz,
aufgrund der relativ weichen Probe, etwas nach unten. Beide Resonanzen sind
deutlich starker gedampft. Das hohere Maximum der Beladenkurve resultiert vom
relativ zum Maximum besser platzierten Messpunkt.

Fur die bildliche Vorstellung des Messprinzips am interessantesten ist allerdings die
Beobachtung, dass zwar vor der Hauptresonanz, wie erwartet, die Leermessung die
héhere Amplitude hat, oberhalb davon aber, im jetzt gegenphasig zur Anregung

schwingenden System, sich dieser Zustand genau umkehrt.
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Abbildung 4-5: PRV-Messung, A und G*

Zusammen mit den Probeneigenschaften (G*) ist in Abbildung 4-5 die eigentlich
ausgewertete ,Messgrofle“ (aus Beladen- und zugehdriger Leermessung), die
Differenz der Reziprokwerte von U, aufgetragen.

1 1

A=A +iA =EK(

D*=o> (4-1)

Urel D* Urel
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Multipliziert werden sie mit der Eichkonstante (EK) einer geratespezifischen Grél3e,
welche die mechanischen Grol3en in Zusammenhang mit den elektrischen
(gemessenen) setzt. Sie wird im Rahmen der Kalibrierung bestimmt.
Daraus berechnet sich D* (frequenzabhangige Steifigkeit oder Federkonstante der
Probe)zu [2: Kap.3]*:

A(l—Zi)z
D" = t—— (wq:Schaftresonanz; Dy:Schaftsteifigkeit) (4-2)

- A 0]
)

1 )

vorausgesetzt die Nachgiebigkeit der Gegenplatte zum PRV ist vernachlassigbar.

Zur Berechnung von G™ aus D’ sei auf Kapitel 2.3. verwiesen.

4.2.3. Reduktion des Temperatureinfluss (qualitative
Uberlegungen)

Die Uberlegungen in diesem Abschnitt setzen ein Temperiersystem voraus, welches
auch die Messplatte des PRV umgibt und sind deshalb am Beispiel der ETC
ausgefuhrt. Bei einem allein einseitigen Temperierkopf sind derartige MalRnahmen
nicht moglich, es kann nur versucht werden die Messung zu beenden ehe der
Warmefluss die Spinne erreicht.

Immer wieder vor Probleme stellt der Anspruch der exakt gleichen Bedingungen bei
Leer- und Beladenmessung. Da sich der PRV aul3er bei Raumtemperatur (und selbst
diese schwankt) nie im thermischen Gleichgewicht befindet, muss versucht werden,
zumindest die vorhandenen Gradienten gleich zu halten. Am ehesten erreicht wird
dies durch eine nahezu identische ,Vorgeschichte“, z.B. gleiche Wartezeiten ab
Beginn der Temperierung bei gleicher Vortemperatur bis zum Messbeginn. Mehr als
ein Frequenzsweep pro Temperatur ist damit allerdings nicht moglich ohne die ganze
Prozedur zu wiederholen. Ist es bei hohen Temperaturen sinnvoller, die Zeit ab
Heizbeginn zu messen (die ETC nimmt sehr schnell die maximale Ubertemperatur

an; Kap.3.4.2), muss hin zu tiefen Temperaturen die Abkuhlphase ubergangen

2 Im Zusammenhang des PRV im CVOR (Kap. 5)werden die entsprechenden Formeln fir das dann
deutlich komplexere System hergeleitet. Vereinfachungen daran (Kap.5.3.3.) fihren dann wieder zu
der hier verwandten Form (Gleichung 5-17).
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werden, da selbst bei gleichem Kannendruck (flussiger Stickstoff) die Kuhlleistung
vom Fillstand abhé&ngig ist.

Reduziert werden diese Effekte dadurch, dass der PRV-Kdrper und damit die Spinne
luftgekhlt wird, ganz vermeiden lassen sie sich dadurch nicht. Die Warmeverteilung
in der ETC wird auRer vom Plattenabstand immer auch von der Warmeleitfahigkeit
der Probe selbst abhangen. Diese kann fur die Leermessung nicht simuliert werden.
Trotzdem sind isotherme Messungen, auch bei verschiedenen Temperaturen, auf
diese Weise gut moglich. Kritisch bleiben Temperatursweeps, da eine standige
Anpassung der Leermessung softwaremafiig bisher nicht méglich ist, und scheiden
deshalb manchmal, obwohl eigentlich sinnvoll, aus. Mdglich sind sie dann, wenn der
Messeffekt der Probe grof3 gegeniber dem Messfehler, hervorgerufen durch die
Temperaturdifferenzen, ist. Dies beinhaltet ausdriicklich auch den Fall, in dem der
Modul der Proben hin zu tiefen Temperaturen stark zunimmt (z.B. Glasibergang).
Die Leermessung wird dann knapp unterhalb der Maximaltemperatur durchgefihrt.
Oberhalb des Ubergangs stimmt sie naherungsweise, unterhalb ist der Fehler
vernachlassigbar.

Zwei sinnvolle Wege zur Anpassung der Leermessung waren denkbar:

(a) Die Leermessung wird ebenfalls als Rampe gefahren und das Programm
wahlt aus allen zur Verfigung stehenden Punkten einer Frequenz die mit der
nachstliegenden Temperatur aus. Das ware die praziseste Methode.

(b) Es stehen mindestens zwei Leermessungen, z.B. Anfangs- und
Endtemperatur zur Verflgung und diese werden temperaturabhéngig
gewichtet gemittelt. Dies ware einfacher umzusetzen, zeigt aber in
Resonanznahe deutliche Schwachen.

Nicht sinnvoll ist eine rein mathematische Korrektur, da diese das Verhalten des PRV
nur in grober N&herung abbilden konnte. Der PRV ist bisher nur isotherm
modelliert**.

Ausfuhrlich, auch quantitativ dargestellt wird dieses Thema in Kapitel 6.

%4 Da selbst bei isothermer Messung der Versuch, die Leermessung durch berechnete Daten zu
ersetzten, nur sehr unzureichende Ergebnisse gebracht hat, erscheint eine weitere Modellierung als
nicht sinnvoll.
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4.3. Kalibrierung des PRV

Im Fitalgorithmus der Kalibrierung werden folgende Parameter angepasst (zuerst

Formelschreibweise, dann Programmschreibweise falls abweichend):

e EK (Konstante zur Verkniipfung der mechanischen und elektrischen Werte)

e Dy und Dy; DORe und DOIm (Real- und Imaginarteil der Torsionssteife der
Spinne)

e D, (Torsionssteife des Schafts, die Verbindung Schaft-Platte zahlt dazu); hat,
da sie auBerhalb des Hauptalgorithmus berechnet wird keine
Programmschreibweise.

e (y; Q1 (Schaftdampfung)

e 0,; thetaO (Tragheitsmoment der Spinne; real zahlt der untere Teil des
Schaftes dazu)

e 0,; thetal (Tragheitsmoment des Schaftes, verbleibender Teil)

e Of; Teller (Tragheitsmoment der Messplatte); ist berechnet aus Dichte und
Abmessung

e f;; f1 (Schaftresonanz, Minimum von U,,;); sie wird zunachst abgelesen, muss
aber, da die Schaftresonanz wegen des schwachen eigentlichen Messsignals
besonders haufig auch von parasitiren Resonanzen Uberlagert wird, oft
aufwendig so angepasst werden, dass ein einheitliches ©;, und D;errechnet

wird. Anstelle von f;wird haufig mit w; = 2nf; gerechnet.

Da sowohl f; als auch ©; von der Messplatte abhangen, werden sie mit der

Plattennummer zusatzlich indiziert: f;, (f1_x) bzw. 01, (Teller_x)

Fur einen (unendlich) steif verankerten PRV gilt ([2: Kap.4] bzw. Kap. 5.3. Gl. (5-6)

fiir D'=0) bei Leermessung:

M D
—an_ia == _a)2®0 + DO + Dl (1_2—1) (4-3)
Py (@)e™ -0’0, +D,
., D
Daraus folgt mit o, = o, (4-4)
1
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®, (a))e_m0 1 .
= (Herleitung s. Anhang A) (4-5)

4
Ma, D, - @*(®,+0,)+ ?612
o’ —
o "= O
Es seien: O =0, +10, (4.6) 2Q, (4-7)
12 H 12 H
Was bedeutet: ol =w,"”~ “s ~+ A0 7 _ o, 1- ! - +L) (4-8)
4, 2Q, 4Q; Q
woraus mit Do =Do+Do™ 4.9y fogt:
Po(@)e™™ _ 1 (4-10)
M D o 00,
an D,+ID,"-o" (0, +0,) + -
2 2 1 i
o - (1- 5 +-—)
4Q; Q

was schlie3lich unter Bertcksichtigung von 0; = 0, + 07 (Tragheitsmoment der
Platte/Teller wirkt zusammenmit der des Schaftes) und (s. Anhang A)

(POe_mO _ Urel e—ia

0
= (4-11) zu folgender Form fuhrt:
Mgy EK

EK

‘U rel ‘ =

2 2

2 2
D,-0*(®, +0, +0;) + (®5+®T)2 a;z{l—wl2 [1——12]] +| D"+ (®5+®T)2 G
" 1 " @ 4Q " 1 o |
I-—5|1-= tn? I-—5|1-= tn?
] 4Q; "Q; @ 4Q; Q]
(4-12)

Diese Theoriekurve muss nun an den tatsachlich gemessenen Leerscan angepasst
werden. Da ©, und ©; nur in Kombination vorkommen muissen Kurven von
verschiedenen O vorliegen um diese trennen zu kénnen.

Ein Beispiel fur dieses Verfahren zeigt Abbildung 4-6. Wahrend es sich bei den
Messplatten 1 und 2 (25mm bzw. 40mm Durchmesser bei 1,5mm Dicke) um
tatsachlich auch in der Messung eingesetzte Platten handelt, werden die beiden

anderen lediglich zur Kalibrierung eingesetzt.
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rel, o PRV-Kalibrierung R thl
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Abbildung 4-6: PRV-Kalibrierung

4.3.1. Bestimmung von O, und D’

Der erste Schritt der Kalibrierung besteht in der Bestimmung der f;-Werte2> und der
darauf folgenden Berechnung und Anpassung von O und D;’

Nach Wahl eines Wertes fur 0, kann fur die einzelnen Teller eine Schaftsteifigkeit
berechnet werden. Diese Werte, sowohl vom verwendeten (0,=1,19*10°kgm?), als
auch von zwei weiteren, zu deutlichen Abweichungen vom ldealfall fihrenden, sind
in Abbildung 4-7 aufgetragen.

Im Idealfall kann ©, so angepasst werden, dass der Wert fur alle vier Teller gleich
liegt. Ist dies, wie auch im verwendeten Beispiel, nicht der Fall, muss abgewogen
werden, welche Minima prazise dem ldealverlauf entsprechen und welche davon

eher abweichen, evtl. sogar von parasitaren Einflissen Uberlagert werden.

% Da allein die Lage, nicht die Dampfung abgelesen wird, handelt es sich um reelle Gro3en.
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Abbildung 4-7: Schaftsteifigkeit

Dem Idealverlauf am nachsten kommen in Abbildung 4-6 die Minima fur Messplatte 2
und Messplatte 3. Deutlich starker gedampft ist das fur Messplatte 4. Das fur
Messplatte 1 leidet bereits unter parasitaren Einflissen.

Die fur die Messplatten 1 bis 3 berechneten D;’-Werte lassen sich durch geeignete
Wahl von @, zur Ubereinstimmung bringen, weshalb dann dieser Wert als giiltig
angenommen wird, auch weil diese Teller am ehesten den realen Messplatten
entsprechen. Das Verhalten bei Messplatte 4 weicht aufgrund der enormen Grof3e,
welche samtliche Bauteile stark belastet, haufig geringfiigig ab, gibt aber, da 0, fur
seine Resonanzfrequenz nur eine geringe Rolle spielt, eine gewisse Orientierung fur
den D,'-Wert.

Ein falsch gewahlter ©,-Wert bewirkt einen unzuverlassigen, beliebigen D;'-Wert (s.

rote und griine Punkte), was vor allem bei steifen Proben Messwertverfalschungen

zur Folge hat.

4.3.2. Bestimmung der anderen Parameter
Vor der eigentlichen Anpassungsrechnung sind damit 0, f; und ©, bekannt.
Q; muss, da es im Algorithmus kaum Gewicht hat, immer wieder manuell nachjustiert

werden (auf Ubereinstimmung der Minima).
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EK errechnet sich am einfachsten aus dem Produkt von U, ( U, fur f>0) und Dy,
und wird deshalb so vorgegeben (und ebenfalls manuell angepasst), dass der
Verlauf von Mess- und Theoriekurven vor dem Anstieg zu f, maximal kongruent ist.
Die verbliebenen drei Parameter (D,, D, und 0,) lassen sich, sofern die Rechnung
nicht in einer Iterationsfalle hangen bleibt, gut bestimmen.

Zu beachten ist, dass samtliche Parameter aus dem Massepunkt  (bzw.
Tragheitsmoment an einem Punkt auf der Drehachse konzentriert) — Federmodell
abgeleitet sind und deshalb nicht unbedingt nur das beschreiben, was ihr Name
ausdruckt. Da beispielsweise der Schaft tber der ganzen Lange sowohl Feder als
auch Tragheitsmoment ist, geht, wie bereits erwéhnt, ein wesentlicher Teil seines
Tragheitsmoments in @, ein. Deutliche zu erkennen ist dies an den Anderungen der
0,-Werte, wenn dieselbe Spinne mit verschiedenen Schaften kalibriert wird.

Grol3en Einfluss auf die Steifigkeiten hat die Verbindung zwischen Spinne und
Schaft. Muss diese z.B. zur Reparaturzwecken gelost werden, so ist immer eine
Neukalibrierung erforderlich.

Wirklich notwendig fur den PRV-Betrieb sind aufgrund der Vergleichsmessung mit
der Leermessung nur EK, D;, Qi und das jeweils zur Platte gehdrende f;. Trotzdem
sind die anderen Parameter nicht Uberflissig, sondern ermoglichen die einfache
Bestimmung anderer Grol3en.

Der bedeutendste Fall ist der einer gelegentlich notwendige Anpassung von EK: Es
kann davon ausgegangen werden, dass die Spinne ihre Nachgiebigkeit nicht
verandert, aufBer durch sehr grobe mechanische Einwirkung, Do also immer gleich
bleibt. Anders die Piezos, die sowohl selbst depolarisieren kdnnen, bei denen sich
aber auch die Klebung l6sen kann. Sinkt deshalb U,,;, so kann die Kalibrierung des

PRV mittels EK=U,D, schnell wiederhergestellt werden.

4.3.3. Bestimmung des Tragheitsmoments der Platte aus w,

Eine weitere Mdglichkeit die sich aus der Kenntnis der verschiedenen Parameter
ergibt ist die, das Tragheitsmoment der Messplatte 0, allein mittels Messung von w,
berechnen zu kénnen. Diese Messung ist viel praziser moglich ist als die von w;. Die
Genauigkeit von 07 bewegt sich dann im Rahmen der Genauigkeit der dazu

verwendeten Parameter,
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Fir w, (Maximum von |U.|) muss aus (4-12) gelten (s. Anhang B):

12
D,-0i (@, +0, +0,)+ (®S+®T)2 ol 1- a)12 1- 12 =0 (4-13)
.2 1 PN @, 4Q1
1- 12 1- 2 + 41 2
20 4Q; @, Q;

Bei Vernachlassigung der Dampfung (Q, =o;2 o, =®,'):

D,~0} (0, +0, +0.)+

(4-14)
Mit: D, =@’ (0, +0;) (a-16) folgt:

, w, (0, +0,)°
D, - (®, + O, +®T)_(D jw2(® J:@ )):0 (4-17)
1 0 S T

und schlielRlich:

@ = D,' D, + @} (D,(0®, +0,)+D,'0,) - w;0,0,
! — @, (D, + D,) + 0,0,

(4-18)

Selbst unter Berlcksichtigung realistischer Werte fir Q; (< 80) liegt der durch diese
Vernachlassigung entstandene Fehler noch weit unterhalb der Mess- oder
Bestimmungsgenauigkeit der anderen Gréf3en (s. Anhang B).

Sind alle Parameter bekannt, so kann damit auch w, direkt berechnet werden.

Es gilt (045 = 09 + 65 + O7):

2
D, D,'
DO (®s+®T)j -4 D ®0(®s+®T)

Dl ®ges + DO (®s + ®T) - \/(®ges +
Dl 1 1

), =
° 20,(0, +0,) (4-19)

Fir D; — o vereinfacht sich diese Formel zu: wg = Do’ (4-20)

ges
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5.Der PRV im CVOR

Da sowohl das CVOR (im Oszillationsmodus, Frequenzsweep) als auch der PRV
dem, aus Sicht der Probe, gleichen Messprinzip folgen, gemeinsam aber ein viel
breiteres Spektrum als jedes allein abdecken, stellt eine direkte Kombination der
beiden Gerate einen konkreten Fortschritt in der Echtfrequenzspektroskopie dar.
Dieses breite Spektrum konnte zwar auch durch Messung an zwei oder mehr
verschiedenen Geraten erreicht werden, doch kann dabei nie die exakt gleiche oder
zumindest nicht exakt gleich praparierte Probe verwendet werden

Da die Probe nicht nur durchgangig im gleichen Spalt bleibt, sondern die Infrastruktur
des CVOR, sowohl fir Temperierung als auch Normalkraftregelung und
Spaltnachfiihrung, auch fur die PRV-Messung benutzt wird, kénnen die Relativfehler
aus diesen Funktionen und der Praparation auf ein Minimum reduziert werden.
Treten trotzdem Differenzen auf (an einem Beispiel in Kap. 8.1.6. gezeigt), so liegt
die Ursache, bei ordnungsgemalfer Bedienung, an anderer Stelle (z.B. Amplitude).
Die Vorteile der Kombinationsmessung liegen damit klar auf der Hand. Es ist jedoch
eine sehr komplexe Aufgabe, den Einfluss, den die Kombination der beiden Geréte

aufeinander hat, zu kompensieren oder zu eliminieren.

5.1. Einfluss des PRV auf die CVOR-Messung

Mit sehr geringem Aufwand kann der Einfluss des PRV auf die CVOR-Messung
begrenzt werden. Entscheidend ist es, den Schaft mittels einer Klemmung so zu
fixieren, dass die Nachgiebigkeit der PRV-Spinne bei der Messung auf3en vor bleibt.
Da der PRV-Aufbau oberhalb der Klemmung sich im wesentlichen am Aufbau des
unteren Schaftes bei Messung mit ETC-Temperierung orientiert, muss auf3erdem nur
noch die evtl. gednderte Schaftnachgiebigkeit in den Parametern (speziell
Nachgiebigkeitskorrektur) bertcksichtigt werden.

Nicht mehr mdglich ist eine Messung mit anderen Temperiersystemen, und flr die
ETC-Steuerung wére es von Vorteil, wenn sie an die durch andere Schafte

veranderten Warmeverluste angepasst wirde.
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5.2. Einfluss des CVOR auf die PRV-Messung

Deutlich mehr &andert sich fur den PRV, denn der bisher als unendlich steif
angenommene Temperierkopf (oder eine sonstige Gegenplatte) wird durch einen, an
keiner Stelle absolut steif befestigten, oberen Schaft ersetzt. Sowohl dessen
Nachgiebigkeit als auch die der Tubeaufhdngung (Kap. 3.1.) addieren sich nun zu
der der Probe und missen vom Messwert subtrahiert werden.

Es ist auch hier nicht das PRV-Prinzip, welches diese Anpassung deutlich
aufwendiger macht, sondern, wie bereits bei der Betrachtung des Einflusses der
Probentragheit (Kap. 2.4.) gesehen, die hohen Anregungs- und Messfrequenzen.
Diese haben zur Folge, dass die Nachgiebigkeiten nicht mehr statisch sondern
dynamisch, d.h. mit allen zugehérigen Resonanzen, betrachtet werden missen. Um
diese im Analogon zum Massepunkt — Federmodell betrachten zu kénnen, ist eine
mdglichst klare Abtrennung der ,Federn, weniger der der einzelnen
Tragheitsmomente notwendig. Schwingen plétzlich manche Abschnitte
unvorhergesehen gegeneinander, so kann dies leicht ganze Messbereiche zerstoren.
Noch besser ist es natirlich die Beweglichkeit einzelne Abschnitte in ungewollte
Richtungen ganz auszuschalten (d.h. durch eine extrem steife Zusatzkonstruktion so
zu verstarken, dass ihre Nachgiebigkeit im gesamten Frequenzbereich
vernachlassigt werden kann). Dies ist allerdings nur in gewissem Grad moglich,
teilweise weil es die vertikale Tubebewegung hindern wirde, oft aber auch nur
wegen eines nicht zu rechtfertigenden, immer wieder zu wiederholenden,
Justieraufwandes.

Zur Vermeidung einer rein spekulativen Modellierung, werden oberer und unterer
Schaft durch einen 10mm durchmessenden Stahlstift verbunden und damit
(ausschlie3lich) die komplette Gegenseite als ,Probe“ gemessen. Pseudowerte von
J* oder G* sind dabei nicht von Interesse, sondern es werden direkt die D*-Werte

betrachtet.

5.2.1. Messung mit Schaftklemmung (geklemmter oberer Schaft)

Die naheliegendste Methode das CVOR als Gegenstiick zum PRV zu benutzen ist
es, nur den oberen Schaft durch eine einfache Klemmvorrichtung fest zu halten und

dann zu messen.
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Dieser erste und einfachste Aufbau,
sichtbar in Abbildung 5-1 (identisch mit
2-1b) zu sehen, hat folgende Vorteile:

e Er muss nur einmal montiert
werden, dann kann einfach zwischen
den beiden Messmodi umgestellt
werden.

e Ein einzelner Schatft ist leicht zu
beschreiben.

e Fur das Rheometer bedeutet er
keine relevante Modifikation.

e Samtliche Funktionen (aul3er
der Messung) des Rheometers bleiben

auch bei PRV-Messung erhalten.

Abbildung 5-1: PR in CVOR, “rstversion

5.2.1.1. Die Tuberesonanz

Bereits die Messung an diesem einfachen Aufbau zeigt deutlich eine der grofRen
Schwachen in der Konstruktion des CVOR: Die Befestigung der Tube am
Hauptrahmen erfolgt nur durch die, fir die Normalkraftmessung eingesetzten,
Dehnmessstreifen. lhre erwiinschte Nachgiebigkeit in vertikaler Richtung geht einher
mit einer unerwinschten in horizontaler Richtung, welche die sogenannte
Tuberesonanz (zwischen Tube und Dehnmessstreifen, als Tragheitsmoment-
Drehfeder-Paar) zur Folge hat. Deutlich sichtbar wird dieser Effekt, gelegen im
Bereich von ca. 60-100Hz, in Abbildung 5- 2.

Die Auswertung der Daten (vor allem der Sprung in D) erméglicht eine Bestimmung
der Torsionssteife der Tubeaufhangung auf 2300Nm/rad. Normalerweise, relativ zur
Probensteifigkeit, ein recht hoher Wert, aber fur das hohe Tragheitsmoment der Tube
viel zu niedrig.

Fur die PRV-Messung weniger kritisch ist die Lage der Resonanz, als vielmehr ihre
Form. Die Asymmetrie der Aufhdngung sorgt fiir eine undefinierbare Dampfung. Der
ganze Bereich muss deshalb ausgeschnitten und die Parameter so angepasst
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werden, dass im Bereich darunter und dartber richtige Messwerte erzielt werden.
Oberhalb dieser Resonanz wirkt die Tube, aufgrund ihres Tragheitsmoments, als
unendlich steifes Gegenstiick?®®. Gemessen wird dann nur noch die Nachgiebigkeit
des Schaftes ab der Klemmung. Es ist zwar grundsatzlich méglich, die Tuberesonanz
durch einen zusatzlichen Rahmen komplett auszuschalten, aber damit gehen dann
auch Normalkraftmessung und Spaltnachfihrung verloren. Fir die meisten

Anwendungen ist dies inakzeptabel oder schlicht unmdglich.

CVOR (Schaft geklemmt)
10009 als PRV-Probe

2 5004
£
pd
=~
X
()]
0 4
-500

Abbildung 5-2: Frequenzabhéangige Steifigkeit des CVOR mit geklemmtem
Schaft

5.2.1.2. Exkurs: Tuberesonanz bei CVOR-Messung
Von der Tuberesonanz ist auch die Rheometermessung selbst massiv betroffen (s. a.
Abb. 3-6). Besonders gravierend wirkt sich die Lage des Orts der Anregung (Motor)

innerhalb der Tube aus.

%8 Situation der erzwungenen Schwingung weit oberhalb der Resonanz. Direkt oberhalb der Resonanz
verstéarkt die gegenschwingende Tube die messbare Steifigkeit des Schaftes.
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Abbildung 5-3: Frequenzabhangigkeit der Deformation bei CVOR-Messung

Gezeigt wird der Einfluss auf die Messung in Abbildung 5-3. Der starke Anstieg der
gemessenen Deformation (y) zwischen Welle und Tube findet nicht in der Probe,
sondern an den Dehnmessstreifen statt. Diese werden entgegen der Probe
deformieret. Eine logische Folge ist der, teilweise auch ohne Kenntnis der Probe
selbst sichtbare, Fehlverlauf der Messwerte oberhalb 60Hz. Als verlasslich gelten

konnen sie nur bis 20Hz.

5.2.2. Steifigkeit des oberen Schaftes und seiner Einspannung

Vollig unbeeinflusst durch die Tuberesonanz liegt, da weit oberhalb, die Resonanz
des oberen Schaftes?’ bei ca. 3400Hz. Auch dies ist ein Wert, der zwar Messungen
bis ca. 2kHz ermdglicht, damit aber bei entsprechendem PRV zur Messgrenze wird.

Der eigentliche Schaft, insbesondere der mittlerweile verwendete durchgéngige ohne

Bohrungen, ist sehr steif (ca. 2500Nm/rad bei Normallange), auch die Klemmzange

" Zusammen mit und damit abhangig vom Tragheitsmoment der Messplatte.
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an der Tube relativ fest. Folglich muss der Schwachpunkt in der Verbindung
zwischen der (jetzt geklemmten) vom Motor kommenden Welle und dem Schaft
liegen. Vergleicht man die 13mm Durchmesser des Schafts und die 12mm der
Motorwelle mit den 5mm des in das Spannfutter eingesetzten Zapfens (in Abbildung
5-4 links), und beriicksichtigt die R3-Abhangigkeit der Steifigkeit bei Hohlrohren, so

wird dies eindeutig bestéatigt.

Abbildung 5-4: Oberer Schaft

Es ware zwar mdoglich, eine Klemmzange zu konstruieren, die erst am vollen
Durchmesser des Schaftes greift, doch je aufwendiger und je mehr vertikale Distanz
Uberwindend solche Konstruktionen sind, umso grol3er auch die Gefahr, dass sie
nicht nur klemmen sondern auch den Schaft aus seiner Position bringen. Das
Luftlager ist zwar stabil, aber nicht unbeweglich.

Eine technisch einfachere, wenn auch nur bedingt bedienungsfreundliche, Losung
stellt das anbringen eines mit, gemessen an dem von Schaften und Messplatten,
sehr groRem Tragheitsmoment ausgestatteten Metallbalkens am Schaft dar. Mit
diesem kann sowohl mit geschlossener als auch mit gedffneter Klemmzange
gemessen werden. Bei geschlossener Zange wird sich vor allem die Resonanz des
Schaftes nach oben verschieben, meist etwas oberhalb der des PRV-Schaftes, was
wieder dessen Resonanz oder sonstige Effekte in Probe oder Spinne zur
Messgrenze macht.

Der Vorteil bei offener Klemmzange ist, dass auch die Tuberesonanz wegfallt, daftr
kann nicht beliebig hin zu tiefen Frequenzen gemessen werden. Da der obere Schaft
sich im Luftlager fast reibungsfrei bewegt und trotzdem stabil sitzt und der
Metallbalken symmetrisch am Schaft befestigt ist, kann diese Resonanz sehr gut

modelliert und berechnet und damit auch korrigiert werden. Trotzdem gilt, dass erst
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dann gute Werte gemessen werden, wenn w?Oyeabaen di€ GroRenordnung von
D* erreicht hat.

Da die gerade beschriebene und andere Mdglichkeiten (inklusive stand-alone) nur
eine Vereinfachung des Aufbaus mit Metallbalken und geschlossener Klemmzange
darstellen und deshalb daraus leicht angeleitet werden konnen, soll nur diese
Variante vollstandig dargestellt und hergeleitet werden.

5.3. Aufbau mit Metallbalken und Schaftklemmung

% D,

) 1o
=
6. 19

D,

< t -
D*

> t o
D,

t o

Abbildung 5-5: PRV im Gemini mit zuséatzlichem Tragheitsmoment
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Abbildung 5-5 zeigt den vollstandigen Aufbau des PRV im Gemini, mit aktuell
verwendeten Schéaften und Tragheitsbalken, samt dem zugehérigen mechanischen
Ersatzschaltbild als Feder-Massenpunkt-System?®. Zu beriicksichtigen ist dabei, dass
es sich in der Realitdit nicht um mathematische, sondern um physikalische
Drehschwinger handelt. Das Tragheitsmoment ist also zumindest teilweise das der
Feder selbst und deren Beitrag teilt sich numerisch auf die beiden Massenpunkte
zwischen denen sie wirkt auf. In welchem Mal3e zeigt sich im Einzelfall.
Um sicher zu gehen, dass beide Seiten (unterhalb bzw. oberhalb der Probe) sich
nicht doch unbeachtet beeinflussen, wird das gesamte System beschrieben.
Die im Ersatzschaltbild bezeichneten Grél3en umfassen (D jeweils Torsionssteifigkeit
bzw. Drehfederkonstante; 8 Tragheitsmoment):
e D,: Spinne (Spinnenarme)
e 0,: innerer Teil der Spinnenarme und unterer Teil des PRV-Schafts
e D;: PRV-Schaft
e 0;: oberer Teil des PRV-Schafts und untere Messplatte
e D*: Probe; als tragheitsmomentbehaftete Drehfeder betrachtet, weshalb D*
das einzig exakt abgrenzbare Tragheitsmoment ist
e 0,: unterer Teil des Rheometerschafts und obere Messplatte
e D,: Rheometerschatft bis Tragheitsbalken
e ;. oberer Teil des Rheometerschafts, bis nahe Schaftklemmung (bei
geodffneter Klemmung bis beweglicher Teil Motor) und Tragheitsbalken
e D;: Rheometerschaft zwischen Tragheitsbalken und Schaftklemmung
o 0, Tube
o Dy: Dehnmessstreifen zur Normalkraftmessung (Verbindung
Tube/Aulienrahmen)

Es gilt (mit ¢, als Auslenkung auf der Ebene von 0,) mit:
90, =Dy(0—=9,) =Dy (@ =) + M, (5-1) ¢, (1) = 0, (w)e'* ) (5-1a)

0, =D, (p, —¢,) — D*(¢1 —®,) (5-2) o)=¢ (a))ei(wtial) (5-2a)

2 Eigentlich Drehfeder-2DTragheitsmoment-Modell; Pfeile bei ¢, deuten Drehung an. Da sich die
beiden Modelle mathematisch nicht unterscheiden, wird als Masse-Federpunkt gerechnet, aber es
werden die Bezeichnungen des Drehschwingsystems verwendet, z.B. Massepunkt als © statt m.
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P,0, = D*(¢1 —9,) — D, (9, —3) (5-3) », (1) =0, (w)ei(wF%) (5-3a)
P05 =D, (0, — ;) — D;(0; —9,) (5-4) p)=0, (a))ei((m%) (5-4a)

9,09, =D;(p; —9,)—D,(p, —0) (5-9) o,(t) =0, (w)ei(aﬁ_%) (5-5a)

woraus folgt:

Man
o (w)e™™
2 Dl
= —%@, + D, + D, (1- o )
-0’0, +D,+D"(1- )
D
D" +D,(l- 5 ) -0’0,
D, +D,(1- ——————)-0%0,
D,+D,-0°0, (5-6)
Differenz A zwischen beladener Messung und Leermessung:
_ Man ‘ _ M an ‘
Po(@)e™™ | @o(@)e™™ | .
_ D; Dy
= — * 2
—a)2®1+Dl+D*(l— DD ) —0°0,+D,
D" +D,(- E -0’0,
D, +D,(l-———=——)-0°0,
D3 + D4 - ®4 (5_7)
; 2 D1 .
Mit Schaftresonanz @, = o (4-4):
1
2
. AL-2,)"
« D !
D'(1- 5 )= L (5-8a)
D" +D, (- 2 -0’0, 1-20-2)
D, + D,(1- P )-0’0, 1 @
D,+D, -0,
bzw. bei Trennung in Probe und oberes Schaftsystem:
2
. Al- %)2
1 1 = A L g =(X) (5-8b)
o + D 1- —(@1-—)
D,(1- E )- 0’0, 1@
D, +D,(1- P )-0’0,
D, + D, -0’0,
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D2

Zusammengefasst (mit D, =D, (1- 5 ) - @°®,):
D, +D,(1- P )-0’0,
D,+D, -0,
2
A=)
A=)
D DK D1 a)lz

im Folgenden wird Dy (Steifigkeit des Systems oberhalb der Probe) deshalb als

Korrekturterm bezeichnet

D* _ (X)
Daraus berechnet sich D” zu: B (X) (5-10)
Dy
Ausformuliert (Tragheitsmomentform):
. (X)
D =
i (X)
D2 (5-11)
D, -0°®, - 2D
D, +D,(1- P ) -0,
D, + D, - 0?0,
bzw. mit: @’ :(E))_z und ) :g—z und o = (E))_j (Frequenzform):
D* — (X)
1_ (X) 51
D 2 5-12
D,(L—(L+ % -y
w* ’ D, o’
D,(1-" —(1+ e
! 0, o

Da die w, immer nur im Verhaltnis mit w auftauchen, kann auch f bzw. f, verwendet

werden.
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Wichtig ist es, in den hier eingefihrten Resonanzfrequenzen, zu beachten, welches
Tragheitsmoment gegen welche Feder schwingt, bei w; bricht das bisherige
Standardbezeichnungssystem.

Beide Endformeln, fir D* sind gleichwertig. In der Anwendung mussen jeweils die
Werte fur D, und die fur w, oder ©, (fir jedes n einzeln wahlbar) in die
Parameterdatei eingegeben werden, die andere dazugehotrige Grof3e wird
automatisch berechnet. Faktisch wird also eine Mischung aus beiden angewandt.

Da, wie bereits erwahnt, in der Praxis meist anders gearbeitet wird, sollen kurz die

dann geltenden Vereinfachungen dargestellt werden:

5.3.1. Tragheitsbalken mit offener Klemmzange

In diesem Fall gilt D; = 0 und damit auch w, = 0.
Vorausgesetzt D, und auch 0, werden als endliche (am besten reale) Werte gesetzt

vereinfacht sich die Berechnungsformel zu:

D" = (X) _ (X)
_ (X) _ (X) (5-13)
1 D2 1 a)z a)z
D,-0’®,-——% — D,(1-— —-(1-—)"
2 2 Dz—a)2®3 2( 0)22 ( C();) )

5.3.2. Ohne Tragheitsbalken mit geschlossener Klemmzange

Der Abschnitt D; wird gedanklich gegen Null geschrumpft wodurch D; — o und

03 — 0 gehen. Als Berechnungsformel gilt dann:

D = (X) _ (X)
- 03 ~ ) (5-14)
2 2 2
D, - »°©, - D DL~ —(+ Do - s @y
D,+D,-w0, @, D, D,

Wird Abschnitt 3 in seiner Eigenstandigkeit ignoriert und werden folgende

Umbenennungen vorgenommen:

1 2 _ 72
dz = W (5-15) d3 = D4 a)v -



so folgt:

. (X)
O ) (5-16)
2 d 0)2
d,1-9 —@+-3-2 )
(- =2

Diese Umbenennung hat insofern Bedeutung, als in der Parameterdatei im

Programm nur Eingabefelder bis Abschnitt 3 zur Verfigung steht.

5.3.3.  Oberer Schaft fixiert und unendlich steif

Alle Federkonstanten gehen gegen unendlich, wahrend die Tragheitsmomente
endlich bleiben (= Dy — ). Es folgt die bereits aus dem PRV mit starrem

Temperierkopf (stand-alone) bekannte Form:

2
A(1—Z))2)2
D =(X)=—"7"" (5-17)
1-21-2)
1 2]

5.4. Die Bestimmung der Parameter

Die Tragheitsmomente der Messplatten und teilweise auch der Schéafte kdnnen
berechnet werden. Alle anderen Parameter werden an experimentellen Kurven
gefittet. Da die Dampfung der Schafte gewohnlicherweise recht hoch, die der
Tuberesonanz nicht zu beschreiben ist, findet der Fit nur fir den Realteil statt®®. Der
Imaginarteil bzw. die Guten werden dann direkt am Gerat durch systematisches
Ausprobieren unter Verwendung von Erfahrungswerten (z.B. Dampfung unterer
Schaft) gewahlt.

Da eine Anpassung aller drei Abschnitte gleichzeitig fast unmdglich ist, werden die
oben angefuhrten Vereinfachungen vorgenommen und die damit erzielten
Messkurven angepasst. Der aus dem Aufbau ohne Tragheitsbalken folgende Verlauf
wurde bereits in Abbildung 5-2 gezeigt, nun soll er angefittet werden. Verwendet wird

dazu die Frequenzdarstellung (nur Korrekturterm unter Verwendung von f).

* Es muss am Betrag gefittet werden, da aus dem Winkelverlauf zwar Resonanzen, aber keine
Steifigkeiten bestimmt werden kénnen
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Abbildung 5-6: Steifigkeit des CVOR mit geklemmtem Schaft

Die schwarze Kurve in Abbildung 5-6 zeigt den Messwert, die grine den daran
angepassten Fit, welcher den Verlauf, aul3er im Bereich der Tuberesonanz, mit nur
geringen Abweichungen recht gut wiedergibt.

Der Verlauf Gber der Frequenz untergliedert sich im Wesentlichen in die vier im
Diagramm markierten Bereiche, in welchen jeweils der Korrekturterm (aus 5-16) in

einer bestimmten Naherung zum Tragen kommt.

f? 1
DK=d2 1—f—2—W (5-18)
2 1+E_ﬁ
Es gilt jetzt:
1
(1)(1)—)O:>DK = 7 1 (5-19)
dz ' d3
ds  f* 2
(2)1+d——}§—>0bzw.d2+d3—a) 0,—-0 (5-20)
2 v
_ do+d3
=(mit wp=Resoananzfrequenz) 94 = 2 (5-21)
R
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wpg darf nicht mit w; (bzw. wy)verwechselt werden. Eine Definition von w3 als wpg
ware zwar ebenfalls moglich, fur die Programmierung aber nicht sinnvoll. In der

gewahlten Definition ist w5 eine feststehende Grol3e fir alle Aufbauvarianten.

Da f, und f, sich nicht stark genug unterscheiden, damit tatsachlich ein konstanter
Bereich zwischen diesen Bereichen auftrate, ist es zwar nur ein Anhaltspunkt, der

aber die Anpassung deutlich erleichtert.

Da f, = 80f, kann der Nulldurchgang von D‘ tatsachlich als korrektes und damit
messbares f, akzeptiert werden.

Die Anpassung in Abbildung 5-7 erfolgt mit folgenden Parametern:

1
W = dz = 589Nm/rad

aus (5-23): f, = 3402Hz
aus (5-19): D, = d3(= 3,95d;) = 2329Nm/rad
empirisch und aus (5-20): f, = 40,21Hz

aus (5-22):

Bei genauer Betrachtung fallt natiirflich die begrenzte Genauigkeit®* dieser
Anpassung ins Auge. Berlcksichtigt man allerdings, dass es sich um eine
Nachgiebigkeitskorrektur zu einer meist deutlich nachgiebigeren Probe handelt (D*
meist kleiner als 100Nm/rad), so ist die Genauigkeit immer noch recht gut. Kritisch
allerdings bleibt der (weiche9 Bereich nahe f,, was sich nur durch Einfihrung des

Tragheitsbalkens entscheidend verbessern lasst.

Fur die Parameterbestimmung von besonderer Bedeutung ist der Aufbau mit
geoffneter Klemmzange, denn durch das daraus folgende D3 = 0 gilt (jetzt in

Originalbezeichnung):

% Eine aus einem Modell gewonnene Korrektur kann nie genauer sein als das zugrunde liegende
Modell. Vor allem die Tuberesonanz wird damit nur sehr unzureichend beschrieben.
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f2_ 1
Dk =D|1 -7 ——Fx (5-24)
f? 1—f—z
f3

Damit lasst sich aus der Messung f; direkt ablesen und 05 bestimmen®!.
Da die im Bereich der Resonanz des Tragheitsbalkens extrem hohen Dyx-Werte es
unmdoglich machen, alle Bereiche in einem Diagramm sinnvoll zu betrachten, soll
eine getrennte Betrachtung helfen alles Wesentliche zu erfassen. Abbildung 5-7 zeigt
deshalb den Resonanzbereich (mit sehr groRem Malstab flir Dy), Abbildung 5-8 das
ganze Spektrum mit einem fur die Betrachtung auf3erhalb des Resonanzbereichs

optimierten Dy-Mal3stab.

100000 -
CVOR (Tragheitsbalken,
Schaft offen) als PRV-Probe
50000 - !
(2 %
i Al —"
i) L[ e
E O _ &lw.”'.‘.- ] --"..-... ,,,,,,,,,,,,,,,,,,
< g
X .
| ¥
-50000 - D’
- Dll lT
Fit zu D'
-100000 . , . , . , . ,
50 100 150 200 f/Hz 250

Abbildung 5-7: Steifigkeit des CVOR mit Tragheitsbalken offener Schaft,
Resonanzbereich

Es gilt: (2) 1 — % —0 firf = f, (5-25)

% Bei offener Klemmzange gehort neben dem Tréagheitsbalken und dem Schaft oberhalb zusatzlich
die Welle und der Motor dazu. Deren Tragheitsmomente liegen aber mehrere Gré3enordnungen
darunter und damit in der Gro3enordnung der Messgenauigkeit. ©; kann deshalb fur beide Falle
gleich gesetzt werden.
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D¢’ springt von —co nach o, Di" durchlauft ein Maximum. Da leider in fast jeder
Resonanz parasitare Effekte zum Tragen kommen (die quasi unendliche Steife des
Schaftes bringt normalerweise irrelevante sonstige Nachgiebigkeiten zum
Vorschein), liegen diese beiden Effekte nur Naherungsweise aufeinander. f; kann
trotzdem direkt abgelesen werden.

Bereich (2) bezeichnet hier nicht die Tube-, sondern die Tragheitsbalkenresonanz.

Als flnfter Parameter folgt:

aus (5-25):  f3=169,5Hz

]
CVOR (Tragheitsbalken, y
4000 95 chaft offen) als PRV-Probe "
(2): . W—, .
2000 - ‘ ‘\ '
@ . .. !
é 0 - (1) - i % MM.M.W/L/M M -P'.'L‘
2 . ' /\/ \
x =m0
(@)
n ° DII
Fit zu D' ’
-2000 T L | T L L | T L LR | T T LR |
1 10 100 1000 f/Hz 10000

Abbildung 5-8: Steifigkeit des CVOR mit Tragheitsbalken offener Schaft,
Gesamtbereich

Bereich (3) erlaubt bei diesem Aufbau (analog zu d,) die Bestimmung von D, und,
zusammen mit dem bereits bekannten d,, auch die von D3 aus (5-15).
Diese ergeben sich zu:

D,=2575Nm/rad D;=764Nm/rad
Nicht mehr direkt verwertbar ist Bereich (4), da der Bereich um den Nulldurchgang
von Dg nicht mehr als kontinuierliche Kurve gemessen wird. Hier dominieren bereits
die parasitaren Effekte im PRV. f, wird deshalb im Fit so gewéhlt, dass sich im

Gesamtbereich bis ca. 4kHz (Messgrenze) die beste Ubereinstimmung ergibt.
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Dies ist erfullt fur:
f =20kHz

Dieser Wert fur f, entspricht nicht dem aus 6,(ungefahr bekannt aus f, fir Messung
ohne Tragheitsbalken) berechneten, dieser lage bei ca. 9kHz. Fir eine genaue
Messung ist es aber besser den Wert zu wahlen, der dem Verlauf im Messbereich
am besten entspricht. Ein Indiz fir einen abweichenden Verlauf ist auch der
kontinuierliche Anstieg der Dampfung hin zu diesem Bereich (ca. 5kHz). Wie schon
bei der Bestimmung der Resonanz des PRV-Schaftes (D; bzw. inshesondere Q)
zeigen sich die Grenzen des Modells.

Das Verhalten bei der Messung mit Probe kann anders sein und f, muss evitl.
korrigiert werden. Die starkste Anderung erfahrt f, allerdings unabhangig davon

durch das Tragheitsmoment der oberen Messplatte.

5.4.1. Kontrollmessung fur Gesamtmodell

Nach der Anpassung von Dy an die vereinfachten Aufbauten, folgt jetzt noch die an
das Gesamtmodell (Tragheitsbalken und geklemmter Schaft). Passen alle sechs
Parameter, so muss der damit errechnete Verlauf mit der Messkurve

Ubereinstimmen.

D, = 2575Nm/rad f, = 20kHz (0,=1,63e-7Tkgm?)

D3 = 764Nm/rad fz = 169,5Hz (03=2,27e-3kgm?)

D, = 2329Nm/rad fu= [22f, = 45,80Hz (6,=9,23¢-3kgm?)
2

Auch hier gilt, dass der Verlauf sinnvoll nur in zwei Diagrammen betrachtet werden
kann.

Abbildung 5-9 zeigt den Resonanz-, Abbildung 5-10 den Gesamtbereich. Aus der
Tube- und Tragheitsbalkenresonanz sind jetzt zwei, sich gegenseitig beeinflussende
Resonanzen geworden, hier bezeichnet als (2a) und (2b). Je nach Lage ist eine
Bezeichnung der beiden Resonanzen mit diesen Begriffen sinnvoll (und wird

verwendet) oder nicht. Exakt ist sie nie.

89



100000 -

CVOR (Tragheitsbalken,
Schaft geklemmt) als PRV-Probe
50000 -

D /Nmrad !
o
1
~
RS
]

-50000 - D 4
Dll ‘\‘A‘
-+ Fitzu D' \
\
~100000 : : : : : - : ,
50 100 150 200 f/Hz 250

Abbildung 5-9: Steifigkeit des CVOR mit Tragheitsbalken geklemmter Schaft,
Resonanzbereich
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Abbildung 5-10: Steifigkeit des CVOR mit Tragheitsbalken geklemmter Schaft,
Gesamtbereich
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Bereich (2b), die Resonanz des Tragheitsbalkens stimmt recht gut mit der
gemessenen Kurve Uberein. Deutlich schwieriger ist eine Aussage uber den Bereich
der Tuberesonanz (2a). Die chaotische Dampfung wird durch den Tragheitsbalken
leider verstarkt. Da eine saubere Korrektur deshalb nicht moglich ist, ist es wichtiger
die Bereiche davor und danach zu betrachten, in denen eine exakte
Ubereinstimmung nur daran scheitert, dass die Peaks zu hoch sind. Die
Berucksichtigung einer gewissen Dampfung reduziert diese starken Differenzen aber
recht gut. Soll also allein mit PRV gemessen werden und ist der Bereich der

Tuberesonanz nicht der entscheidende, so kann dieser Aufbau Mittel der Wahl sein

5.5. Vergleich der drei Aufbauten

Starken und Schwéchen der einzelnen Methoden lassen sich am besten erkennen,

wenn alle drei Korrekturkurven in einem Diagramm dargestellt werden.

4000 4 CVOR als PRV-Probe

gekl. offen ohne Balken
{—=——@——<—D

° D"
—»— —=—Fitzu D'

_2000 ' UL L | ' UL LI | ' LI | N UL L |
1 10 100 1000 f/Hz 10000

Abbildung 5-11: Steifigkeit des CVOR, Methodenvergleich

Abbildung 5-11 gibt einen recht guten Uberblick Gber alle drei Verfahren und die
Ubereinstimmung  zwischen Theorie und Messung. Insbesondere die

Verschlechterung der Tuberesonanz wird nochmals klar dargestellt.
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Fur einen detaillierten Vergleich der Korrekturen im Gesamtbereich ist es aber
Ubersichtlicher, ein Diagramm zu betrachten, welches nur die Theoriekurven zeigt
(Abbildung 5-12).

4000 4 CVOR als PRV-Probe '
(Fitkurven zu D" L

: (3)
(2a)\
4)
AT \\

)
.
.
.
°
b
°
.
"
.
\
.

gekl.
1> offen
—e— ohne Balken

1 10 100 1000 f/Hz 10000

Abbildung 5-12: Steifigkeit des CVOR, Methodenvergleich Theoriekurven

Wie zu erwarten, stimmen im Bereich (1) beide Methoden mit Schaftklemmung, im
Bereich (3) und (4) die mit Tragheitsbalken Uberein. Ganz klar zeigen sich die
Schwéachen der Messung ohne Klemmung hin zu tiefen und der ohne
Tragheitsbalken hin zu hohen Frequenzen. Beachtet werden muss, dass nur der
Betrag von Dy daruber entscheidet, ob eine Korrektur erfolgreich sein kann. Dy (f =
33Hz) = —100Nm/rad erlaubt bei den meisten Proben eine Messung mit guten
Ergebnissen. Gleiches gilt prinzipiell auch fir den Bereich jenseits des
Nulldurchgangs bei (4). Meist scheitert eine Messung in diesem Bereich aber aus im
PRV selbst begriindeten, bereits mehrfach erwadhnten Ursachen (Schaftresonanz f;
oder parasitaren Schwingungen).

Die  deutlichsten  Differenzen treten im  Bereich der Tube- und
Tragheitsbalkenresonanz (2) auf. Sehr schon lasst sich erkennen, wie naheliegende

Resonanzen sich meist gegenseitig beeinflussen: sie ,schieben® sich gegenseitig
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weg, Jje naher sie liegen, desto mehr. Denn auch wenn gewisse
Resonanzfrequenzen als Parameter definiert wurden, so finden sie im Allgemeinen
nicht dort statt. Aufl3er im Aufbau mit ungeklemmtem Schaft sitzen samtliche
Tragheitsmomente zwischen zwei Federn, teilweise sogar beeinflusst von noch
weiteren.

Eine Ausnahme in der Korrekturkurve bildet hier nur f,, da hier die zweite Feder (D;)
bereits in der Berechnung fir Dy (stand-alone-Formel fir D*) bertcksichtigt wurde.
Die sehr grof3e Differenz der Tragheitsbalkenresonanzen (geklemmt und offen)
erklart sich damit, dass der Mal3stab der unbeeinflussten Resonanz nicht D; = 0

sondern @, = oo sein musste.

5.6. Variation des Tragheitsbalkens

5.6.1. Betrachtung von Gesamtkurven flr Dy

Da die Tragheitsbalkenresonanz scharf und damit gut korrigierbar ist, im Gegenzug
aber die Tuberesonanz verschlechtert, stellt sich die Frage, wie grol3 das
Tragheitsmoment des Balkens sein misste, damit seine Resonanz soweit unter die
der Tube wandert, dass diese nicht mehr wesentlich in Erscheinung tritt.

Einfachste und anschaulichste Methode dafir ist, es Theoriekurven mit
verschiedenen f; zu berechnen und dann zu betrachten, wie sich die Tuberesonanz
darin auswirkt.

Insbesondere hier muss beachtet werden, dass, wie bereits erwahnt, die Begriffe
Tube- und Tragheitsbalkenresonanz zwar die Verhéltnisse im verwendeten
Messaufbau recht gut wiedergeben, in der Realitat aber trotzdem jede Resonanz von
samtlichen Tragheitsmomenten und Federn abhangt. Dann, wenn sich beide
Resonanzen sehr stark annahern, sich im Falle der Unabhéngigkeit voneinander
schneiden mussten, sind diese Begriffe nicht mehr sinnvoll.

Abbildung 5-13 zeigt eine Auswahl dieser Kurven im Bereich jeweils beider
Resonanzen. Die schwarze Kurve zeigt dabei den Verlauf mit jenem
Tragheitsbalken, der real eingesetzt wird, die griine Kurve jenen, bei dem sich beide
Resonanzen am nachsten kommen (ndher ausgefihrt im folgenden Abschnitt). Die

anderen Kurven dienen vor allem dem Vergleich.
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Abbildung 5-13:

Steifigkeit CVOR, verschiedene f3, grof3er Ausschnitt
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Abbildung 5-14: Steifigkeit CVOR, verschiedene f3, kleiner Ausschnitt

(Tuberesonanz)
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Eine genauere Betrachtung des Bereichs der Tuberesonanz ermdglicht Abbildung 5-
14. An nahezu gleicher Stelle liegt die Tuberesonanz bei f;=40Hz bzw. 20Hz. Doch
erst diese letzte Kurve (f;=20Hz) zeigt einen langsam verschwindenden Effekt. Da
ein Tragheitsbalken dieser GréfRenordnung (0,16kgm? ca. 2 GréRenordnungen uber
dem verwendeten) nicht ohne EinfluR auf das Gesamtsystem bleiben kann (z.B.
Uberlastung der Normalkraftmessung, Eigenschwingungen im Balken) braucht diese

Methode nicht weiter verfolgt zu werden.

5.6.2. Systematischer Verlauf der Resonanzen

So anschaulich es auch ist, Dy in seinem Gesamtverlauf oder zumindest den
interessanten Abschnitten zu betrachten, ist es trotzdem sinnvoller, die Lage der
Resonanzen in Abhangigkeit eines Variablen ©; oder auch f; zu betrachten.

D2
Esist (aus 5-11): Dyx = D, — 0?0, — 2 (5-26)

D
3 2
Dy+D3 D340 40207 w=03

Fur die Resonanzen (Ubergang von -oo nach o) muss also gelten:
DZ + D3 - - (1)2@3 = (5-27)

= w?

2
03(D3 + Dy) + 04(D, + D3) £ \/(@3(1)3 + Dy) + 04(D; + D3)) —40304((D; + D3)(D3 + D) — D3)
B 20,0,

(5-28)

Da die Diskriminante immer positiv ist, wird es bei endlichen ©; und 0, immer zwei
Ldsungen geben. Vereinfachte Formen mit nur einer Losung treten dann auf, wenn
03 bzw. 04 Null oder unendlich werden, in den Grenzféllen also.

Zur Verdeutlichung des Verlaufs werden in den folgenden Diagrammen alle vier
Grenzfalle mitberiicksichtigt. Reale Bedeutung hat von diesen Extremen allerdings
nur 03 = 0 (ohne Tragheitsbalken), mit Resonanz bei f,. Da dieser Aufbau in sich
nicht weiter variiert werden kann, beschrankt sich seine weitere Betrachtung im
Wesentlichen darauf, zur Kenntnis genommen zu werden.

Da 0; die Abszisse der folgenden Diagramme ist, sind ihre Extremwerte nattrlich

nur Orientierungslinien mit fester Ordinate.
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Fur den, real umgesetzten und deshalb auch weiter betrachteten, Fall D3 =0

(ungeklemmter Schaft) ergibt sich zwar neben der sichtbaren (bei w%zg—z
3

rechnerisch noch eine weitere (fir w? = g—“) Resonanzstelle, die f~80Hz entspricht.
4

Ist das Luftlager des CVOR in Ordnung (praktisch keine Dampfung), so ist diese
Resonanzstelle so schmal, dass die Wahrscheinlichkeit, dass ein Messpunkt ihren
Einflussbereich trifft, nahe null liegt.

Im Zentrum der weiteren Betrachtungen stehen sollen die beiden Resonanzen des
vollstandigen, nicht vereinfachten Systems (Schaftklemmung und Tragheitsbalken),
im Folgenden mit den Bezeichnungen hohere (fiir +v/ ) und niedrigere (fiir —/ )
Resonanz. Als weitere wichtige, damit im Zusammenhang stehende Grof3e wird noch
der Abstand (Ag.;) zwischen diesen beiden Resonanzfrequenzen aufgetragen.

Die Abbildungen 5-16 und 5-17 zeigen einen Ausschnitt des Verlaufs der
Resonanzfrequenzen in Abhéngigkeit von 03. Von besonderem Interesse sind dabei
die Bereiche um das real eingesetzte 5 = 0,00227kgm? sowie jenes mit minimalem
Abstand der Resonanzen 05 = 0,01056kgm?.

Eine Antwort auf die Frage, inwieweit die Begriffe Tube- und
Tragheitsbalkenresonanz sinnvoll sind, ergibt sich aus dem Vergleich der Kurve fir
0, = o mit der der héheren und niedrigeren Resonanz.

Fur ©5 < 0,003kgm? (und damit noch im Bereich des verwendeten) bzw. 05 >
0,05kgm? sind die Ubereinstimmungen dafiir ausreichend. Damit kann aus 0
prognostiziert werden, ob das aus den getrennten Messungen (5.3.1. und 5.3.2.)
bekannte Verhalten zu erwarten ist, oder eher nicht. Diese getrennten Messungen
zeigen einen scharfen (und vor allem beschreibbaren) Verlauf der Tragheitsbalken-
(Tragheitsbalken bei offener Klemmung) und einen chaotischen der Tuberesonanz
(ohne Tragheitsbalken).

Da sehr hohe 05, wie bereits begriindet, konstruktiv nicht sinnvoll sind, bleiben nur
zwei gute Strategien die Messlicke, die sich aus den Resonanzen ergibt, moéglichst
gering zu halten. Entweder sollte ©; so niedrig sein, dass sich eine nahezu reine
Tragheitsbalkenresonanz ergibt, oder aber exakt so, dass beide Resonanzen so eng
wie moglich liegen und damit den, komplett nicht verwertbaren, Resonanzbereich
insgesamt begrenzen. Bertcksichtigt werden muss dabei allerdings immer auch noch

deren reale Dampfungsbreite.
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Abbildung 5-15: Gerateresonanzen CVOR als PRV-Gegenstlick
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Abbildung 5-16: Gerateres. CVOR als PRV-Gegenstlck (det. Ausschnitt)
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Da die erste willkirlich gewahlte BalkengréRe die erste Bedingung, zumindest bei
extrem steifer Probe, sehr gut erfullt und samtliche bisher durchgefiihrten
Anderungen daran, empirisch betrachtet, fir die Messung, egal ob mit oder ohne
Schaftklemmung, keine Verbesserung ergaben, wird daran festgehalten. Dies gerade
auch, weil die bisherige Theorie diese Wahl bestatigt.

Die zweite Strategie, jenes Tragheitsmoment (0,1056kgm?; f;=78,59Hz) einzusetzen,
welches die beiden Resonanzen am engsten zusammenfuhrt (grine Kurve in Abb. 5-
13 u. 5-14) und damit den Chaosbereich moglichst klein halt, wurde zwar nie
umgesetzt, ist aber, allein aus diesen Kurven betrachtet eine Alternative. Im
Zusammenhang mit dem Einfluss der Probe auf die Resonanzen (5.8.1.) wird es
deshalb mitdiskutiert und sein Nichteinsatz begriindet.

Zusammenfassend soll nochmals betont werden, dass andere, als der einmal
gewahlte Tragheitsbalken, zwar auch einsetzbar waren, aber keinen entscheidenden
Vorteil bringen, der eine komplette Neubestimmung vieler Parameter rechtfertigen

wirde.

5.7. Resonanzen bei Messung mit Probe

So viel sich aus den Messungen mit und den Uberlegungen und Berechnungen zum
Verhalten bei sehr steifer Probe auch aussagen lasst, entscheidend ist das Verhalten
mit endlich steifer Probe. Deren Nachgiebigkeit addiert sich zu der des Schaftes (D,)
und hebt damit, vor allem bei weichen Proben, die Trennung der Resonanzen auf.
Um zu uberprifen, ob insbesondere fur diese Proben Anderungen am Aufbau
sinnvoll sind, soll in den folgenden Abbildungen das Gesamtspektrum (uber f) fur
den verwendeten Tragheitsbalken, bei geklemmtem und offenem Schaft, sowie fir
®; = 0,01056kgm? (Minimalabstand) geklemmt bei verschiedenen D‘ aufgetragen
werden.

Von besonderem Interesse sollen dabei Lage, Abstand und auch die Wanderung der
Resonanzen bei Variation von D* im Bereich 1Nm/rad < D* < 1000Nm/rad sein. Noch
weichere Proben sollen so nicht gemessen werden, fir noch steifere nahert sich der

Verlauf der bereits vorgestellten Korrekturkurven an.
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Abbildung 5-17: Steifigkeit CVOR und Probe, normales Tragheitsmoment,
Schaft geklemmt, logarithmische Darstellung

Einen guten Einblick in das Verhalten bei niedrigem D (bis 10Nm/rad) gibt
Abbildung 5-17. Beide Resonanzen sind deutlich zu tieferen Frequenzen hin
verschoben, im Verlauf relativ schmal® und niedrig.

Die Tuberesonanz wird beeinflusst von der Tubeaufhdngung (D4), dem
Tragheitsmoment des Metallbalkens (©; gekoppelt mit D;), sowie dessen
Verankerung nach unten (D, in Serie mit Probe). Da nur die Verankerung nach unten
variabel ist, wird sich die Tuberesonanz bei weicher werdender Probe einem (nur von
der oberen Seite bestimmten) Grenzwert annéhern.

Gleiches gilt fur die Tragheitsbalkenresonanz, welche im Wesentlichen durch D,
verstarkt durch die noch gegenschwingende Tube, bestimmt wird.

Da nur eine strake untere Feder (Probe und Schaft) die Tragheitsbalkenresonanz
dem Einfluss der Tubeaufhangung entziehen kann, hat eine weiche Probe zur Folge,
dass beide Resonanzen Einfliisse der nichtsymmetrischen Tubeaufhdngung zeigen.

Erst ein sehr viel kleinerer Balken, mit sehr hoher Resonanz kénnte sich wohl diesem

% Da die reale Tuberesonanz in sich sehr breit ist, zahlt nur ihre Erniedrigung.
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Einfluss entziehen. Die klare Abtrennung zu den Schaftresonanzen ware dann aber
schon gefahrdet.

Was aus der weichen unteren Feder folgt, ist ein relativ breiter Abschnitt nicht
verwertbarer Messwerte. Zumindest fir D'<10Nm/rad liegt dieser Bereich praktisch
immer gleich und muss daher nur einmal diskutiert werden. Problematisch wird
dieser Bereich dann, wenn nicht einfach interpoliert werden kann, sondern
offensichtlich in diesem Bereich ein Prozess stattfindet. Dies gilt naturlich noch mehr

dann, wenn der nichtverwertbare Bereich variabel liegt.
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Abbildung 5-18: Steifigkeit CVOR und Probe, normales Tragheitsmoment,
Schaft geklemmt, lineare Darstellung

Da fur die Betrachtung bei steiferen Proben die logarithmische Darstellung nur
unzureichend® ist, bietet Abbildung 5-18 die lineare. Vor allem die 1000Nm/rad-
Kurve hat bereits wieder deutlich mehr Ahnlichkeit mit der Korrekturkurve. Da in der
Praxis die Geometrie nur in seltensten Féllen so gewahlt wird, dass dieser Wert Uber

dem gesamten Spektrum erreicht wird, handelt es sich bei dieser Kurve um

% Einen Eindruck von der notwendigen Grolienordnung gibt Abb. 5-13.
3 Negative Werte fehlen.
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Information von eher theoretischem Wert. Kommt es doch zu diesem Fall (z.B. bei
Klebern), ergibt sich zwar eine Verbreiterung des Bereichs, meist jedoch noch keine
Verbesserung.

Brauchbare Messwerte werden eher noch bei sehr weichen Proben erzielt, das
CVOR-Verhalten wird in diesem Fall nur sehr schwach eingekoppelt. Dann kann aber
auch auf den Tragheitsbalken ganz verzichtet werden. Da sehr weiche Proben
allerdings insgesamt die Messbereichsgrenzen berihren, sollte mit ihnen nur
gearbeitet werden, wo es unumganglich ist.

Die einzige echte Mdglichkeit sich nicht modellierbaren Resonanzverhaltens zu
entledigen besteht darin, die Schaftklemmung zu o6ffnen und allein auf den

Resonanzbalken als Gegenstlck zu setzen.
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Abbildung 5-19: Steifigkeit CVOR und Probe, normales Tragheitsmoment,
Schaft offen, logarithmische Darstellung

Da der obere Schaft naherungsweise frei gelagert ist, wird die Lage der Resonanz
ausschlielich von der Nachgiebigkeit, die unterhalb des Tréagheitsbalkens

anzutreffen ist, bestimmt. Bei weichen Proben tragt fast ausschliel3lich diese zur

101



Gesamtnachgiebigkeit bei und bestimmt damit die Resonanzlage, welche sich
folglich auch (ohne Grenzwert) sehr stark hin zu tiefen Frequenzen verschiebt.

Die in Abbildung 5-19 dargestellte logarithmische Darstellung zeigt recht gut die
jeweilige Lage dieser (nur noch einen betrachteten) Resonanz. Dass eine sinnvolle
Messung aber bereits unterhalb der Resonanz mdglich ist, wird dann klar, wenn die

negativen Werte mit betrachtet werden.
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Abbildung 5-20: Steifigkeit CVOR und Probe, normales Tragheitsmoment,
Schaft offen, lineare Darstellung

Sichtbar leider nur an den Kurven zu steifen Proben, zeigt Abbildung 5-20 jenen
Bereich, ab dem |D’,| die mindestens gleiche GroRenordnung wie D'y, erreicht,
dies ist ab 25% unterhalb des eigentlichen Resonanzpols gegeben.

Anders als bei der Messung mit geklemmtem Schaft kann, ab diesen Frequenzen,
der Resonanzbereich hier tatsachlich, gute Messwerte erzielend, Uberfahren werden.
Dies ist zu sehen an den D, -Werten in Abbildung 5-21. Verloren geht der Bereich

tieferer Frequenzen.
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Abbildung 5-21: Messbeispiel zur D-Korrektur

Abbildung 5-21 ist eingefiigt um die reale Funktion der Resonanzkorrektur am
Messbeispiel zu demonstrieren.
Wird tatsachlich mit beiden Systemen gemessen und davon ausgegangen, mit dem
CVOR zumindest bis 20Hz zuverlassige Ergebnisse zu bekommen, so folgt aus
diesem PRV-Messbereichsverlust bei D'<10Nm/rad (Messung ab ca. 10Hz mdglich)
keine Ergebnisliicke. Deshalb wird in der Praxis auch tatsachlich 6fters so gearbeitet.
Will man diese Ergebnisliicke bei sehr viel hbherem D* (bzw. nur im PRV) vermeiden,
bietet sich als Erganzung eine zweite Messung ohne Tragheitsbalken an, welche
aufgrund von evtl. Temperaturgradienten in der Spinne fast nur bei Raumtemperatur
korrekt umsetzbar ist.
Zwar ware bei hohem D der Temperatureinfluss auf dieses nur noch sehr gering, der
auf ein haufig sehr viel kleineres D“ dafur umso grof3er. Eine alternativ denkbare
Umstellung der Systems mitten im Scan hat sich nicht bewahrt, da in diesem Falle
dann doch die Grenzen der technischen Umsetzung sichtbar werden. Der Ubergang
zwischen beiden Messreihen muss oft flieRend gewahlt werden.
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5.7.1. Engliegende Resonanzen als Alternative

Da die bisher vorgestellten Moglichkeiten (normaler Tragheitsbalken offen oder
geschlossen) zwar ordentliche Messungen ermdglichen, aber eben auch deutlich ihre
Grenzen zeigen, soll noch als dritte Moglichkeit®® die Messung mit jenem

Tragheitsbalken, der zu engliegenden Resonanzen flhrt betrachtet werden.
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Abbildung 5-22: Steifigkeit CVOR und Probe, Minimalabstand Resonanzen,
logarithmische Darstellung

Abbildungen 5-22 und 5-23 zeigen den zu erwartenden Kurvenverlauf, mit diesem
bereits stark vergrolRerten  Tragheitsbalken. Linear betrachtet ist der
Resonanzbereich verkleinert, nicht aber in die logarithmische Skala Gibertragen. Auch
die jetzt hoher gelegene Tuberesonanz (bei 95Hz) ist nur bei niedrigem D* ortsfest,
was darauf hindeuten wurde, dass die untere unbeeinflusst von der Tube erscheinen

konnte.

% Neben klassischem Balken offen und geklemmt.
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Abbildung 5-23: Steifigkeit CVOR und Probe, Minimalabstand Resonanzen,
lineare Darstellung

Unabhangig davon traten bei Versuchen mit grol3en Tragheitsbalken (die nicht exakt
diesem entsprachen) immer wieder auch andere parasitare, vermutlich axiale oder
Kippeffekte auf. Vor allem die von obigen Uberlegungen unabhingig getestete
Variante grol3er Tragheitsbalken, welche die untere Messgrenze um Faktor 2,2 hatte
verschieben kénnen, war davon betroffen.

Zusammenfassend kann somit festgestellt werden, dass auf diese Weise, bei
manchen Unwagbarkeiten, kein wesentlicher Vorteil zu erzielen ist. Deshalb wird am

bewéhrten System mit seinen Variationen festgehalten.
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6. Anforderungen an den PRV durch ETC-Betrieb -

der Einfluss der Temperierkammer

Im stand-alone-Betrieb des PRV erfolgt die Temperierung Uberwiegend einseitig,
vom gegenuberliegenden Temperierkopf, evtl. erganzt durch eine Ubergestilpte
Isolierung. Fir die Konstanz der Probeneigenschaften, aufgrund oftmals starker
Temperaturgradienten in axialer Richtung, allenfalls suboptimal, bringt es der Spinne
den Vorteil, vom Warmefluss relativ gut isoliert zu sein. Nur ein kleiner Teil des
Schaftes nimmt Warme auf, ein grof3er Teil kann abgeben.

Trotzdem profitiert natirlich von einer konsequenten Umsetzung der im Folgenden
beschriebenen und diskutierten MalRnahmen die Messung mit jedem Aufbau.
Unabdingbar sind diese aber bei Messungen in Temperierkammern.
GroRRenordnungsmalig die obere Halfte des Schaftes befindet sich bei ETC-
Temperierung in der Kammer. Was fur die Probe zu einer, zumindest in axialer
Richtung, relativ gleichen Temperatur fuhrt, bedeutet fir den Schaft, dass er sich,
trotz Isolierung, bis hin zur Verbindung Schaft-Spinne erwarmt.

Ein warmerer Schaft ist weicher, was zu einer zwar sichtbaren, aber trotzdem noch
meist vernachlassigbaren Erniedrigung der Schaftresonanz fuhrt.

Von allgemeiner Bedeutung ist dagegen die auf die Spinne Ubertragene Warme.
Innen vom Schaft her erwarmt, auen in einem recht massiven Koérper sitzend,
welcher kaum Abweichungen zur Raumtemperatur zulasst, fuhrt dies unweigerlich zu
Gradienten, den Speichen entlang. Diese verspannen sich und andern ihr Verhalten
deshalb viel starker, als dies eine gleichmalfiige Erwarmung des Gesamtkorpers zur
Folge hatte.

Im Folgenden sollen nun diese Effekte, vor allem an Leermessungen, naher erlautert
werden. Benutzt werden dabei ausschliel3lich Messungen an aktuell verwandten
Systemen, da nur so eine Uber das rein Qualitative hinausgehende Abschatzung und
Diskussion ihres Einflusses moglich ist.

Aufgetragen werden sollen zum einen die direkt gemessene Relativspannung

U :
Usep = UAb zum andern aber auch D} -Werte, welche sich dann ergeben, wenn

seudo
An p

eine Serie von Leerdaten als Quasibeladenmessung ausgewertet wird. Als
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Leermessung kann dabei sowohl eine komplett andere Messung, meist aber ein
bewusst gewahlter Scan aus der Serie dienen.

Je nach Messung erfolgt die Auftragung uUber der Zeit (mit zusatzlicher
Temperaturkurve) oder direkt Gber der Temperatur, dann mit Angaben zur Rampe.
Im letzten Abschnitt dieses Kapitels werden dann samtliche am PRV vollzogene
Anderungen zusammengefasst. Sowohl solche, die zur Reduktion des
Temperatureinflusses, als auch solche, die aus anderen Griinden gemacht wurden.

6.1. Temperatureinfluss auf U,

6.1.1. Temperatureinfluss auf U,.; im Bereich des Plateaus
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Abbildung6-1: Verlauf der Relativspannung nach Temperaturspriingen
(niedrige Frequenz)

Einen guten Eindruck vom Verlauf der Relativspannung, im Niederfrequenzbereich
vor dem Anstieg zu f,, gibt Abbildung 6-1. Vorgegeben war jeweils ein
Temperatursprung, von Raumtemperatur auf 160°C und wieder zurlick. Die
Verzoégerungen resultieren aus den technischen Mdglichkeiten einer stickstofffrei

betriebenen ETC, wobei zu beachten ist, dass die Kammerlufttemperatur sich
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(zumindest im Anstieg) binnen weiniger Sekunden anpasst. Die angezeigte
Messplattentemperatur entspricht eher der des Schaftes.

Deutlich ist der massive Anstieg, der aus der sich langsam in Schaft und Spinne
ausbreitenden Erwarmung resultiert, zu erkennen. Ungefahr 5-10 Minuten nach
Heizbeginn flacht er auf eine weniger steile Rampe ab. Doch selbst 40 Minuten nach
Heizbeginn ist immer noch kein baldiges einmiinden in ein gleichbleibendes Plateau
zu erkennen, da die Spinnenspeichen auf3en auf den massiven Metallkorper treffen,
der sich allenfalls der Raumtemperatur komplett anpasst. Der beste, erreichbare
Zustand, ware eine stationdare Warmeverteilung im ganzen System (nach ca. 2h).

Da eine derartige Wartezeit in der Praxis nicht moglich ist, ublich sind eher
Zeitspannen bis 20 Minuten und selbst diese reichen aus um manche Proben zu
zerstoren, missen sich die weiteren Uberlegungen darauf konzentrieren, in diesem
noch Veranderungen unterworfenen Zeitbereich gute Messwerte zu erzielen.

Beim Temperatursprung zurick zur Raumtemperatur verlaufen die Kurven
geringfigig anders, auch bedingt durch die langsamere Anpassung. Die
grundsatzlichen Uberlegungen zur Messung unterscheiden sich aber nicht von
denen, die die Situation des Zustands nach dem Sprung nach oben betreffen.

Im in Abbildung 6-1 gezeigten Frequenzbereich, der sich zumindest den qualitativen
Verlauf betreffend noch erweitern lasst, wéare eine rechnerische Korrektur ohne
weiteres denkbar, auch wenn die Bestimmung der Parameter zunachst aufwandig
ware. Einen Ersatz der gemessenen Leermessung durch eine berechnete
temperatur- und gradientenabhéngige wirde es aber bedeuten, dies im Bereich der
und zwischen den Resonanzen zu tun. Sind berechnete Leermessungen aber schon

bei Raumtemperatur ungenau, werden sie im Extrembereich vollends unbrauchbar.

6.1.2. Temperatureinfluss auf U,.; im Gesamtbereich

Eine erweiterte Auswahl aus dem Frequenzspektrum zeigt Abbildung 6-2. Wé&hrend
sich der Verlauf fur samtliche Frequenzen unterhalb von f, (bei ca. 800Hz gelegen)
noch grundsatzlich ahnelt, dreht er sich fur die 1,5kHz-Kurve. Dies nicht, weil die
Amplitude der Drehschwingung oberhalb von f; nicht auch prinzipiell zunehmen
wuirde, sondern sich bei erniedrigtem f;, (und f;) die abfallende Flanke hin zu tieferen

Frequenzen verschiebt.
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Abbildung 6-3: Anteilige Verdnderung der Relativspannung nach
Temperaturspringen
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Die erste gemessene Kurve, die diesen Umkehrung zeigt ist die bei 1kHz. Da sie das
Diagramm aber zu sehr dominiert hatte wurde als Beispiel die nachstfolgende
gewabhilt.

Dass die Frequenzabhéanigkeit der Relativweranderung nicht erst oberhalb f; qilt,
sondern sich auch schon weit unterhalb andeutet kann an den in Abbildung 6-3
aufgetragenen Quotienten gesehen werden. Je mehr U,, das Anfangsplateau
verlasst (s. auch Abbildung 6-2) umso starker der Temperatureinfluss. Bis 200Hz im
Prinzip noch gleich, ergibt sich ab 500Hz zu praktisch jeder Messfrequenz ein
anderer Verlauf der Abweichung®.

Auch wenn darin eine gewisse Systematik zu erkennen ist, muss insbesondere die
erneute Tendenzumkehr von 2,5kHz zu 3kHz (Nahe zu f;) beachtet werden.

Als bisher sinnvollste Methode auftretende Fehler zu minimieren hat sich deshalb
erwiesen, Leer- und Beladenmessung mit  der  jeweils gleichen
Temperaturvorgeschichte durchzufihren.

Da allerdings gleiche Messplattentemperatur nicht zwangslaufig gleiche
Warmeverteilung in der Kammer bedeutet, die Probe bewirkt ein anderes Mal3 an
Warmeabgabe bzw. -—-aufnahme, muss zur quantitativen Abschéatzung des

*

Messfehlers D4, Mit betrachtet werden.

6.2. D*-Fehler durch Warmefluss

Dass eine Beladenmessung bei 160°C ausgewertet mit einer bei Raumtemperatur
ausgefiuhrten Leermessung wenig sinnvoll ist, lasst sich aus Abbildung 6-4 sofort
erkennen. Sie zeigt die in Abbildung 6-3 bereits vorgestellte Leermessung, als
Beladenmessung ausgewertet mit dem ersten Leerscan.

Besonders verhangnisvoll wirkt sich der Umstand aus, dass nicht nur die Absolut-,
sondern auch die Relativwerte verschoben werden. Fir eine Probe mit D* <
5Nm/rad, was oberhalb 150°C bei Vulkanisaten mit fester Probendicke haufig
vorkommt, wirden bereits ab 1kHz viel zu niedrige Werte berechnet, fur 3kHz
negative. Meist reicht dann aber schon die Probentragheit aus, die Messung bei

solchen Frequenzen unmdglich zu machen.

% Allein dies schlieRt eine genaue Berechnung schon nahezu aus.
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Abbildung 6-4: D*-Verlauf nach Temperaturspriingen (Leermessung bei RT)

Die Kombination dieser Leermessung mit einer solchen Probe ist nattrlich rein
hypothetisch, da fur D* < D} im ganzen Spektrum negative Werte fur G* oder J*

pseudo

errechnet wirden. Realistisch ist dagegen, eine Messung im Plateau (ab 10min nach
Heizbeginn) mit einer etwas friher oder spéater ausgefuhrten Leermessung
auszuwerten, z.B. Leermessung ab 20min in der aufgetragenen  Zeitskala,
Beladenmessung etwas friher oder spéter.

Die Dpgeuq, -Werte mussen bei echter Beladenmessung streng genommen noch um

Dpseudo bet €rganzt werden, bevor sie zum erwarteten D*-MeRwert addiert werden

kénnen. Da diese, meist vernachlassigbaren Werte (s. Anhang D), allerdings den
Fehler nicht verkleinern sondern vergrof3ern, wird jede Messung, welche nicht D*-
Werte liefert, die sowohl im Real- als auch Imaginarteil GréRRenordnungen oberhalb

dieser Fehler liegen, bereits durch D, 4, entscheidend verfalscht.

Eine Auswertung der Leermessungsserie mit Scan nach 20min zeigt Abbildung 6-5.
Messpunkte an Frequenzen bis 1kHz unterliegen demzufolge, vorausgesetzt es
wurde im entsprechenden Zeitfenster gemessen, einer zwar nicht vorteilhaften, aber

vertretbaren Verschiebung.
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Abbildung 6-5: D*-Verlauf nach Temperatursprung (Leermessung bei ca.
20min)

Auch daruber hinaus lasst der erste Blick noch keine grof3en Zweifel am System
aufkommen. Die nicht mehr systematische, sondern eher statistische Abweichung
der D-Werte bleibt im Rahmen dessen, was eine aussagekraftige Messung noch
erlaubt. Vorausgesetzt, die Probentragheit biegt das D‘ der Probe selbst nicht nahe
Null (s. Kap. 2.4.2.).

Was diesen statistischen D*-Fehler mindern kann, ist eine hohe Punktdichte die, trotz
Streuung, den Verlauf immer noch gut erkennen lasst.

Viel kritischer wirkt sich die ab 1,5kHz langsam sichtbar auftretende und sich hin zu
3kHz immer mehr steigernde Streuung der D“-Werte aus. Diese Streuung liegt damit
bei weichen, elastisch dominierten Proben immer noch im Bereich der Messwerte
und dartber. Ist der Imaginarteil (z.B. J*) fir sich genommen noch abschatzbar,
verliert vor allem der tand seine Aussagekraft.

Die Ursache dieser, sich in Real- und Imaginarteil selbstverstandlich gegenseitig
bedingenden, statistischen Fehler ist, wie so vieles, in parasitaren Schwingungen im

System zu finden. Je kleiner das eigentliche Signal, bedingt durch die N&he zur
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Schaftresonanz, wird umso starker treten diese in Erscheinung. Dies nicht nur im
Betrag, sondern auch in der Phase, wodurch die Streuung beide Teile
gleichermalRen erreicht. Im nicht dominierenden Anteil wirkt sich dies viel starker aus.
Auch im Falle von, bei hohen Anregungsfrequenzen weichen Proben, ist dies fast
immer der viskose Anteil. Vorhanden ist dieser Streueffekt unterschiedlich stark im

gesamten Spektrum, doch erst bei grolem D, bewirkt er eine entsprechend

grol3e Streuung in den Messwerten.

"

pseudo

Sowohl die 1,5kHz- als auch die 2,5kHz-Kurve (Abb. 6-4) lassen deutlich

Verandert sich der Winkel (von U,) systematisch, gilt dies auch fur D und

Dpseudo '
erkennen, wie die Abweichung sich vom Real- in den Imaginarteil und zurtick
verschiebt, bei 2kHz nur andeutungsweise. Deshalb soll der dazugehdrige Verlauf

des Phasenwinkels betrachtet werden.
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Abbildung 6-6: Phasenwinkelverlauf nach Temperaturspriingen

Abbildung 6-6 zeigt der Verlauf des Phasenwinkels fir Frequenzen oberhalb von f.

Der aus den bisherigen Diagrammen zu erwartende Verlauf wird bestétigt. Fur die

beiden bereits naher betrachteten Frequenzen zeigen sich auch im Winkel die
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starksten, langer andauernden Anderungen. Besonders kritisch zu bemerken, dass
sie in der 1,5kHz-Kurve gerade bei Anndherung an die einstige Ausgangstemperatur
massivst einsetzten. Es bestétigt sich, dass die Ausgangslage nach Ruckkehr zur
gleichen Temperatur lange nicht die selbe ist. Auch ergibt sich aus dem Vergleich der
beiden Kurven kein Hinweis darauf, dass die Absolutlage (Nahe zu +90°) einen
entscheidenden Einfluss auf die Gro3e des Fehlers nimmit.

Die Phasenwinkelspriinge im Bereich der Steilrampen sind zwar noch starker. Da
diese Bereiche fur Messungen allerdings nie in Frage kommen, sich dort auch kein

besonderer Fehler andeutet, missen sie nicht weiter diskutiert werden.

6.2.1. Einfluss der Probe auf den Fehler durch Warmefluss

Aufgrund der doch gednderten Gesamtsituation bei Messung mit Probe darf gerade
aus den Streueinflissen nicht 1:1 auf die echte Beladenmessung geschlossen
werden. Ein wesentlicher Teil der parasitaren Einflisse rihrt von der nur
naherungsweise erfillten Symmetrie (bzgl. Schwerkraft) her. Ein typisches Beispiel
dafur sind Kippschwingungen, wenn der Schaft bzw. der ganze PRV etwas zur Seite
hangt.

Die Probe kann diese nun sowohl abdampfen, was vor allem bei viskosen Proben
der Fall ist, oder verstarken. Insbesondere dann, wenn die Schéfte nicht exakt
fluchten, die Platten etwas gegeneinander schrag sind oder die Probendicke nicht
ganz gleichmaRig ist, ist die Kopplung ungleichmaRig Uber der Flache verteilt.
Seitenkrafte und damit —schwingungen noch im PRV-Messbereich sind dann
unvermeidlich, selbst wenn es mdoglich ware séamtliche Temperaturfehler
auszumerzen. Bei Raumtemperatur sollten sie, wegen der in Ruhelage komplett
entspannten Speichen, weniger in Erscheinung treten als bei temperierter Kammer,
vorhanden sind sie aber trotzdem.

Die besten Messungen im Hochfrequenzbereich werden deshalb an Proben
gemacht, die direkt im Geréat prapariert werden kdnnen. Neben viskosen Proben

gehoren dazu vor allem Kleber und andere im Spalt vernetzende Materialien.
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6.3. MalRnahmen zur Reduktion des Temperatureinflusses

Die bisherigen Betrachtungen zur Beeintrachtigung der Messgenauigkeit durch
Warmegradienten im System haben zu folgendem Ergebnis gefuhrt: Messungen bei
verschiedenen Tempertaturen sind maoglich, fir viele Proben aber nicht optimal.
Deshalb wurden verschiedene MalBnahmen getestet, die zumindest zur
Verbesserung der Situation beitragen sollten.

Neben der fast immer gegebenen und bereits erwahnten gleichen Wartezeit bzw.
Vorgeschichte sind dies die ungeregelte Temperierung (mittels Druckluftstrom) der

Spinne und die Variation des Materials aus dem die Spinne gefertigt wird.

6.3.1. Druckluftstrom im PRV-Korpus

6.3.1.1. Isotherme Messungen
Da der Leermessungsfehler aus der in den Speichen zu viel oder bei Kiihlung auch
zu wenig vorhandenen Warme folgt, ist der Gedanke diese Uberschiissige Energie
mit Hilfe eines im PRV-Innenraum greifenden Systems permanent abzuflhren
naheliegend. Eine vollstindige Temperierung war mit den im IdM vorhandenen
Mitteln nicht moglich, deshalb konnte nur auf einen dauerhaft wirkenden Wasser-
oder Luftstrom zurlickgegriffen werden.
Von der Wirkung her erste Wahl scheitert die Wasserkiihlung daran, dass dort wo
temperiert werden muss, mit Wasser nicht gearbeitet werden kann. Ein in
geklemmtem Zustand optimal temperierter Schaft erreicht binnen drei Minuten den
nichttemperierten Zustand und verlangert damit nur die notwendige Wartezeit.
Als einzige technisch umsetzbare Mdglichkeit bleibt deshalb zum jetzigen Zeitpunkt
der Luftstrom. Da auch dieser die Spinne beeintrachtigt, kann er nur in begrenzter,
vor neuen Messserien gelegentlich angepasster, Starke eingesetzt werden.
Der Vergleich der Abbildungen 6-7 und 6-1 zeigt klare Ver&nderungen. Der
Gesamtgang der Relativspannung ist nahezu halbiert (positiv) und verlangsamt
(neutral). Als sehr vorteilhaft zeigt sich auch das tatséchliche Erreichen eines
Plateaus nach 20Min. Als nachteilig erweist sich dagegen die deutlich grél3ere

Streubreite. Bei niedrigen Frequenzen sind es weniger die Speichen selbst, dafir
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aber umso mehr die Verdrahtung der Piezos, die vom Luftstrom tangiert werden.

Jede Beruhrung zwischen Draht uns Speiche beeinflusst inre Auslenkung.
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Abbildung 6-7: Verlauf der Relativspannung; Spinne im Luftstrom

Trotz dieser Mangel Uberwiegen, vor allem wegen des Plateaus im niederfrequenten
Bereich, die Vorteile des Luftstroms. Wesentlicher ist aber die Frage des Einflusses
an der oberen Messgrenze (Frequenzspektrum).

Abbildung 6-8 bestatigt die bereits in Abbildung 6-7 sichtbar gewordenen Tendenzen.
Fur alle Frequenzen wird eine Art Plateau mit weniger Gesamtabweichung erreicht,
wobei oberhalb 2kHz die Streuung diesen Begriff verbietet. Legt man virtuelle
Geraden durch diese Kurven, so haben sie sich gegeniber denen bei ungekuhlter
Messung verbessert, allerdings nicht im selben Ausmal wie bei 5Hz bzw. 10Hz.

Da fur die eigentliche Messung aber eine Leermessung im Plateau verwendet wird,
muss der entscheidende Vergleich unter dieser Bedingung stattfinden.

Aus Abbildung 6-9 ist die deutlich héhere Streuung sofort zu erkennen. Der Drift der

Mittelwerte der auch hier geringer wird, verschwindet dahinter fast ganz, sowohl
optisch als auch in seiner Wirkung.
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Abbildung 6-8: D*-Verlauf nach Temperaturspriingen (Leermessung bei RT);

Spinne im Luftstrom
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Zusammengefasst kann festgestellt werden, dass die Luftkihlung den
Temperaturdrift der Spinne effektiv reduziert, in der Anwendung aber nur sinnvoll ist,
wenn die Punktdichte hoch genug ist um die Streuung auszumitteln. Ob sie
eingesetzt wird, muss von Fall zu Fall entschieden werden.

Je mehr sonstige Fehlerfaktoren, wie z.B. die gednderte Warmeverteilung in der
Heizkammer durch Einfluss der Probe, eine Rolle spielen, umso notwendiger wird
sie. Deshalb kann sie in unterschiedlicher Intensitat mehr oder weniger als Standard
betrachtet werden. Dies insbesondere dann, wenn nicht nur eine bereits fertige
Probe, sondern auch ihre zeitliche Veranderung (z.B. Aushartung) gemessen werden

soll.

6.3.1.2. Temperaturrampe

Neben der bereits ausfuhrlich diskutierten isothermen Messung gehoért auch die
Messung mit Temperaturrampe zum Standard der rheologischen Grundversuche. Da
der Wechsel zwischen PRV- und Rheometerbetrieb bisher nur von Hand méglich ist,
hat dies zwar die Begrenzung des Spektrums auf dasjenige eines der beiden Gerate
(hier PRV) zur Folge, ist in der Anwendung aber trotzdem oft sinnvoll. Zum einen ist
die Temperaturrampe haufig nur Teil eines das Rheometer einschlieRenden
Messprogramms, zum anderen erweist sich die vom Rheometer zur Verfliigung
gestellte Infrastruktur,  wie  Temperierkammer, Spaltnachfuhrung  und
Normalkraftmessung, der des stand-alone-Gerates Uberlegen, vorausgesetzt es
stiinde Uberhaupt zur Verfigung.

Falls nicht gerade, erst mit der Erwdrmung einsetzende, chemische Prozesse, wie
z.B. Vulkanisation, gemessen werden sollen, ist davon auszugehen, dass die Probe
bei tiefen Temperaturen deutlich steifer ist als bei hohen. Als typisches Beispiel sei
hier die Suche nach der (selbstverstandlich  frequenzabhangigen)
Glasubergangstemperatur genannt. Die Leermessung sollte in diesem Fall im
wesentlichen der Ausgangssituation am Rampenbeginn oder kurz danach
entsprechen.

Zwei Leermessungsrampen nach bereits bekanntem Schema zeigen die
Abbildungen 6-10 und 6-11. Beide Leermessungen wurden direkt vor dem Start der
jeweiligen Pseudobeladenmessungen gemacht. Abgesehen davon, dass die
Wartezeiten fur die 2kHz-Messungen (bei beiden) zu kurz waren, tritt nichts

unerwartetes Neues auf.
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Abbildung 6-10: D*-Verlauf bei Temperaturrampe; keine Luftkihlung
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Da, wie bereits erwahnt, die meisten Proben bei hohen Temperaturen noch
Veranderung erfahren, beliebige Wartezeit deshalb nicht mdglich sind, ist mit einem
solchen Ausreil3en einzelner Frequenzen immer zu rechnen. Die Verspannung der
Speichen wirkt sich nicht im ganzen Bereich gleich aus. Blieben die anderen
Messfrequenzen im normalen Trend, kann diese einzelne ignoriert werden. Erneut
bestatigt sich die Notwendigkeit einer gewissen Frequenzdichte.

Was diese Messung auch nochmals deutlich bestatigt ist, dass der Fehler im Real-
und Imaginarteil getrennt betrachtet werden muss und ein hohe Steifigkeit im einen
den Fehler im anderen nicht reduziert. Auch zeigt der Vergleich zwischen beiden
Diagrammen (jeweils 2kHz) wie unterschiedlich sich die prinzipiell gleiche Situation
auswirken kann

Bis 1kHz sicher und eingeschrankt auch dartber hinaus, zeigt sich die Messung mit
Luftkihlung als deutlich zuverlassiger. Bei isothermen Messungen noch eine

Ermessensfrage, ist sie bei Temperaturrampen ein absolutes Muss.

6.3.2. Anderes Spinnenmaterial (Edelstahlspinne)

6.3.2.1. Edelstahlspinne ohne Luftkihlung

Da fiur den Leermessungsfehler bei Temperierung weniger die veranderte
Speichenharte, als vielmehr die unterschiedliche Ausdehnung in einzelnen Bereichen
des PRV verantwortlich sind, sollte Material mit weniger Warmedehnung einen
geringeren Gang der Relativspannung nach sich ziehen. Wenn, im aus Edelstahl
gefertigten PRV-Einsatz (fir CVOR), anstelle einer Spinne aus Aluminumlegierung
(h6herer Warmedehnungskoeffizient) eine aus gleichem Edelstahl gefertigte
eingebaut wird, sollten sich theoretisch die Verspannungen der Speichen reduzieren.
Das reale Verhalten des Edelstahl-PRV zeigt Abbildung 6-12. Da jede Spinne ihr
eigenes D, (Spinnensteifigkeit) hat, kann nur im Bereich vor dem beginnenden
Hauptresonanzanstieg (f;) verglichen werden. Fir die Aluminiumspinne (Diagramm
6-3) war dies bis 200Hz erfillt, fir die Edelstahlspinne nur bis 100Hz, weshalb diese

beiden Kurven (trotz unterschiedlicher Frequenz) verglichen werden.

120



- 150

1

Dol

- 100

B
1

Aaa, AAAAA
AAAA

_|

(]

3

©

|
|dssa

I/Urel(o)

re

U

AR PARIRERERENESENED 50

' 4
7 v 100Hz
0 200Hz

/ < 500Hz

1

1kHz

0 20 40 60 80
t/min

Abbildung 6-12: Anteilige Verdnderung der Relativspannung nach
Temperaturspringen; Edelstahlspinne ohne Luftkihlung

Einer Maximalabweichung von knapp 2% in der Aluspinne stehen 14% in der
Edelstahlspinne gegenlber. Fir eine Beurteilung der Qualitat der isothermen

Messung reicht dies aber nicht, dazu muss der Dpg.,q, -Verlauf, bei Messung

ausgewertet mit Leermessung bei Messtemperatur, betrachtet werden.

Vorher soll aber nochmals ein Blick auf die Messung in Diagramm 6-12 geworfen
werden: Die Gesamtabweichung an sich ist indiskutabel. Was das Verhalten der
Edelstahlspinne von dem der Aluspinne aber klar unterscheidet ist, dass ihre
Relativspannung nicht durchgéngig einem Maximum zustrebt, sondern dieses bei
Frequenzen unterhalb von f; sehr ziigig erreicht und dann wieder absinkt.
Offensichtlich wird der Vorteil des geringeren Warmedehnungskoeffizienten durch die
sehr viel geringere Warmeleitfahigkeit zunichte gemacht. Es entsteht in den
Speichen ein Warmestau, welcher die Spinneneigenschaften stark andert. Erst mit
der sehr spat einsetzenden Erwarmung des auleren Rings um die Spinne

entspannen sie wieder etwas und die Situation verbessert sich.
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Der geanderte Verlauf der 500Hz und 1kHz-Kurven hangen, soweit nicht aus dem
Edelstahlverhalten gleichbegrindet (wie tiefe Frequenzen) mit der insgesamt etwas

weicheren Spinne zusammen.
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Abbildung 6-13: D*-Verlauf nach Temperatursprung (Leermessung bei ca.
20min); Edelstahlspinne ohne Luftkthlung

Den fur die Messung wesentlichen Dj.,q, -Verlauf zeigt Abbildung 6-13. Im Bereich
zwischen 20 und 30 Minuten nach Heizbeginn ergeben sich sehr stabile Werte, auf
den ersten Blick ideal zur Messung. Da die Ursache hierfir allerdings nicht ein
eingetretener stationarer Zustand, sondern nur zwei sich ausgleichende gegenlaufige
Effekte sind, ist dieser Bereich nicht sicher zu treffen. Allein der Probeneinfluss auf
die Warmeverteilung in der Kammer kann ausreichend sein die Bedingungen
drastisch zu andern. Kleine Effekte haben in diesem System eine grof3e Wirkung. In

der Messung konnte sich dieses System deshalb nicht etablieren.
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6.3.2.2. Edelstahlspinne mit Luftkiihlung

Da die Edelstahlspinne zwar nicht insgesamt aber vereinzelt doch bessere

Eigenschaften gezeigt hat als die Aluspinne, soll sie auch noch mit Luftkiihlung

betrachtet werden.
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Abbildung 6-14: D*-Verlauf nach Temperatursprung (Leermessung bei ca.
20min); Edelstahlspinne mit Luftkihlung

Abbildung 6-14 zeigt diese Messung, welche trotz einer geringeren Veranderung der
Relativspannung (4% im Vergleich zu 14%; nicht dargestellt) gegeniber
Raumtemperatur keine stabile Zone erreicht. Positiv ist der verbesserte 1kHz-
Verlauf, auch insgesamt ist die Streuung nicht groRer als bei der Aluspinne.
Berucksichtigt werden muss, dass die weichere Spinne diese Effekte etwas geringer
widergibt als die steifere. Die hier verwendete Edelstahlspinne ist ca. 30% weicher
als die Aluspinne.

Vor einer endgtltigen Beurteilung soll auch noch die Messung mit Temperaturrampe

verglichen werden.

123



A 1 Temperaturrampe ca. -130K/h
*
*,
3 ***
o D' D"
1 .. * x| v v  100Hz
- Raeq b ¢ P 200Hz
T 24k Ty, <« <  500Hz
(-U ***444444 Yo
= At £ P 1000Hz
= ok Ty, * % 2000Hz
~ *K 44'4‘4 . *
3 14 A Ty
2 if?ﬁﬁ{ * A E
g *% XX * 4'4‘::
o Yoo "t Iy,
* W%«A\’ ** *****W 422 *
. . J DA A¢ > W, TR0 ﬁ{k Fidn XK
0« %Wuw\u\fguwmwwquwwmJ@s&sz%?‘fwqﬁﬁ Jw&zﬁ
* ek *
**********ﬂ*‘
-1

T
50 100 150 200

T/°C

Abbildung 6-15: D*-Verlauf bei Temperaturrampe; Edelstahlspinne mit
Luftkthlung

Vergleicht man Abbildung 6-15 mit den Abbildungen 6-10 und 6-11, so zeigt sich ein
insgesamt grolRerer Gang bis zur Raumtemperatur. Insgesamt machen die Kurven
aber den Eindruck eines Ubereinstimmenderen Verlaufs, in gewissem MalRe auch fir
die 2kHz-Kurve (3kHz wurde nicht gemessen).

Als Unsicherheit bleibt der Umstand, dass die Luftkiihlung nicht immer gleich stark
war, ein Manometer stand nicht zur Verfigung. Ebenso wenig die Moglichkeit die
Messungen nochmals systematisch zu wiederholen. Es musste deshalb teilweise auf
Messungen, welche zu unterschiedlichen Zeiten gemacht wurden zurtickgegriffen

werden.

6.3.2.3. Fazit

Die Edelstahlspinne zeigt vereinzelt bessere Eigenschaften als die Aluspinne,
insgesamt sind die Effekte aber gréer und deshalb der Punkt an dem sie sich

gegenseitig neutralisieren nur schwer zu treffen, was aber ohne Kuhlung fur die
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Funktion absolut notwendig ist. Insbesondere die verédnderliche Raumtemperatur
wirkt sich als genereller Offset stark aus. Vor allem bei grol3en Messserien bei
verschiedenen Temperaturen ist die unmittelbare zeitliche N&he zwischen Leer-und
Beladenmessung nicht immer gegeben. Ein deutliches Indiz sind Fehlverlaufe direkt
oberhalb f,. Bereits ein klimatisiertes Labor ware eine wesentliche Verbesserung.

Ein wichtiger Schwachpunkt im PRV sind Speichenresonanzen in Axialrichtung
(langere Seite des Speichenquerschnitts). Reduziert wurden sie durch die Erhéhung
der Speichen (Spinne 5mm dicker), bei entsprechender Verkleinerung der Breite. Der
Edelstahl wirkt nochmals versteifend, so dass bei weicherer Spinne eine hdhere
Frequenz erreicht werden kann.

Da die Fehler damit zu einem gewissen Grad erkennbar, im Hochfrequenzbereich
auch nicht gré3er sind als bei der Aluspinne, wurde fir manche Messserien die
Edelstahlspinne eingesetzt, alleiniger Standard wurde sie nie.

Entscheidende Verbesserungen waren wohl eher mit einer Spinne aus sich nicht
dehnendem Material wie der Eisen-Nickel Legierung Invar [11] zu erreichen. Dies
war angedacht, wurde aber bisher nicht umgesetzt. Ob dabei andere bisher noch
nicht bekannte Effekte auftreten wirden, kann deshalb nicht gesagt werden. Die
reine Warmeerweichung ware auf jeden Fall noch vorhanden aber vermutlich
tolerabel.

Letzte Mdglichkeit ware sonst die vollstandige, exakte Temperierung beginnend am
Schaft um damit alle Einflisse aul3er der Schaftresonanz auszuschalten.

6.4. Zusammenfassung der Anderungen am PRV

Die MaBnhahmen zur Reduktion des Temperatureinflusses wurden in diesem Kapitel
vorgestellt, andere Anderungen, dort wo sie vollzogen wurden, im Laufe
verschiedener Kapitel. Deshalb sollen sie an dieser Stelle nochmals
zusammengefasst werden.
Schaft:
e Verzicht auf Bohrungen im Schaft > Schaftresonanz hoher, groRerer
Messbereich
e |Isolierung (mit Platte zum Schutz der Spinne vor Verschmutzungen)
- Schaft wird etwas schwacher, aber Warmeeinfluss auf Spinne reduziert
e NaAachster Schritt: Keramikschaft - Schatft steifer, Warmeleitung geringer
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Spinne:

Hohere Speichen -> die im vergrolRerten Messbereich auftretenden
Schwingungen in axialer Richtung werden erst wieder bei noch hodheren
Frequenzen angeregt

Variation des Materials zur Reduktion der Verspannungen -> Versuche mit
Edelstahl nicht erfolgreich

Variation der Speichendicke -> unterschiedlich  steife Spinnen (25 -
1000Nm/rad) fur unterschiedliche Einsatze (beeinflusst Empfindlichkeit der
Messung), hohere Frequenzen werden nur ab gewisser Steifigkeit (>
60Nm/rad) frei von parasitaren Einflissen erreicht

Wechsel zu Kleber (fur Piezos) mit niedrigerer Aushartetemperatur - Gefahr
der Abldsung der Piezos geringer

Nachster Schritt: Material ohne Warmedehnung, Spinne mit ca. 200Nm/rad ->
weniger  Temperatureinfluss, stabil zu hohen Frequenzen ohne

entscheidenden Empfindlichkeitsverlust

PRV-Grundkoérper:

Schaftspannzange fur Rheometermessung
Luftkiihlung > Temperatureinfluss geringer, Luftstrom beeinflusst Spinne
Nachster Schritt: Entweder Kihlung wird Gberflissig durch Anderung des

Spinnenmaterials oder Volltemperierung

Messplatte:

Material mit niedrigerer Dichte (Aluminium), Platte nach auf3en kegelférmig
dunner werdend > niedrigeres Tragheitsmoment, damit hdhere

Schaftresonanz
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7.Der Schaft-PRV

Die Entwicklung des Schaft-PRV, welcher als neueste Entwicklung in diesem Kapitel
vorgestellt werden soll, begann erst 2009 und hat bisher nur Prototypen
hervorgebracht, die zwar eingeschrankt einsatzfahig sind, trotzdem aber nur als
Entwicklungsstufen betrachtet werden kdnnen. Als Nachweis des Funktionsprinzips
sind sie ausreichend. Deshalb wird dieses im Folgenden in getesteten Varianten
beschrieben und bewertet.

Daruber hinaus werden bisher nur angedachte Verbesserungsmdglichkeiten
diskutiert, ohne den Anspruch, damit bereits fertige Losungen zu prasentieren.
Notwendigkeiten werden klar formuliert, die Vorschlage zur technischen Umsetzung
dagegen sind auch nur als solche zu betrachten.

Da sich die zum Schafteinbau verwandten Rheometer in ihrem Funktionsprinzip*’
nicht vom Gemini unterscheiden, werden sie in diesem Kapitel nicht explizit
vorgestellt. Individuelle Unterschiede in der technischen Umsetzung werden, so sie

fur den PRV-Betrieb relevant sind, in diesem Zusammenhang erwahnt und erklart.

7.1. Grunde fur die Konstruktion des Schaft-PRVs

Aufgrund der klaren Trennung der Messsysteme ist der im CVOR (bzw. Gemini) mit
Temperierkammer  praktizierte  Basiseinbau die Ideallosung der PRV-
Rheometerkombination.

Die Gerate die mit dieser Endstufe der Temperierung ausgestattet sind bilden, falls
Uberhaupt im Angebot, nur eine Minderheit. Deshalb muss eine Méglichkeit gefunden
werden, den PRV auch in solche Gerate zu integrieren, an denen die Basisseite
durch die Temperiereinheit belegt ist.

Da im CVOR der Rheometerkopf nur wenige cm gefahren werden kann, besteht dort
keine Moglichkeit groRere Messsonden zwischen Schaftaufnahme und Probe zu
platzieren. Anders die Situation am Malvern-Kinexus, in dessen Konstruktion solche
Begrenzungen von Anfang an zu vermeiden versucht wurden. Das Kinexus soll

deshalb exemplarisch als Basisgerat fur den Einbau des Schaft-PRV stehen, auch

%" Was andere oder bessere Lésungen fur einzelne Funktionen nicht ausschliel3t.
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wenn diese Art Konstruktion auch in anderen Rheometertypen grundsatzlich maglich
ist. Als einzigem davon wurde im ARG2 von TA-Instuments getestet.

Ein prinzipieller Vorteil des Schaft-PRV besteht darin, dass die Gefahr einer
Verschmutzung der Spinne durch auslaufende Probenmaterialien, durch die

Platzierung des PRVs oberhalb der Probe, deutlich reduziert wird.

Abbildung 7-1: Schaft-PRV im Kinexus sowie mechanisches Ersatzschaltbild

Abbildung 7-1 zeigt den Schaft-PRV in der Ausfihrung mit Tragheitsbalken. In der
konkreten, auf dem Foto dargestellten, Variante ist der PRV frei drehbar, d.h. DA=0.
Das Kinexus stand nur fur kurze Zeit zu Testzwecken zur Verfiigung, weshalb ein
Foto des mittels Hilfsrahmens (endliches Da) fixierten Schaft-PRV, der momentan
mehr verwandten Ausflhrung, nur in einer Ersatzkonstruktion zur Verfigung steht.
Dieses zeigt Abbildung 7-2
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Abbildung 7-2 Schaft-PRV im Hilfsrahmen (auf Ersatzkonstruktion)

7.2. Konsequenzen des Schaft-Einbaus

Der Schaft-PRV wird mitten im Rheometer-Messsystem eingesetzt, was fir beide
Betriebsformen zum Teil gravierende Folgen hat.

Fir das Kinexus bedeutet es vor allem eine Erhéhung des bewegten
Tragheitsmomentes. Nicht mehr nur Antrieb (Motor) und Schaft missen jetzt
rechnerisch kompensiert werden, sondern zusatzlich der PRV. Grundsatzlich ist dies
zwar nichts neues, doch wegen der zunehmenden Dominanz der Tragheit wird die
Genauigkeit von Messungen bei hohen Frequenzen, vor allem an weichen Proben,
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stark eingeschrankt. Deshalb muss der Schaft-PRV kleiner dimensioniert sein als der
Basis-PRV (im CVOR).

Fur den PRV wiederum bedeutet genau diese Einschrankung Steifigkeitsverluste in
seiner Befestigung, die Annahme der vernachlassigbaren Nachgiebigkeit des PRV-
Grundkdrpers wird obsolet. Wird eine Anregungsspannung angelegt, so bewegen
sich nun nicht mehr nur Spinne und Schaft, sondern das Drehmoment wirkt
gleichermalRen auf den maximal endlich steifen und in der Realitat auch nur endlich

steif aufgehangten PRV-Grundkdrper.

7.2.1. Die Aufhdngung und ihre Steifigkeit

Bei der Messung mit Schaft-PRV muss nicht mehr das gegeniberliegende
Schaftsystem, welches hier im Regelfall wegfallt, korrigiert werden, sondern die
Aufhangung. Die annahernd unendlich steife Aufhdngung ist zwar das Ideal, da aber
die Nachgiebigkeit des (jetzt kleinen) Grundkdrpers mit eingeht nicht erreichbar.
Theoretisch misste am Aul3enring der Spinne selbst geklemmt werden, was aber
ohne diese mechanisch oder thermisch zu beeinflussen fast unmoglich ist.

Die prinzipiell einfachste realisierbare L(')'sung38 besteht, wie bereits im
Zusammenhang des Basis-PRVs diskutiert, in der drastischen Erhéhung des
Tragheitsmoments. Um den Kinexusmodus nicht unnétig zu belasten erfolgt dies
auch hier mittels eines demontierbaren Stahlbalkens (s. Abb.7-1). Da dieser Balken
allerdings durch seine Befestigung mittels Klemmung die Spinne selbst deformiert
hat, erwies sich diese als extrem temperaturanféllig, die bereits vordeformierten
Speichen reagieren auf Temperaturgradienten deutlich starker. Eine, dann andere
Werte ergebende, Kalibrierung hingegen war auch fir den deformierten PRV
maglich.

Eine Modifikation der Montage, ohne diese Deformation, ware sicher moglich, eine
Automatisierung nur sehr schwer. Deshalb wird diese Variante derzeit nicht weiter
verfolgt. In den Berechnungen zur Korrektur der Nachgiebigkeit der Aufhangung ist
sie aber prinzipiell enthalten und wird deshalb dort mit berlcksichtigt.

Geklemmt wird derzeit mithilfe eines an der Tube befestigten Hilfsrahmens, welcher

allerdings auch erst noch so modifiziert werden miusste, dass er die Sonde an einer

% Auch hier folgt daraus natirlich eine Verschiebung der unteren Messgrenze zu héheren Frequenzen
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Stelle fixiert, ab der deren eigene Nachgiebigkeit nicht mehr ins Gewicht fallt, d.h.
innerhalb des Messbereichs sollte sie keine Eigenresonanz  haben.
Selbstverstandlich muss auch diese Fixierung so beschaffen sein, dass die Spinne
nicht deformiert wird.

Als Hauptproblem dieser Klemmung mit Hilfsrahmen insgesamt hat sich ihre
Justierung erwiesen, weniger als 1/1000 Verkippung wurde selten erreicht. Der
Antriebsschaft, welcher im CVOR noch relativ gut zur Justierung zu gebrauchen war,
bietet im Kinexus zu wenig Widerstand. Die Normalkraftmessung findet im Bereich
des Luftlagers statt, weshalb es zwar Reibungsfreiheit aber keine Kippsteifigkeit
bewerkstelligt®®.

Die bei sehr guter Justage erzielte Spaltgenauigkeit von 20-50um ware fur die
meisten Proben akzeptabel (viele Proben sind schiefer), kann aber in der momentan
vorhandenen Entwicklungsstufe nur im Leersystem kontrolliert werden und wird
damit faktisch nichtreproduzierbar. Ein standiges Umschalten zwischen den
Messmaodi ist damit ausgeschlossen.

Doch selbst die direkte Abfolge von Leer- und Beladenmessung ohne
Zwischenoffnung der Klemmung scheitert am Umstand der so nicht funktionierenden
Normalkraftmessung. Bei Raumtemperatur konnte, nach Anpassungen in der
Kinexussoftware zwar mit Risiko (bis 300N Normalkraft) fir den PRV noch gemessen
werden, fur temperaturabhangige Messungen brachte auch diese Ldsung nicht
weiter.

Die Justierung konnte mittels elektronischen Positionssensoren und entsprechend
aufwendiger Steuerung der Klemmvorrichtung gel6st werden. Soll aber auch die
Normalkraftmessung und -steuerung permanent erhalten bleiben, wére eine
berihrungslose, ausschlieB3lich auf den Auslenkungswinkel wirkende Fixierung
optimal.

Der Steuermotor des Kinexus scheidet dafiir momentan aus, da er sich statisch nicht
als Feder verhalt (das Drehmoment, welches als Rickstellmoment wirken musste, ist
unabhangig von der Auslenkung) und die Steuerung fir den PRV-Betrieb zu langsam
reagiert. Eher moglich ware die Ausristung der PRV-Sonde mit

Permanentmagneten, welche durch Elektromagneten ausgerichtet werden. Die

% Hier wurden, bei der Konstruktion des Kinexus, die aus dem PRV-Einbau gewonnen Erkenntnisse
bzgl. der Tuberesonanz bei CVOR-Messung (5.2.1.2.) berlcksichtigt, das Kinexus zeigt diesen Effekt
nicht mehr.
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grofdte Herausforderung bedeutet es dann, ein Magnetfeld zu erzeugen, welches
Ruckstellmomente proportional zur Auslenkung bewirkt. Im Minimum braucht es eine

klare Nullposition.

7.2.2. Messung mit weich aufgehangtem PRV

Wie bereits erwahnt und im mechanischen Ersatzschaltbild (Abb. 7-1) dargestellt,
muss beim Schaft-PRV die Bewegung des PRV-Grundkorpers mitbertcksichtigt
werden.

Als zuséatzliche Grél3en kommen jetzt hinzu:

D,: Steifigkeit der Aufhangung (evtl. inklusive Klemmvorrichtung) und des Schaft-
PRV-Grundkorpers

0,: PRV-Grundkorper (evtl. beweglicher Teil Klemmvorrichtung) und aul3erer Tell

Spinnenarme

Die Ausgangsgleichungen (Differentiale bereits berechnet; analog Kap. 5.3.)

modifizieren sich damit zu:

(Dy — w*Oy) 94 = —Do(94 — 9o) — My, (7-1)
—w?B@ypg = —Do(@o — ¢4)—D1(@o — ¢1) + My, (7-2)
—w?*0@1¢1; = —D1(¢1 — o) — D* ¢y (7-3)

Woraus (s. Anhang E) folgt (Deformation der Spinne ist jetzt ¢, — @,):

Po— s (D4 — 0?0, — 2O, + D;)(D*+D; — w?@;) — D}

(7-4)

Ein Ergebnis, das zeigt, dass die Kalibrierung deutlich erschwert wird und evtl. in

mehreren Stufen ablaufen muss, zunachst mit wirklich fixiertem PRV-Korper.
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Differenz A zwischen beladener Messung und Leermessung:

_ M pn
D* Po—P4

M
A: An
Po—PA

(7-5)

D*=0

Woraus folgt:

D* = A((Dy — w*Oy — w?Oy + D;)(D; — w?©;) — D})?
" DZ(Dy — w20,)2 — A(Dy — w20, — w20 + D;)((D4 — w20, — 2@, + D;)(D; — w2O;) — D)

(7-6)

Diese im Vergleich zum Basiseinbau deutlich komplizierte Formel ruhrt von der
eindeutig veranderten Situation direkt am Ort der Anregung und Detektion her,
wodurch auch die Beschaffenheit der Spinne selbst mit eingeht.

Wirken sich die Veranderungen zur stand-alone-Version im Basis-PRV nur in der
Beladenmessung aus, so jetzt auch in die Leermessung. Und dies bei beiden
Messungen unterschiedlich.

Gultig ist diese Formel fur jedes D,. Ist es unendlich grol3, so vereinfacht sie sich zur
bekannten stand-alone-Form. Fur D, = 0 (frei drehbar evtl. mit Tragheitsbalken) kann
bei niedrigen Frequenzen nicht gemessen werden. Fur alle dazwischen liegenden
Werte von D, ergibt sich ein, im oder aul3erhalb des Messbereichs liegender, evtl.
nicht verwertbarer Abschnitt. De Lage aul3erhalb ist, wie bereits diskutiert, nur
schwer realisierbar.

Sind die Parameter gut bestimmt, kann zumindest der Einfluss aulRerhalb des
Resonanzbereichs korrigiert werden.

Da diese Auswerteformel im PRV-Programm bisher nicht umgesetzt ist, kann dazu
keine Messung und somit auch keine experimentelle Bestatigung gezeigt werden.
Samtliche Messbeispiele zeigen deshalb gute Messwerte nur in Messbereichen in

denen gilt:

|ID, — w?@,| >» Steifigkeit des anderen Teils des Systems
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7.3. Messbeispiele zum Schaft-PRV

Auch hier soll wieder exemplarisch das bereits bekannte AK60000 gezeigt werden.

"'qu “ow AK60000 verschiedene Schichtdicken
Ve
= vavrv
Vv'v
LI b%@( 1 n
1x10*4 Uog, oo

Vo — Referenz
v 100pm

1x10°

10 100 1000 f/Hz

Abbildung 7-3: AK60000 im Schaft-PRV mit Tragheitsbalken

Eine Messung im mit Tragheitsbalken ausgerusteten Schaft-PRV zeigt Abbildung 7-
3. Wie erwartet zeigen erst die Messpunkte bei hohen Frequenzen den der Probe
entsprechenden Verlauf.

Die generelle Abweichung der 500um-Kurve von den anderen beiden ist den starken
(zur Zeit der Messung noch nicht bekannten) Verspannungseffekten, aus der
Befestigung des Tragheitsbalkens herrihrend, geschuldet. Bereits das zur Montage
notwendige Anfassen des Schaft-PRV reicht aus um eine, die Messung stark
beeintrachtigende, Warmemenge zu uUbertragen. Der Peak bei der Hauptresonanz
(ca. 1, 2kHz) kann mit einer derart beeinflussten Leermessung erklart werden und
bestatigt deshalb die Vermutung.

In den, spater gemessenen und deutlich steiferen, dinnen Proben wirken sich die

thermischen Einfliisse weniger aus.
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Abbildung 7-4: AK60000 im mit Klemmung fixierten Schaft-PRV

Die Messung mit dem im Hilfsrahmen fixierten Schaft-PRV zeigt Abbildung 7-4. Die

Resonanz des Hilfsrahmens sollte, laut Rechnung, bei ca. 100Hz liegen, was

naherungsweise auch erreicht wurde. Der hier verwendete Hilfsrahmen besteht im

Wesentlichen aus Klemmzange und 3 diinnen Metallstiften, zur Verbindung mit dem

Rheometer (Abb. 7-2).

Gute Messwerte werden, auch hier, im Bereich oberhalb der Resonanz erzielt. Die

Abweichung darunter resultiert zumindest teilweise aus der Tatsache, dass die

Nachgiebigkeit des Rahmens nicht mal statisch bertcksichtigt wird.

7.4. Fazit

Nach den bisherigen Leer- und Beladenmessungen kann das Funktionsprinzip des

Schaft-PRYV als gesichert gelten. Bis zur Serienreife, auch nur im Sinne des Basis-

PRVs, bedarf es noch einiges an Entwicklungsarbeit.

Das Ziel dieses Kapitels (s. Vorbemerkung), das Funktionsprinzip soweit méglich

nachzuweisen und den Stand der Entwicklung zu zeigen kann trotzdem als erfullt

gelten.
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8. Messbeispiele

Die in diesem Kapitel gezeigten Messbeispiele sollen einen Einblick in die
messtechnischen Moglichkeiten der Geratekombination geben.

Im ersten Teilabschnitt stehen vor allem messtechnische Fragestellungen im
Vordergrund, weshalb interessante Aspekte der verwendeten Materialien allenfalls
am Rande diskutiert werden.

Im zweiten Teilabschnitt hingegen soll beispielhaft der Frage, des fiir den Bau des
PRV geeignetsten Klebers (Piezos auf Speichen der Spinne), nachgegangen

werden.

8.1. Kombinationsmessungen — Ubereinstimmung der

beiden Messmodi und Vorteile der Kombination

Anders als beim CVOR und anderen Rheometern, welche mittels einer Eichsubstanz
kalibriert werden, findet die PRV-Kalibrierung ausschlie3lich aus den
Leermessungsdaten statt. Was damit einerseits eine gewisse Unabhangigkeit von
der Genauigkeit der Eichsubstanzen schafft, verlangt andererseits eine viel prazisere
Modellierung und Justierung des PRV selbst. Eine Uberprufung seiner Ergebnisse
absolut, sowie der Reproduzierbarkeit einzelner Messungen ist deshalb notwendig.
Im Uberlapp zum noch sicheren Messbereich des Rheometers werden in erster Linie
dessen Messwerte zum Vergleich herangezogen. Fur héhere Frequenzen kommt, fur
Proben die dies erlauben, die Zeit/Temperatur-Superposition zur Anwendung (s. Kap.
2.5.).

Die gesonderte Betrachtung gerade der hohen Frequenzen ist notwendig, da viele
Fehler erst hier richtig zum Tragen kommen. Zum einen kénnen dies Justier- und
Praparationsfehler (schiefer Probenkérper), welche zu Kipp- und anderen parasitéaren
Schwingungen fihren, sowie im Verhalten der Spinne selbst begrindete
Abweichungen sein. Zum andern sind dies Geometriefehler, welche durch
zylindersymmetrische Probenverformungen (z.B. durch Normalkraft welche ein
Ankoppeln an die Messplatten sich stellen soll) im Gerat selbst hervorgerufen

werden”’, bei denen die Probentragheit (s. Kap. 2.4.) oft ein entscheidender Faktor

“© Andere zylindersymmetrische Abweichungen vom idealen Probenkdrper kénnen ebenfalls dazu
gezahlt werden.
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wird. Bei niederen Frequenzen spielt ihre Dichte keine Rolle. Spaltfehler gehen linear
ein, der Radiusfehler zwar in vierter Potenz mit R, beide aber immerhin im gesamten
Frequenzbereich gleich®'.

Die Korrektur der Probentragheit setzt exakte Werte voraus. Sind diese nicht
gegeben, wird aus der anfangs prozentual konstanten Abweichung (s.0.) pl6tzlich
eine dynamische, nicht nur den Betrag, sondern auch den Phasenwinkel
verfalschende. Vor allem das Hochfrequenzverhalten wird dann falsch
wiedergegeben.

Wahrend die erste Fehlergruppe (welche zu Gberwiegend nichtkorrigierbaren Fehlern
fuhrt) zu ihrer Vermeidung vor allem technisches Geschick und gut préaparierte
Proben, relativ unabhangig vom Verstandnis fur das PRV-Messprinzip verlangt,
fordert die zweite dieses sehr intensiv. Aus dem Verlauf der Messkurven muss
abgelesen werden, welche Parameter, zu denen dann auch die Schaftresonanz
zahlt, mussen wie angepasst werden. Dies selbstverstandlich nicht fur jeder
Messung einzeln, sondern begriindet fir eine ganze Messserie gleichartig. Einfacher
ist es natirlich, so mdglich, eine Probengeometrie zu wahlen, in der die Dichte nur
eine vernachlassigbare Rolle spielt.

Die folgenden Beispiele sollen einen Teil der Mdglichkeiten der Messkombination
demonstrieren und vor allem der Betrachtung der Ubereinstimmung der beiden
Messmodi dienen. Da es sich um Originaldaten aus Messungen mit verschiedenen
PRVs handelt, sind sowohl der Messbereich als auch die angewandten
Korrekturterme unterschiedlich. Dass hier auch &ltere Messungen, welche manche
mittlerweile selbstverstandliche Korrekturen vermissen lassen, gezeigt werden hat im
Wesentlichen zwei Griinde:

(1) gerade in der Anfangsphase der Kombination der beiden Geréte wurde die
Ubereinstimmung und damit die Genauigkeit des PRV intensiv untersucht,
spater dann als gegeben angenommen

(2) viele Auftragsmessungen, diese bilden den groRRen Teil der vorhandenen
Messdaten, bezogen sich nur auf den PRV-Bereich, da Rheometermessungen
oft vom Auftraggeber in Eigenregie durchgeflihrt wurden oder der Bereich
nicht als wesentlich erachtet wurde. Ein aktuelles Beispiel zeigt, dass dies
wissenschaftlich betrachtet nicht sinnvoll ist.

*! Abweichende Radien bedeuten oft auch, dass nicht mehr die ganze Probenflache die Platten
berthrt, weshalb die exakte Berechnung des Fehlers sehr kompliziert werden kann. Da allerdings an
dieser Stelle nur die Frequenzunabhéngigkeit (bis zum Auftreten parasitarer Effekte) begrindet
werden soll, wird auf nédhere Ausfilhrungen verzichtet.
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Da nicht die gemessenen Materialien, sondern die daran demonstrierten
Maoglichkeiten und Fragestellungen im Mittelpunkt stehen, folgt die Nummerierung
der Abschnitte nicht den Proben, sondern den betrachteten Aspekten.

Bsp.: 2K-Siloxangel (2002)

8.1.1. Uberprifung der Ubereinstimmung im Uberlappbereich
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Abbildung 8-1: Kombinationsmessung an Siloxangel; Originaldaten

Eine der ersten systematischen Kombinationsmessungen zeigt Abbildung 8-1.
Gemessen wurde ein Siloxangel bei verschiedenen Temperauren zwischen 150°C
und -20°C (CVOR) bzw. -40°C (PRV), von denen die dargestellten Kurven nur eine
Auswabhl bilden.

Die Ubereinstimmung zwischen beiden Messmodi ist zwar nicht im ganzen Bereich,
aber immerhin in einem hinreichend groRen Uberlappbereich gegeben. Nicht ganz
der Theorie entsprechend ist der Verlauf der 20°C-Kurve (grun), vor allem in J“, doch
bestehen diese Differenzen innerhalb und nicht zwischen den Messmodi. Bei einem
Beginn des PRV-Messbereichs erst zwischen 2Hz und 5Hz, sowie dem Ende des
CVOR-Messbereichs bereits bei ca. 20Hz, ist die durch die Kombination gegebene

Messbereichserweiterung umso naheliegender.
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Der Verlauf der PRV-Messkurven bei hoheren Temperaturen (bis 20°C) zeigt sich,
trotz fehlender Korrekturterme, als recht kontinuierlich, kritisch erst die letzten beiden
Punkte (nahe 1kHz). Bei -20°C und insbesondere -40°C, hervorgerufen durch die
jetzt wesentlich steifere Probe, sind die Unzulanglichkeiten des (nicht korrigierten)
CVOR, in seiner Funktion als PRV-Gegenstiick, deutlich zu erkennen, speziell bei
80Hz die Tuberesonanz und insgesamt die Nachgiebigkeit des oberen Schaftes bis
zur Klemmung. Liegt dessen Nachgiebigkeit deutlich oberhalb der der Probe, wird
fast nur noch sie gemessen. Da sie selbstverstandlich auch frequenzabhangig ist,
steigt das gemessene J‘ bei hohen Frequenzen an.

Eine Uberprufung der Messgenauigkeit mittels Masterung ist deshalb nur fur die vom
Gerat nahezu unbeeinflussten Messungen bei hohen Temperaturen moglich.

8.1.2. Uberprifung der Ubereinstimmung im

Hochfrequenzbereich durch Masterung
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Abbildung 8-2: Kombinationsmessung an Siloxangel; Masterkurve bei 20°C
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Den auf 20°C gemasterten Verlauf der in Diagramm 8-1 aufgetragenen Messungen
zeigt Diagramm 8-2. Um den Hochfrequenzverlauf prufen zu kdnnen, tragen die
einzelnen Punkte noch die zur einstigen Isotherme gehoérenden Farben.

Die genauere Betrachtung bestatigt das erwartete: der Hochfrequenzverlauf liegt,
soweit schon in den Isothermen als gut eingeschatzt, auf der Masterkurve. Einzig die
150°C-Kurve weicht schon ab dem viertletzten Punkt (erkennbar vor allem an J%)
etwas zu stark ab (Einfluss der Probentragheit). Die Abweichungen aus der
fehlenden CVOR-Nachgiebigkeitskorrektur bleiben.

Zumindest fur diese Probe werden die PRV-Messungen bestatigt. Da die wirklich
hohen Frequenzen hier nicht gemessen sind, bzw. einige der klassischen
Praparationsprobleme, durch die Aushartung direkt im Spalt, umgangen werden,

kénnen weitergehende Aussagen nicht gemacht werden.

8.1.3. Messung ohne Beeinflussung der Probe - Aushartung

Gerade dann von Vorteil ist das Prinzip zweier Messgerate an einer Probe dann,
wenn die Probe direkt zwischen den Messplatten ausgehértet werden soll. Neben
dem nur einfachen Aufwand erlaubt das, mit sehr kleiner Scheramplitude arbeitende,
PRV diesen Vorgang auch zu messen. Rheometermessungen, welche theoretisch
auch moglich waren, kénnten, wegen der deutlich hdheren Amplituden, den Prozess
beeinflussen.

Den Hartungsverlauf dieses Siloxangels*? zeigt Diagramm 8-3. Ab ca. einer Stunde
Messzeit ist der Messeffekt groR genug um korrekte Werte zu erzielen. Neben der
langen Aushartezeit (nach den gemessenen 20h immer noch nicht ganz
abgeschlossen), sticht vor allem das unterschiedliche Verhalten bei verschiedenen
Frequenzen ins Auge: andern sich die Eigenschaften, am starksten der viskose
Anteil, bei 2,51Hz noch sehr stark, so zeigt 1585Hz im Messzeitraum praktisch keine
Veranderung mehr.

Ab wann das Material als ausgehartet gelten kann hangt also wesentlich auch von

der Art der Beanspruchung ab.

*2 Das Siloxangel wird aus zwei Komponenten gemischt und dann innerhalb von weniger als einer
Minute in den bereits vorgeheizten Platten auf die Aushéartungstemperatur gebracht.

140



Siloxangel (r=20mm d=0,3mm) Aushartung bei 80°C
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Abbildung 8-3: Aushartung von Siloxangel

Bei verschiedenen Temperaturen ausgehéartetes Siloxangel

Ein weiterer interessanter Effekt, den die Messungen an diesem Siloxangel zeigen,
ist der Einfluss der Aushartebedingungen auf den Endzustand des Materials. Ein
Einfluss der deutlich die Notwendigkeit exakten, die Probe nicht beeinflussenden,
Arbeitens und Messens unterstreicht.

Masterkurven von unter verschiedenen Bedingungen (s. Legende) bereits vollstandig
ausgeharteten (60°C/18h, 80°C/20h beide vollstandig nachgehartet bei 150°C,
150°C/15h) Proben zeigt Abbildung 8-4. Je hoher die Temperatur und damit auch je
schneller der Vernetzungsprozess vonstatten geht, umso weicher die Probe bei
langsamer Beanspruchung.

Da das Hochfrequenzverhalten nur in wesentlich geringerem Malie vom
Aushartungsgrad (und damit auch -vorgang) abhangt, zeigt sich hier eine

Ubereinstimmung der Kurven.
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Im Gegensatz zur Masterkurve in Abbildung 8-2 wurden hier bereits erste, rein

statische (in J° konstanter Wert fir Nachgiebigkeit des CVOR abgezogen),

Korrekturen vollzogen.
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Abbildung 8-4: Siloxangel, 20°C-Masterkuren, ausgehéartet bei verschiedenen

Aushartetemperaturen

Bsp.: Hyaluronan (2009);

8.1.4.

CVOR-Infrastruktur fir PRV-Messung

Nicht immer wird die Kombination aus CVOR und PRV in Form des erweiterten

Frequenzbereichs gefordert. Zur Messung einer Hyaluronanlésung®® mittels PRV

war neben der Temperierung vor allem die Spaltnachfiihrung, geregelt auf

Normalkraft Null, gefragt. Um ein Austrocknen zu verhindern wurde die Probe mittels

einer Silikondlschicht (5mPas) abgedeckt. Mit dem PRV (anstelle der theoretisch

3 Da dieses Material in einer aktuellen Studie verwandt wird, kdnnen nahere Informationen zu

Konzentration etc. nicht gemacht werden.
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denkbaren reinen CVOR-Messung) wird wegen der deutlich niedrigeren Amplitude

gemessen.
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Abbildung 8-5: Hyaluronan, Temperaturrampe mit 40K/h

Ziel der in Abbildung 8-5 aufgetragenen Messung war es, den mit schrumpfender
Probendicke verbundenen Gelierungsprozess zu messen, wozu vor allem eine
Abkopplung verhindert werden musste, was durch die Kombination moglich wurde.
Da die interne Datenkopplung zwischen beiden Messmodi noch nicht realisiert ist,
sind samtliche Daten mit gleichem Spalt ausgewertet, was bei der unterhalb des
Ubergangs moglichen Genauigkeit nicht ins Gewicht fallt.

Die starken Schwankungen in der Punktdichte sind unterhalb 27°C der
Regelgenauigkeit der nur unzureichend mit flissigem Stickstoff unterstitzten ETC
geschuldet. Im Ubergang hingegen bestatigen sie den exothermen Charakter des
Prozesses.

Neben dem starken Sprung im Gelierungsprozess zeigt sich durchgehend die aus

der Erwarmung herriihrende Erweichung der Probe.
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Bsp.: AK 60000 (2010)

Als klassische Referenzprobe wurde das Silicondl AK 60000 im Rahmen dieser
Arbeit schon mehrfach verwendet. Hier soll es als Beispiel fur, zumindest im

Niederfrequenzbereich, viskos dominierte Materialien stehen.

8.1.5. Vergleich mehrerer Rheometer und PRVs
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Abbildung 8-6: AK60000 (RT); Geratevergleich (CVOR und AR-G2 mit PRV)

Das besondere an Abbildung 8-6 ist, dass sie nicht nur den klassischen Vergleich
CVOR-Basis-PRV zeigt, sondern zusatzlich noch die Messkurven des AR-G2 (TA-
Instruments) samt des darin getesteten Schaft-PRV. Wegen des geeigneteren
Mal3stabs wurde die Viskositat aufgetragen.
Diese  Messung soll, zusatzlich zum  PRV-Rheometervergleich, der
Gegenuberstellung von jeweils zwei unabhéangigen PRVs und Rheometern dienen.
Insgesamt zeigen alle 4 Kurven, auf3er an den jeweiligen Messbereichsgrenzen,
eine ordentliche Ubereinstimmung, die der PRVs ist sogar besser als die der
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Rheometer. Das neuere AR-G2 misst die hohen Frequenzen besser, als das durch
die Tube-Resonanz geschwachte CVOR. Der, mit offenem Schaft und
Tragheitsbalken eingesetzte Basis-PRV misst erst ab ca. 20Hz gut, wahrend der
Schaft-PRV um ca. 200Hz eine Licke aufweist. Beide kdnnen bei dieser Art Probe
ihren Messbereich bis 3kHz ausschoépfen.

Die Differenz zur Standardkurve kann kann sowohl in einer etwas hoheren

Messtemperatur, als auch einer anderen Charge des Materials begrindet sein.

Bsp.: Semicosil (2010)

8.1.6. Fehlende Ubereinstimmung zwischen den Messmodi -
Reproduzierbarkeit der Messungen

Neben der Ubereinstimmung zwischen den Geréten bzw. Messmodi stellt sich, vor
allem bei bereits fertigen elastischen Proben, die Frage nach der Reproduzierbarkeit
der Messungen. Denn die Differenzen der Messungen an verschiedenen Materialien
sollten im Material selbst und nicht in schlecht platzierten Proben begriindet sein.

Am Beispiel eines Siliconkautschuks wird dieser Frage nachgegangen. Die
Messreihe umfasst insgesamt 4 Proben (A, B, C, D) derselben Charge die alle im
urspringlichen Zustand und nach unterschiedlicher Lagerung gemessen wurden. Die
Messungen erfolgten Isotherm bei 5-6 Temperaturen zwischen -40°C und 150°C
sowohl mit PRV- als auch mit CVOR-Modus.

Abbildung 8-7 zeigt die noch ungelagerte Semicosilprobe (Eingangsmessung)
gemessen in beiden Modi. Stark auffallig ist die hier nicht gegebene
Ubereinstimmung der beiden Messsysteme, auf deren vermutete Ursache spater
noch eingegangen werden soll.

In der Annahme, dass das CVOR als kommerzielles, kalibriertes Gerat verlassliche
Werte misst, soll zundchst der Frage nachgegangen werden, ob sich die PRV-

Messungen zumindest in sich bestatigen.
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Abbildung 8-7: Semicosilprobe vor Lagerung; Gesamtbereich
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Abbildung 8-8: Semicosil, 4 Proben gleiche Charge im Vergleich bei 30°C
146



Die 30°C-Eingangsmessung aller vier Proben zeigt Abbildung 8-8. Samtliche Proben
wurden (PRV-Modus) mit Tragheitsbalken gemessen, A und B mit geschlossenem, C
und D mit offenem Schaft. Dies beeinflusst naturlich den Messbereich. Abgesehen
von Probe C passen alle Messungen sehr gut, doch selbst die Abweichung von C ist
immer noch deutlich kleiner als die zur CVOR-Messung. Die starke Streuung
zwischen 1 und 2 kHz deutet auf eine, gemessen am Zeitpunkt der Leermessung
veranderte, in diesem Fall erhohte, Raumtemperatur hin. A und B unterhalb 5 Hz
bestétigen eher das Erreichen der Messgrenze, die Proben sind in diesem Bereich
sehr weich.

Um einen realen Verlauf zu zeigen, sind einige der stark streuenden Punkte nicht,

wie bei Auftragsmessungen normal, gel6éscht.
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Abbildung 8-9: Semicosil, 4 Proben gleiche Charge im Vergleich bei 150°C und
-40°C

Noch ndher an der unteren Messgrenze (bzgl. Steifigkeit der Probe) liegen die
Messungen bei 150°C, die ebenso wie die bei -40°C in Abbildung 8-9 aufgetragen
sind. Der Imaginarteil streut unterhalb 10Hz, Probe B (rote Kurve) weicht relativ stark

ab, je weicher sich die Probe verhélt umso starker. Vermutliche Ursache ist eine
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falsche Wartezeit bis zur Messung. Gerade an solchen Proben bestétigt sich die
Notwendigkeit, alles zur Reduktion des Temperatureinflusses mogliche zu tun.
Ahnliche Qualitat, zum Teil sogar eine bessere, wie die 30°C-Kurven haben die bei
-40°C. Die hohere Probensteifigkeit nivelliert die prinzipiell ahnlich wie bei 150°C
liegenden Fehlereinflisse.

Mit Ausnahme von Probe B bei 150°C zeigen sich die Messungen als gut
reproduzierbar. Vergleicht man die PRV-Messungen mit den CVOR-Messungen
(beispielhaft in Abbildung 8-8), so stehen sie diesen in ihrer Ubereinstimmung nicht

nach.

8.1.7. Uberpriufung der Zuverlassigkeit der Messmodi durch
Masterung

Da die Differenz der Messwerte aus den beiden Messmodi nicht aus fehlerhafter
Messung und Auswertung zu resultieren scheint, soll die Masterung Aufschluss uber
die Zuverlassigkeit der Messungen geben. Dabei ist bewusst, dass die
Relaxationsprozesse in ruR3gefilltem (darum handelt es sich hier) Semicosil durch
den Fuller sehr stark beeinflusst sein kdnnen [22].

Die Masterung erfolgt sowohl fur die Gesamtkurve, als auch, da doch sehr
unterschiedlich, fur beide Messmodi getrennt. Diese zweite, an sich nicht zulassige
Methode, dient einzig und allein dem Zweck, herauszufinden, welche Methode die in
sich stimmigeren Ergebnisse liefert.

Die Masterung der Gesamtisothermen zeigt Abbildung 8-10. Im Bereich der hohen
Frequenzen (eher mit PRV gemessen) zeigt sich ein, abgesehen von bereits vorher
streuenden Punkten, recht gut Ubereinstimmender Verlauf. Anders die Situation im
Bereich der CVOR- Daten.

Da fur die Masterung vor allem die deutlich besser ausgepréagte Kontur im PRV-
Bereich verwandt wurde, muss Uberprift werden, wie sich die reinen CVOR-Kurven

zusammenfugen.
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Abbildung 8-10: Semicosil Probe D Masterung gesamt
"""""" Greeetestion s '---v-m-m-m-.«-l.x-‘%\\u.‘.ﬁm
) i"“\
' | Semicosil Probe D Masterkurven T
D— L "'V‘M;:" .
S~ &
35 M“‘“m
6 .
10 r \'v'
vvvvvvvvvvv%gb S
4" VVVOVw°vovvvvvr o W Dﬂm :% v
anu vvvv ggégﬁ ;7w
2 ° &DE o vV
dFD o
a T I
7 4 -
10 ¢ 3 lgAfHz 1 _
N B -1 1«
B T lgAJ/Pa 4
Ursprungstemperatur ~ 2} . E
150°C 5 1L 1T
+  95°C J'CVOR o I
30°C J" 0 . L L] I L] ] | " -
v -10°C = JPRV
06 oy 2 1000K/T 4
FERCRR R TT RTINS IR THT] NN S R A N T 11 ST N AR B 111 ST WSS R 171 SN S S S 171 NS U R ¥ 71 N S 08 8 TT1 M S NI F 171 M W
4 2 0 2
1x10 10 10 flHz 10

Abbildung 8-11: Semicosil Probe D Masterung getrennt
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Diesen reinen CVOR-Verlauf, nochmals im Direktvergleich mit dem reinen PRV-
Verlauf, zeigt Abbildung 8-11. Die Realteile allein lassen sich gut aneinander
anpassen. die Imaginarteile bilden genauso wenig wie in der Gesamtmasterung eine

Ubereinstimmende Kurve aus.

8.1.8. Ursachen fehlender Ubereinstimmung

Begriindet sein konnte die fehlende Ubereinstimmung im Einfluss der, gemessen am
PRV, sehr viel hheren Amplitude der CVOR-Messung.

| Semicosil Ampitudenabhéangigkeit bei 10Hz
"™ " )
A u an" "
© amunnn®”® -
& a® - " § E g EEEgER
=
JI
D JII
10° 1 L0 o "
- DDDDDDDDDDD
T T T T T
1x107° 1x10™ 10° y 107 10"

Abbildung 8-12: Semicosil, Amplitudenabhangigkeit bei 10Hz und
Raumtemperatur

Eine amplitudenabhangige Messung bei 10Hz zeigt Abbildung 8-12. Bis ca. 0,002
zeigt sich noch keine wesentliche Amplitudenabh&ngigkeit. Berticksichtigt man, dass

der lineare Bereich zu tiefen Frequenzen eher zu als abnimmt, kann dieser Bereich
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im ganzen Spektrum unterhalb 10Hz als linear angenommen werden. Die Streuung
unterhalb 0,005 resultiert aus der nicht ausreichenden Winkelauflosung des CVOR.
Die Amplitude der bisherigen Messungen bewegt sich zwischen 0,0005 und 0,002
dem Bereich also, in dem sich keine Amplitudenabhangigkeit zeigt. Selbst wenn
dieser Bereich Uberschritten ware, wirde die Probe weicher und nicht harter wie es
zur Begrundung der Differenzen notig ware. Mit der Amplitudenabhangigkeit lassen
sich die unterschiedlichen Ergebnisse also nicht erklaren.

Anders sieht es aus, wenn von einem langer anhaltenden Einfluss auf die Probe
durch die Rheometermessung ausgegangen wird und deshalb die PRV-Messung am
Ende der ganzen (an einer Probe durchgefihrten) Messreihe wiederholt und mit der

Anfangsmessung verglichen wird.
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; Semicosil Probe D Messungen bei 150°C
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Abbildung 8-13: Semicosil Probe D; Vergleich Anfangs- und Endmessung

Diesen Vergleich zeigt Abbildung 8-13. Probe D (gelagert bei Raumfeuchte) wird
standardmafig, beginnend bei 150°C, bei allen Temperaturen gemessen,
anschlieBend wieder auf 150°C aufgeheizt und erneut gemessen (rote Kurven). Auch
dieses mal PRV vor CVOR.
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Wahrend sich die CVOR-Messung gut reproduziert, hat sich die PRV-Messung
deutlich in Richtung CVOR-Werte verschoben. Die Realteile stimmen sehr gut
Uberein und deuten in Richtung einer langer anhaltenden Veradnderung der
Probeneigenschaften. Einen gewissen Versatz zeigen die Imaginérteile. Nimmt man
gewisse Verschiebungen im Bereich des Uberlapps an, was bei derart starkem
Frequenzgang gut vorstellbar ist, ergibt sich auch hier eine mogliche
Ubereinstimmung. Aufgrund der relativen Nahe beider Messungen und der strengen
Uberwachung der Bedingungen kann die Differenz der beiden PRV-Messungen
allenfalls zu kleinen Teilen auf das Gerat zuriickgefuhrt werden.

Ein strenger Beweis ist dieses eine Beispiel nicht, aber doch ein deutlicher Hinweis.
Auch die Verformung der Probe, hervorgerufen durch die zur Kopplung notwendige
Normalkraft, relaxiert erst im Zeitraum von Stunden oder gar Tagen wieder.

Eine Umkehrung der Reihenfolge wirde die Wahrscheinlichkeit Gbereinstimmender
Kurven deutlich erhdhen, die Probeneigenschaften aber vermutlich schlechter

bestimmen.

8.2. Kleber - Einsatz im PRV-Bau

Neben Flissigkeiten und bei Raumtemperatur gummielastischen Proben gehoren
Kleber zu den haufiger gemessenen Materialien. Da Kleber sehr steif sind und
normalerweise auch in sehr dinnen Schichten eingesetzt werden, spielt die
Probentragheit, zumindest in ausgehartetem Zustand, meist keine Rolle. Durch die
Aushartung im Gerat selbst, welche haufig mit gemessen wird, sind auch alle
Praparationsfehler, aul3er der Geratejustierung, eliminiert. Die meist kleinen Radien
bendtigen Probenplatten mit nur sehr geringem Tréagheitsmoment, was die
Schaftresonanzen hin zu hohen Frequenzen verschiebt. Die sehr hohe Steifigkeit
reduziert der Einfluss der Leermessung, erweitert dafur aber den Storbereich der
Tuberesonanz, bzw. den mit offener Schaftklemmung nicht messbaren Bereich.
Gewohnlicherweise  erwartet man also einen Messbereich welcher in
niederfrequenten Regionen eingeschrankte, daftr aber in hochfrequenten umso
bessere Ergebnisse zeigt.

Interessant sind speziell Epoxidharzkleber, weil sie teilweise als Piezokleber in der

Spinne verwendet werden.
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Die vorgestellten Messungen beschrénken sich Gberwiegend auf den PRV-Modus,
konnten aber ausgeweitet werden. Aushartungsmessungen profitieren generell von

vorhandener Normalkraftmessung und evtl. Spaltnachfihrung.

8.2.1. DELO-DUOPOX 6950 (2006)
1 DELO-DUOPOX 6950 Aushartung r=4mm d=1mm Raumtemperatur
10°4 .
S . J' 30Hz
107 - " « J 300Hz
J'" 3000Hz
10_8—: ..,
10° 5 J' (volle Symbole)
J"(offene Symbole)
T T T T T
0 5 10 15 20 25

t/h

Abbildung 8-14: DELO-DUOPOX 6950 Aushartung (bei RT)

Die Aushartung von DELO-DUOPOX 6950 zeigen Abbildungen 8-14 und 8-15. Zum
Zeit,

Frequenzscans zu verschiedenen Zeiten. Die Schichtdicke ist mit 1mm relativ dick

einen bei konstanter Frequenz Uuber der zum andern als komplette
gewahlt, was messtechnisch betrachtet vor allem fur die ausgehartete Probe eine
optimale Geometrie bedeuten sollte. Warum die Kurven oberhalb 2kHz einen Verlauf
zeigen, der so nicht sein darf (Probe wird wieder weicher), kann nicht mehr sicher
gesagt werden. Vermutlich setzt eine Kippschwingung ein.

Im technischen Datenblatt [12] wird die Aushartezeit mit 24 Stunden (bei 23°C)
angegeben, ein Wert der aus dieser Messung nicht exakt bestatigt werden kann, evtl.

wegen zu geringer Raumtemperatur. Fir die meisten Einsatzbedingungen ist aber
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auch der nach 24h erreichte Zustand ausreichend, kdnnte die Nachhartung bereits

unter Einsatzbedingungen stattfinden.

10° DELO-DUOPOX 6950 Aushartung r=4mm d=1mm Raumtemperatur
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Abbildung 8-15: DELO-DUOPOX 6950 Aushartung (bei RT)

Fur den PRV-Bau wéare die Aushartezeit, auch wenn eine Kalibrierung damit erst
deutlich spater als 24 h erfolgen konnte, akzeptabel. Wesentlicher sind der
Endzustand bei Raumtemperatur und bis ca. 10K dartber, dem Temperaturbereich
also, den der PRV (bzw. seine Speichen) bei Messung tatséachlich annimmt. Werden
die Piezos samt Klebung hoheren Temperaturen ausgesetzt, darf zwar die
Messgenauigkeit abnehmen, dauerhafte Schaden sollten dadurch aber nicht
auftreten. Fur Epoxidharzkleber ist dies bis zum Gummiplateau der Fall.

Einen Gesamtscan bei Raumtemperatur zeigt Abbildung 8-16. Die Daten stimmen
gut mit dem angegebenen E-Modul (800MPa) Uberein. Trotz der relativ grof3en
Schichtdicke streuen die Rheometerdaten extrem, die Deformation von ca. 2*107
(bei 10kPa Schubspannung) ist offensichtlich zu niedrig, bestatigen die PRV-
Messung aber grundsatzlich. Die Abweichung oberhalb 2kHz zeigt sich, je steifer

die Probe, desto deutlicher.
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DELO-DUOPOX 6950 Frequenzsweep
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Abbildung 8-16: DELO-DUOPOX 6950 (ausgehéartet) bei Raumtemperatur
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Abbildung 8-17: DELO-DUOPOX 6950; Temperaturrampe
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Eine Temperaturrampe zeigt Abbildung 8-17. Die Glastibergangstemperatur bei 57°C
kann, da der Effekt an sich frequenzabhangig ist, auch nur ungeféhr bestétigt
werden. In den im PRV-Einsatz wesentlichen Eigenschaften zeigt er sich aber bis ca.
35°C nahezu stabil.

8.2.2. UHU plus endfest 300; Aushéartung bei 85°C (2008)

Als Kleber tatséachlich zur Anwendung gekommen ist UHU plus endfest 300 [13]. Der
vorher verwendete Silberleitkleber wurde ersetzt wegen der zu hohen
Aushéartetemperatur, infolge derer es bei und nach Abkihlung, wegen der
unterschiedlichen Warmeausdehnungskoeffizienten, unweigerlich zu starken
Spannungen zwischen dem Speichenmaterial und den Piezos kam. Fuhren diese
Spannungen bis zur Ablésung, so wird die Spinne unbrauchbar.

Aus diesem Grund wird der UHU auch nicht bei maximal erlaubter
Aushartetemperatur ausgehértet, obwohl dies zu einer hoheren Festigkeit fihren

wiuirde, sondern nur bei ca. 85°C.

UHU plus endfest Aushértung 85°C r=3mm d=0.2mm
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Abbildung 8-18: UHU plus endfest 300 Aushartung
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Die nach ungefahr 30 Minuten vollstandig abgeschlossene Aushartung zeigt
Abbildung 8-18 (die Zeitangaben beziehen sich auf einen Mittelwert der ca. 6,5min
dauernden Frequenzscans). Da samtliche, auch die letzten uUbereinstimmenden
Kurven, bei Aushartetemperatur gemessen wurden muss, um mit anderen Klebern
vergleichen zu kénnen, der ausgehartete Kleber bei verschiedenen Temperaturen

(insbesondere RT) gemessen werden.

UHU plus endfest 300 r=3mm d=0.2mm
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Abbildung 8-19: UHU plus endfest 300 (ausgehértet bei 85°C); verschiedene
Temperaturen

Diese Messungen zeigt Abbildung 8-19, Temperaturscans bei verschiedenen
Frequenzen liegen nicht vor.

Bis 43°C, eingeschrankt auch noch bei 53°C lasst der (flache) Verlauf noch recht
gute, gleichbleibende Klebeeigenschaften erwarten. Deutlich bessere, als das
Datenblatt erwarten lasst.

Noch zu bestimmen waren die Eigenschaften von raumtemperaturgehartetem
Kleber.
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8.2.3. J-B Weld AUTO Weld (2010)

Vom Aspekt der Warmeausdehnung betrachtet,

ist

eine Aushéartung bei

Raumtemperatur ideal. Da das Datenblatt [14] eine hervorragende Eignung erwarten

lasst, wird der Kleber von J-B Weld auf seine Eigenschaften gepriift.

J-B Weld AUTO Weld
Aushartung bei RT (26°C) r=3mm d=0,1mm

o

J' (volle Symbole)
J"(offene Symbole)

= J 30Hz

« J 200Hz
J'" 500Hz

v J 1100Hz

Abbildung 8-20: AUTO Weld, Aushéartung (bei RT)

Den Aushartungsverlauf zeigt Abbildung 8-20. Der Prozess ist zwar am Ende der

Messung noch nicht ganz abgeschlossen, dieser Kleber zeigt aber schon deutlich

frher als DELO-DUOPOX gute Klebeeigenschaften, was allerdings auch durch eine

geringfugig erhéhte Raumtemperatur beeinflusst sein kdnnte.

Einen deutlichen Blick auf Starken und Schwachen der Klebermessung im PRV gibt

Abbildung 8-21, welche einen Frequenzscan bei Raumtemperatur zeigt. Die dinne

Schicht (realistische Kleberschichtdicke) bewirkt ein relativ hohes D* von ungefahr

500-700Nm/rad. Der extremen Ausweitung des Bereichs der Resonanzen von Tube

und Tragheitsbalken stehen gute Werte um 5Hz und bis knapp 4kHz gegeniber. Da

die Messung den Glasubergang noch nicht erfasst (obwohl J* ihn bereits andeutet),

konnte noch problemlos interpoliert werden.
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Abbildung 8-21: AUTO Weld (ausgehértet) bei Raumtemperatur
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Abbildung 8-22: AUTO Weld (ausgehartet), Temperaturrampe
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Das Verhalten des Klebers kann also zumindest bei Raumtemperatur als nahezu

Frequenzunabhangig bezeichnet werden.

Dass der Glasubergang bereits knapp oberhalb der Raumtemperatur einsetzt zeigt

Abbildung 8-22. Immerhin bis ca. 300°C reicht das gummielastische Plateau. Eine

Depolarisierung der Piezos wirde also eher geschehen, als dass der Kleber sich

|0st.

Positiv zu bemerken ist das, im Vergleich mit den anderen beiden Klebern, deutlich

steifere Gummiplateau.

8.2.4. Klebervergleich

Klebervergleich:
Temperaturrampe 2K/min 30Hz

J' DELO-DUOPOX
J' UHU Plus endfest 300
J' J-B Weld AUTO Weld

J/IPa

1x10

O

J' (volle Symbole)
J"(offene Symbole)

60

80 'T/°C1c|>o

Abbildung 8-23: Vergleich Temperaturrampe von drei Klebern
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Da das Ideal allerdings ein méglichst fester Kleber im relevanten Temperatursegment
ist, werden zum Vergleich alle drei Kleber* bei 30Hz von Raumtemperatur (oder
tiefer) bis durch den Glasiubergang (sofern Daten vorhanden) aufgetragen.

Als logische Folgerung dieser Auftragung, Abbildung 8-23, muss eindeutig UHU Plus
als geeignetster Kleber fir die PRV-Piezoelemente gesehen werden. Entscheidend
ist die deutlich héhere Glasiibergangstemperatur®, welche die Verwendbarkeit des
PRV auch bei hoheren Speichentemperaturen sicherstellt.

Fur einen erweiterten Vergleich waren Daten von raumtemperaturgeharteten UHU

Plus sinnvoll, die, wie bereits erwahnt, leider nicht zur Verfigung stehen.

** Da bei der Fertigung unterschiedliche Aushartebedingungen erfiillt werden koénnen, ist dieser sich
rein auf den jeweiligen Endzustand beziehende Vergleich erlaubt. Die individuellen
Aushéartebedingungen sind im jeweiligen Abschnitt beschrieben.

*® Eine hohere Glastibergangstemperatur allein sagt noch nichts Wesentliches aus, dies sieht man
am Vergleich von DUOPOX und AUTO Weld. Bei nahezu identischem Verlauf zwischen 30 und 60°C
liegt die Glasubergangstemperatur des DUOPOX nur deshalb héher weil er in ein héheres (weicheres)
Gummiplateau mindet.
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9. Dielektrische Messungen im PRV

Neben dem klassischen PRV-Aufbau wurde auch ein solcher Aufbau entwickelt,
welcher, ebenfalls an der gleichen Probe, zusatzlich dielektrische Messungen

ermoglicht.

9.1. Dielektrischer Messaufbau im PRV

Masse i Oberer Schaft
«— Obere Messplatte
Elektrische e «——— Probe
Isolierung ¥ Untere Messplatte
\Thermoﬂjhler

Messkabel
— —

Unterer Schaft

Abbildung 9-1: Dielektrische Messung, schematischer Aufbau

Ein PRV-Spezialaufbau, in Abbildung 9-1 schematisch dargestellt, erlaubt es nicht
nur den Messbereich des Rheometers durch das PRV zu erweitern, sondern auch
zusatzlich dielektrische Messungen an der Probe durchzufihren.

Die Probe wird als Dielektrikum zwischen die beiden als Kondensatorplatten
wirkenden Messplatten gebracht und ein oszillierendes elektrisches Feld angelegt.
Die Besonderheit dieser PRV-Variante ist, dass ihre Messplatte vom Untertell
elektrisch isoliert und an den Eingang des Lock-In-Verstarkers angeschlossen ist und
ihr oberer Schaft auf Erdpotential liegt.

Der Anschluss des PRV an den Lock-In ist in Abbildung 9-2, dem Schaltbild des fur
dielektrische Messungen verwandten Messaufbaus gezeigt. Der in Abbildung 9-1
dargestellte Ausschnitt umfasst ausschliel3lich den rechts unten liegenden Bereich

des Schaltbildes (Kabel, Probe und Massepotential).
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Abbildung 9-2: Dielektrische Messung, Schaltbild

Fur die Impedanzen gelten folgende Werte:
®  Zkabel = Ckabel= 700pF (Impedanz des Messkabels)
e Z,=Ry=10MQ (Eingangswiderstand des Lock-In-Verstarkers)

o Zwi=Crei= 1nF (Referenzimpedanz)

9.2. Dielektrische Messung

9.2.1. Das Prinzip der dielektrischen Messung

[20: Kap.2] In Untersuchungen zur dielektrischen Relaxation betrachtet man die
Reorientierung permanenter molekularer Dipolmomente dielektrischer Substanzen in
einem aul3eren elektrischen Wechselfeld, welches in diesem Fall die Stoérung des
Systems darstellt.

Unter Annahme von:

E°(t) = Egei“’t (angelegtes elektrisches Feld) (9-1)

und: D (t) = D;e(ia’t_é) (dielektrische Verschiebung) (9-2)

gilt im zeitabhangigen elektrischen Feld fur die komplexe Dielektrizitdtskonstante

auch dielektrische Funktion genannt:

D'(t) =g,6 (@E (t) mitt & (0)=¢"(0)-is"(w) (9-3)
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Analog zur PRV-Messung gilt (0 : Winkel um den D* gegenliber E* verschoben ist)

&'(w) =¢g,c0s(0(w)) sowie &"(w) = g, sin(d(w))

e'(w

mit: ( ) = tan(o(w)) (dielektrischer Verlustfaktor) (9-4)
&'(w)

bzw. o(w) (dielektrischer Verlustwinkel)

9.2.2. Messung mit PRV-Programm

Wie im (rheologischen) PRV-Modus besteht auch die dielektrischen Messung aus
einer mit Hilfe eines Lock-In-Verstarkers gemachten, Kombination aus Leer- und
Beladenmessung®®. Die parallel zur Probe geschalteten Impedanzen heben sich
damit auf und in die Auswertung fliel3t deshalb nur Z.(=C) ein.

Wird mit PRV-Programm gemessen, so gilt bei richtiger Wahl der Parameter (siehe

Anhang):

4
(M) B [hj - {ij B (i] - 7ZR (GIPSEUdo+iG|'pseudo)
Ui loaded Ui empty Ur loaded U empty 2dEK (9-5)

Gpseudo ISt bei dieser Messung eine fiktive gerateinterne Grof3e, bestimmt analog zu G
bei PRV-Messung.

C,.R?
Mit der Wahl von (im PRV-Messprogramm): EK = rzef (9-6)
€o

(EK ist in dieser Anwendung die, als Analogon zur PRV-Kalibrierkonstante/Kap.4.6.

gewahlte, ,dielektrische Kalibrierkonstante®)

und: Phase=0
folgt die Entsprechung:  &'=1=G ¢4 (©-7)
g'=G pseudo (9-8)

In der Ergebnisdatei flr dielektrische Messungen werden nur noch &'-1 und &"

angezeigt.

*® In manchen, anderen Aufbauten werden Leer- und Beladenmessung auch an zwei identischen
Aufbauten gleichzeitig gemacht.
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9.3. Beispiele dielektrischer Messung

Eine einfache Prifung der Messgenauigkeit kann mit einem Silicon-Oel erfolgen, wo
bekannt [18] ist, dass die Dielektrizititskonstante im hier relevanten
Frequenzbereich praktisch unabhéngig von der Frequenz ist (¢= 2,9 und ¢ sehr
klein).

10*
¥ Dielektrische Messung an AK 500 und Undecanol
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Abbildung 9-3: Dielektrische Messung an AK 500 und Undecanol

Abbildung 9-3 zeigt u.a. eine Messung am Siliconél AK 500. Der angedeutete
Anstieg des Imaginarteils zu tiefen Frequenzen hin ist auf ionische Verunreinigungen
zuruckzufihren, denen eine Leitfahigkeit ¢ zugeordnet werden kann, fur die gilt [21]:
o =iwe" (9-9)

Als weiteres Messbeispiel zeigt Abbildung 9-3 Undecanol, wo sich der Realteil im
hier untersuchten Frequenzbereich ebenfalls unabhéngig von der Frequenz zeigt.
Aufgrund der hier vorliegenden OH-Gruppen ist jedoch eine ho6here
lonenkonzentration als Verunreinigung zu erwarten, was den weit hoheren &" -Daten
entspricht. Es ist auch deutlich zu sehen, dass die Leitfahigkeit ¢ unabh&ngig von

der Frequenz ist, was bedeutet, dass &" reziprok zur Frequenz ist (siehe oben).
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. Dielektrische Messung an PVAC
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Abbildung 9-4: Dielektrische Messung an PVAC

Leitfahigkeit durch ionische Verunreinigungen zeigen auch Polymerschmelzen
oberhalb der Glastemperatur. Als Beispiel ist eine Messung an Polyvinylacetat bei
170 °C in Abbildung 9-4 aufgetragen. Die Glastemperatur von PVAC ist 40 °C [19].
Durch Messung dieser Leitfahigkeit kdnnen beispielsweise chemische Reaktionen,

wie Vernetzung, Degradation usw. Gberwacht werden.
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10. Zusammenfassung und Ausblick

Im Rahmen dieser Arbeit wurden verschiedene Moglichkeiten vorgestellt, den
Messbereich von herkdbmmlichen Rheometern zu erweitern. Den Schwerpunkt bildet
die Erweiterung des Frequenzbereichs (bei oszillatorischer Messung) mittels PRV in
den kHz-Bereich, bei nur einer Praparation.

Es konnte gezeigt werden, dass der PRV sowohl auf der Gegenseite des
rheologischen Messsystems (,Basis-PRV®, nur mit Temperierkammer), als auch in
das System direkt integriert werden kann (,Schaft-PRV*, prinzipiell fir alle
Temperiersysteme moglich). Diese Integration ist méglich, ohne die eigentliche
Rheometerfunktion wesentlich zu beeintrachtigen. Beide Systeme fordern eine zwar
aufwandige, fur weite Teile des Messbereichs aber mogliche rechnerische Korrektur.
Ermdglicht wurde dies durch die Modellierung der rheologischen Gesamtsysteme als
dynamische Drehschwingsysteme.

Am PRV selbst konnten entscheidende Verbesserungen vorgenommen werden,
welche die Einsatzmoglichkeiten sowohl im stand-alone-Betrieb, als auch in der
Rheometerkombination erweitern. Ein noch nicht zufriedenstellend gelostes Problem,
stellt der Einfluss der ins PRV stromenden Warme dar. Ungeregelte Kuhlsysteme
kénnen ihn zwar begrenzen, doch sind gleiche Bedingungen (Temperatur und —
vorlauf) fur Leer- und Beladenmessung bei den meisten Proben zwingend.

Anhand von Messbeispielen konnten sowohl der erweiterte Messbereich (Rheometer
plus PRV), als auch die Vorteile und erweiterten Moglichkeiten, die sich fur eine reine
PRV-Messung (mit ihrer deutlich niedrigeren Anregungsamplitude, die die Probe in
keiner Weise beeinflusst) durch die Nutzung der vom Rheometer zur Verfiigung
gestellten Infrastruktur ergeben, gezeigt werden. Die weitgehende Ubereinstimmung
der Messung mit beiden Messmodi wurde demonstriert, aber auch Grinde fur ewvtl.
Abweichungen diskutiert.

Anhand dieser Ergebnisse kann der integrierte PRV als deutlicher Wertgewinn fur
kommerzielle Rheometer bestatigt werden.

In Zukunft muss der PRV mit, in ihrer Wirkung weitgehend temperaturunabhangigen,
Materialien fir Spinne und Schaft optimiert und/oder eine echte geregelte

Temperierung implementiert werden. Ziel ist es, samtliche Messungen bei denen mit
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gleicher Messplatte gearbeitet wird, unter Verwendung nur einer Leermessung
machen zu kdnnen.

Ein weiterer wichtiger Schritt ist die Konstruktion einer prézisen, automatisierbaren
Arretierung, sowohl fir den Schaft-PRV, als auch, im Falle des Einsatzes eines
Basis-PRV, fir den oberen Schaft. Neben sehr steifen Arretierungen, welche nur
sehr schwer erfullbare Bedingungen an die Justage stellen, kann auch mit
weicheren, klar modellierbaren Systemen gearbeitet werden.

Ein dritter Schritt ist, den Messbereich jenseits der Schaftresonanz(en) zu
erschlieen. Erste Versuche mit sehr steifen Spinnen (ca. 1000Nm/rad) ergaben
zwar ordentliche Werte fur Leer- und Beladenmessung, fur den Schermodul etc. aber
deutliche Abweichungen vom erwarteten Verlauf. Dieser wurde teilweise mittels
Masterung, teilweise mit anderen Messgeraten (s. Einleitung) bestimmt. Aufgrund
ihrer Unzulanglichkeit werden die bisherigen Ergebnisse in dieser Arbeit nicht
prasentiert.

Ein ebenfalls erst marginal bearbeitetes und deshalb noch weiter zu untersuchendes
Arbeitsfeld ist das der direkten Kombination beider Messmodi, beispielsweise PRV-
Messung an einer gescherten Probe.

Neben der, fur Rheometer ebenfalls immer wieder notwendigen, Entwicklung
weiterer Probenhalter (welche z.B. Feuchtigkeitsdiffusion, UV-Einfluss etc.
ermdglichen), auch mit anderer als Platte-Platte-Geometrie, was andere Terme zur
Korrektur der Probentragheit erfordert, sind vor allem Arbeiten an der Messsoftware
notwendig. Neben der direkten Weiterentwicklung, welche vor allem mehr
Laufstabilitat, sowohl fir kritische Messpunkte*” als auch aktuelle Betriebssysteme,
bringen soll, ist eine Integration ins Messprogramm des Rheometers sinnvoll. Diese
Integration dient nicht nur der Nutzerfreundlichkeit, sondern tragt auch dazu bei, da
sie den Einsatz automatischer Sicherungssysteme ermdglicht, Beschadigungen zu
verhindern. Daruber hinaus sollen wichtige Daten wie Temperatur, Normalkraft und
Spalt auch im PRV-Programm verwertet werden kénnen und ein evtl. automatisierter
Wechsel zwischen den Messmodi ermoglicht werden. Letztlich leistet damit auch die
Software ihren Beitrag dazu, dass aus zwei Messgeraten tatsachlich eines werden

kann.

*" Die aktuelle Software ist nur bedingt in der Lage sich auf unerwartetes Verhalten des Systems
einzustellen (z.B. zu hohe Amplitude im ersten Messpunkt).
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Anhang A: Herleitung der Kalibrierfunktion

PRV bei Leermessung:
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B 1
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Unter Bericksichtigung von: ©, =0, + 0,

1
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Da weder ¢, noch My, direkt messbare GroR3en sind, setzen wir (vergleiche [2]):
MAn = ElUAn Und (poe_iao = EZUAb e_iao
dann erhalten wir mir EK = % und U, = ZL” der eigentlichen Messgrolie
2 An
¢Oe_iao _ Urele_m0
M,,  EK
und damit (4-12):
‘Urel‘: EK 5 0
D,~@*(®, + O, +©,) + (©;+6r) a)z(l—a)l;z [1—12]] +| D"+ ©, +6r) a”
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Anhang B: Berechnung von O aus wg

Als Ausgangsgleichung dient:

EK
‘U rel ‘ =

2

, 0, +0 " 1 " 0, +0 "
D,-0’ (@, +0O, +0;)+ - ( T)Z : a)z[l— 1 [1_4(?2}} +| Dy 5 ( T)z - (3
o' 1 o, ® N o' 1 o, v
I-— |11z T an? I-— |11 Ry
® 4Q; 'Qy © 4Q; ©'Q

(1)

Die Lage der Hauptresonanz wg*8, ist definiert als Maximum von |U|. Dies wird an
der Stelle erreicht, an der der Nenner der rechten Seite von (1) minimal wird.

Ohne Dampfung im Schaft, d.h. Q; — oo ist die Vereinfachung klar, aus dem einstigen
Imaginarterm bleibt nur das Konstante D,", letztlich der verbleibende Wert bei w,.

wo kann deshalb ohne Probleme aus der Bedingung des Betragsminimums des

einstigen Realteils

2
DO'—a)OZ((»DO+®S+®T)+a)‘)(@S +2®T) =0
_@
2
“ 2)
berechnet werden.
Mit : D, = (®, +©) folgt:
2
1 a) (®S+® )
D, —w§(®0+®s+®T)—_wzg® e )T+D =
0 S T 1
@5 (O, +0r)
4 2
1 a) (®S+® )
D, —w§(®0+®s+®T)—(D fwz(@ +T® )):o
1 0 S T

*® w, meint hier tatsachlich nur die Lage, nicht die Breite.
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umgeformt zu:
DoD; — w§[D1(8g + 05 + O1) + Dy (05 + 01)] + w§ (05 + 07)? + w0y (05 + Or) —
w5 (05 +07)* =0 3)

bzw. DyD; — wé[D1(0y + 0,) + Dy'0,] + wi0,0, = wi07(Dy’ + D;) — w70,

und schlief3lich

_—D,/D, + (Og(Dl((as +0,)+D,'0,) _(081@0@5

C
' — a5 (D, + Dp) + 5 ©,

(4)

Betrachtung fur reale Dampfung (80 < Q; < 300):

Fuar Q; =80, 1,2wy < w; < 10wy, Gges =0+ 0, +0r und 0, =05+ 07 nahert sich
die Diskriminante (bezeichnet als N(1)) des Nenners der rechten Seite von (1)

innerhalb der Bestimmungsgenauigkeit** der einzelnen GréBen (d.h. % kann
1

gegenuber 1 vernachlassigt) zu (04,5 = 0y + 05 + O7):

2 , 2
[ S B
[ 2 wp®1 | | 80 1 | _
Do — Wy (E)ges + - + DO + - | = N(l)
w1 w1
l 1- 2 J l (1 - 2 )
wq Wy
Dieser Term muss minimal werden.
! ! 1 @% " 2
N(l) = (DO - w(%gges)z + Z(DO - 0)59935)0)5 2 + (‘)3 0.2 2 + DO
I S 1
! w§ (1 Y >
2 14
w1 w1 2
. = %1 01
+ 2D 80 n 6400 _

* In der Kalibrierung werden die Parameter auf 3-4 giltige Stellen bestimmt % liegt gegenuber 1 erst
1
in der finften Stelle.
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Extremfall: w; = 10w,
12 r2 402 o2 _91 4 —(5)1
N(l) = DO - ZDOw()@ges + woeges + ZDO(‘)O 1—100 - 20‘)0@935 1—100
02 - 1,250, , 1,56250%

1 174
A —100% + Dy “ + 2Dy w

4 - -
T W 0T =100) T 0 (1 =100)?

Da 0, >0, und D, > D, (normalerweise Dy > 100D, ) dominieren sowohl in den

insgesamt groReren w? als auch in den w¢-Termen die aus dem Realteil

stammenden Anteile die aus dem Imaginarteil herrihrenden. Die Verhéltnisse liegen

bei ca. 4 GréRenordnungen. Die Dy-Anteile spielen, da konstant, keine Rolle.

Extremfall: w; = 1,2w,
G
1936

)
/2 ’ ’ 1
N(1) = Dy — 2Dyw§Oes + w3O7es + 2Dyw§ — 20305 —oaat wg 5

0,
—0,44
v 50,0180, 4 0,00032467%

+ 2Dy w

//2 —+w
070 _0,44 % 0,03748

+ D,

Auch wenn die Dominanz in diesem Extremfall nur noch 3 Gréf3enordnungen betragt,
ist die Vernachlassigung des Imaginarteils immer noch gerechtfertigt. Berticksichtigt
man, dass eine derart niedrige Gute nur bei Implementierung des dielektischen
Messaufbaus festgestellt wird, normal ist oberhalb 150, so darf getrost gesagt

werden, dass andere Fehler einen starkeren Einfluss haben.

Berechnung von w, direkt aus (3) :

2
D, D'
> (®s+®T)j 40 0,(0,+6;)

1 1

Dl
Dl ®ges+ DO (®s+®T)_\/(®ges+
1

), =
’ 2@)0(@)5 +®T)

die auch mdgliche Losung fur + liegt aulRerhalb des Messbereichs der
Beladenmessung (und interessiert deshalb nicht wirklich), kann bei Leermessungen

mit steifer Spinne aber gefunden werden.
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Anhang C: Herleitung der Auswerteformel fur PRV

mit Tragheitsbalken und Schaftklemmung

Die Gleichungen werden im diesem Anhang separat nummeriert. Im Hauptteil
verwendete Bezeichnungen werden nach , ; “ zusatzlich aufgefuihrt (Bezeichnung
Anhang; Bezeichnung Hauptteil). Die Aufbau und die Parameter sind in Kap. 5.3.

eingefihrt und erlautert.

P00 = D5 (0=0) = Di(o = 0) + My (1. 5.9y #o(t) = o (@)e" (1a: 5-1a)
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(w)e '™

(5a)in (5): -w’@,=D,(?“" —_1)-D, (10)
@, (w)e
aus (10), 2@ _ Dy (11)
p,(w)e™* D;+D,-0°0®,
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in (6):

Man
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Differenz A zwischen beladener Messung und Leermessung:
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,+D,—0°0,
(19; 5-8a)
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D’|D"+D,(1- DE )-»°®,-D" ,
D,+D,(1- 3 A RC) A(l— 2 )2
P L p, Cete,) O =7
= 2
D 1_§(1_ff)
D" +| D,(1- E) ) - 0?0, ] )
D, +D,(1- P )-0’0,
I D, +D, -0’0, |
(20)
Umformen zu:
2
AQ-2)?
1 o,
- —=(X)
1 1 A W
o 1-—(@Q-—)
D D Dz 2 6()2
(- D )— 00, 1 1
D, +D,(1- o )-0’0,
s, +D,—0°0,
(21; 5-8b)
2
AQ-2,)?
Zusammengefasst: = - = (X) (22; 5-9)
-1 +i 1 A a a)z) ’
D* DK D1 a)lz
im Folgenden wird Dy deshalb als Korrekturterm bezeichnet
Daraus folgt (Tragheitsmomentform):
D = (X) (23: 5-11)
L X)
D2
D, -0’0, — 2D
D, +D,(1- ) -0’0,
D,+D, -0,
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bzw. (Frequenzform) mit: @; = g—z und ) = g—z und @’ :(E))_j
. (X)
D =
L ) |
D, ., (24; 5-12)
D11+ 2%~ 2) )
o’ D, w; o\
Dz(l——z—(l+ — 2) )

W, D, @,

Vereinfachte Formen:

Es wird nur der Korrekturterm betrachtet:

DZ
D, =D, -0’0, - 2D (25)
D, +D,(1- P )-0’0,
D, +D, - »°0,
a) Tragheitsbalken mit offener Klemmzange (D3 = 0 und w, = 0)
D2
Damit gilt: D, =D, - ®°®, - 6
D, +0(1— ——) -0’0,
0+D,-0°0,
2
=D, -0’0, - D; .
D, -0’0,
_ w? w2\
=D, [1—w—%—(1—w—%) ] (26)

b) ohne Tragheitsbalken mit geschlossener Klemmzange (D; = o, 03 = 0 und

Wy — )
D2
D, =D, -0’0, - 2D
D, + D, (1~ P —)-w’0,
D,+D, -0,
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Da D, — w?0, < D5 gilt mit: lim, ﬁ = 1 — x (Linearisierung)

1 1 _ Dy—w?0,
_ — =
D3
und somit Dy =D D7 w?%0
K — Y2 — — 2 - 2
D2+D3(—D4 Dw3 G)4)—a)20
D} 2
=D, — — w*0O
2 D2+D4—w2@4 2
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(27)

(28)

(29)

Die mit 3 indizierten Abschnitte wegzulassen und dafir die mit 4 indizierten
Abschnitte in 3 umzubenennen und gleichzeitig D, unendlich zu setzten hatte zum
gleichen Ergebnis gefiihrt. In der Praxis wird aufgrund des immer noch unfertigen
Programms auch so verfahren. Allerdings entspricht dies einer extra Berechnung und
gerade nicht der Vereinfachung der allgemeinen Form, welche hier bewiesen werden



Anhang D: Erganzungen zur Betrachtung des

Warmefehlers

Es gilt (da prinzipiell fur starr verankerten PRV gleich, nur fir PRV mit starrem
Gegenstick berechnet) bei Warmeprofii der Leermessung auch bei
Beladenmessung:
My,
Po(w)eteo

D,
—w2®1 + Dl + D*

=—(l)2®0+D0+D1(1— )

Es sei X die durch das veranderte Warmeprofil hervorgerufene Anderung an der
Spinnensteifigkeit (bei Leermessung D,; die Anderung am viel groReren D; wird
vernachlassigt) , welche sich damit zu D, + X andern.

Da X auch Resonanz- und evtl. andere frequenzabh&ngige Einfliisse mit bezeichnet,
darf es selbst ebenfalls frequenzabhangig sein.

Fur die Beladenmessung in diesem Fall gilt dann:
MAn
Po(w)e~0

Dy

= —w?0y+ Dy + X+ D;(1—
@ Po 0 1( _(1)291 + Dl + D*

)

Differenz A zwischen beladener Messung und Leermessung:

— Mpn _ M gn — X _ Dl2 D12
(po(w)e_iao D* <p0(w)e_i“0 D*=0 —w2®1+D1+D* —OJ201+D1

2 2

AeXo=— Di Di

+
—(1)2@1 +D1 + D* —(1)2@1 +D1
(D; — *@1)Df

—w?0; +D; +D* =
MR DZ — (A —X)(D; — w?0),)

Man erhalt:
. (@=-xX)(D; - w?0,)?
- D} — (A-X)(D; — 0?0)

fur X=0 ist dies die bekannte Form.
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Fur D* = 0 (Leer- als Beladenmessung ausgewertet) folgt damit A = X, woraus folgt:
* _ X(Dl - a)ZG)l)z
peende DY — X(Dy — w?0,)

Zu beachten ist, dass nach wie vor gilt:

A(Dl - 0)291)2
D} — A(D; — w?0,)

*
Dges -

Far D* # 0 gilt nun:

* — * * *
Dges =D"+ Dpseudo + Dpseudo _bel

Gesucht ist der Dg.; —Fehler. Dy.,q, bezeichnet jenen Anteil, der auch in der

Leermessung bei veranderten Bedingungen auftritt, D .40 per JENEN, der zusatzlich

probeabhangig erscheint. Die Warmeverteilung im System sei dabei exakt gleich wie

bei jener Leermessung, mit der D, 4, bestimmt wurde.

Es gilt dann:

D;seudo _bel = Dges - D" - ;seudo
_ Ay - w?0y)? (A-X)(D; — w*0,)? X(D; — w?0,)?
- D?—A(D; — w?0;) D?—(A—X)(D; — w?0,) D?—X(D; — w?0,)

Fur f < f; gilt D; — w?0®,; < Dy;

fur Dy «< D; (bei allen aktuell fur Frequenzsweeps verwendeten Spinnen erfillt) gilt
X < Dy,

womit im Nenner X(D; — w?®;) gegeniiber D vernachlassigt werden kann (diese

Vereinfachung ist auch fir A < X zulassig).

Somit folgt:
D* X(D; — 0?0,)? X(Dy - 0*01)*  XA(D; — 0?0y)°
pseudo _bel ~ Dlz — A(D; — 0)291) D12 N Dl2 (Dlz —A(D; — a)ZG)l))
X(Dl - 0)291) "
= D? Dges
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*

Da die obige Vernachlassigung den D*-Term geringfugig vergréfert, den Dy 4, -
Term geringfiigiger erniedrigt (beides mal X positiv angenommen), wird die Probe
den Fehler geringfligig in Richtung von X verstarken, wegen X « D; aber

vernachlassigbar.

Die hochsten gemessenen Werte fur X liegen in der Grol3enordnung von 2% von D;.
Wenn man weiter berticksichtigt, dass diese GréRRenordnungen erst in Bereichen

auftreten, in denen w?®; > 0,5D; ist, wird dieser Fehleranteil bei maximal 1% von

Dy, liegen.
Da Dy, 4, immer kleiner als D* sein sollte wird das Gesamtergebnis durch die

Vernachlassigung von Dpg..q0 peNicht mehr als 2% zusatzlich zum (relevanten)

D verfalscht, ein Fehler, der im Rahmen der Messgenauigkeit kommerzieller

*
pseudo

Rheometer bleibt [23].
Da samtliche durch ein anderes Gegenstiick auftretenden Anderungen im, in diesem
Fall noch unkorrigierten D* enthalten sind, gelten diese Uberlegungen grundsatzlich

auch dann.
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Anhang E: Herleitung der Auswerteformel ftr

Schaft-PRV

Bezeichnungen analog Anhang C

(Dg — w?@)p = —Do (@4 — o) — My (1, 7-1)
—w?*Ogo = —Dy(@o — 94)—D1 (9o — @1) + My, (2;7-2)
—w?0,¢9; = —D; (91 — o) — D* ¢y (3; 7-3)

Da immer in Kombination vorkommend D, — w?®, abgekiirzt: A=D, — 0?0,

AUS (1) ®o = (A+D0)[()pOA+MAn bzW. B0 — Q4 = A(pAl;l;MAn (4a,b)
bzw, —22— =1 + —20 bzw, —24— = 2o (4c,d)
"po—pa | A4l "po—ga  A+An !
PA PA
M n
Do—
a4 __ Y0—94
bzw. == = —= (4e)
Aus (2): — w20 Po — —D. — D, (Lo=21 M gn 5
( ) @ 0 (<P0—<PA) 0 1 (<P0—<PA) + Po—®aA ( )
Di+D*—w?® D*-w?6
Aus (3): Py = = Dlw - bzw.  @o — @1 = ;)1 ¢, (6a,b)
D1<A+DO+Mﬂ)
. Y1 _ »A
Aus (4a,6a): oy = DaD—a0.0D; (7)
* M 4n
AUS (4b 6b 7). (<PO—<P1) _ (D*—w?01)Dye1 — (D _w2®1)(A+DO+W)
*_ 2
— 1 D1 + D()(D w @1) (8)

Dy +D*~w?0; (A+—Afp‘l1">(D1+D*—w2®1)
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Aus (4d.e): TEt A= ©)

: M _ 2 Dy
(8,4c) in (5): po— w O, (1 + A+M> + D,

PA
Dy Do(D*—w?©1)
Di(1-
i Dy +D*~w?0; <A+%>(D1+D*—a)2®1)
Dy — —Man_
= —w?0, [ 1+ 920 P41+ D,
My
Dy — L) (D*—w?®
D, (Do = o2 D

+D;(1 — )

+
Dl +D*—(U2®1 A(Dl +D*—(1)2®1)

MAn <(A—(U2®O +D1)(D* +D1—(U2®1) —D12)>
Po — Pa A(D; + D*—w?®,)

Df DoDf N Dy Dy
D1 + D*_(l)2®1 A(D1 + D*_CO2®1) A

= _(1)2®0 +D0 +D1 —

MAn
Po — Py

_ ((DA - (J)ZOA)(—(J)ZOO + DO + Dl) + DODI - (J)ZeoDo)(Dl + D*—(A)Zel) - Dlz(DA - (I.)ZOA + Do)
- (DA - (UZOA - (UZOO + Dl)(D*+D1 - (A)Zel) - D12

(10; 7-4)
Differenz A zwischen beladener Messung und Leermessung:
A=t | M (11; 7-5)
Po—Palp* Po—Palp*=p
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n (A(—(A)2®O + DO + Dl) + DOD1 - w2®0D0)(D1—w2®1) - D12 (A + Do)

(A - (1)2@0 + Dl)(Dl - a)2®1) - D12
_ (A(—C()2®0 + DO + Dl) + DOD1 — (1)2®0D0)(D1 + D*—a)2®1) — D12 (A + Do)
(A — w20y + D;)(D*+D; — w?®,) — D}

A

A((A - (1)2®0 + Dl)(Dl - a)2®1) - Dlz) + (A(—(,UZGO + DO + Dl) + DODl - 6()2@()D0)(D1—0)2®1) - D12 (A + Do)

(A - (1)2@0 + D]_)(D]_ - a)2®1) - Df
_ (A(—(U2®0 + DO + Dl) + D(]D]_ - a)2®0D0)(D1—(1)2®1) - Dlz (A + Do) + D*(A(—(,U2®O + DO + Dl) + D()Dl - (1)2®0D0)
B (A — w20, + D;)(D; — w?@®;) — D? + D*(A — w?0®q + D;)

A((4 = 0’8 + D)(D; - ?0,) - D)’

D=
(A(=w?®, + Dy + Dy) + DyD; — w?©,Dg)((A — @?©, + D;)(D; — w?©;) — D7) — (A — 02O, + Dy)(A(—w?O, + Dy + Dy) + DDy — 0@ Dg)(D;—w?®;) — DE(A + Dy)) — A(A — w20y + D) ((A — 0O, + D) (D; — w?®,) — D7)

_ A(A-w20y+D1)(D1—w201)—D7)?
- N

Formel in groRerer Darstellung:  D*
(mit N = (A(_(Uzeo + DO + Dl) + DOD1 - (A)ZeoDo)((A - (A)Zeo + Dl)(D1 - wzel) - Dlz) - (A - w2@0 + Dl)((A(_OJZGO +
Dy + Dy) + DyD; — w*©yDp) (D —w?©;) — Df (A + Dy)) — A(A — w*Oy + D;)((A — w*Oy + D;)(D; — w?©;) — Df)

Dt = A((A — 0?0y + D;)(D; — ?0,) — Df)?
- DZ((A + Dp)(A — 20, + D;) — A(—w?@ + Dy + D;) — DyD; + w?@yDy) — A(A — w20 + D;) (A — w?@ + D;)(D; — w?®,) — D?)

_ A((Dy — w0y — w*Og + D;)(D; — w?O;) — Df)?
B D12(DA - 0)2@A)2 —A(Dy — 0?0, — 0?0, + Dy)((Dy — w0, — w?O) + Dy)(D; — w?0) — D12)
(12; 7-6)

D*
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Anhang F:. Dielectric measurements with PRV
program in IdM (Bernhard Stoll 27.09.2007)

U
Sine out j—22
—_ Zref
U
Sine inp—22
22222 — PRV-Prob
Lock-In |, fﬁz robe
Kabel X
- = Masse

Abbildung F-1: Dielectric measurement with PRV

First measurement is with empty sample holder with same area A and same
thickness d (=distance between plates)
Second measurement is with loaded sample (=filled)

U Zx +Zref Zref 1

out -1+ impedance Z,, =-
ZX ZX Ia)C

ref

1
Zx = .
ioCy +iaC +1/ R,

out=1+CX+CE —i 1
Cref a)RECref

(Uout] _(Uoutj :[CX ] _{ Cx ] :i(g'_l_ig")
Uin loaded Uin empty Cref loaded Cref empty dCref

Voltages are complex numbers, indicated at the display by amplitude R and phase ©®

Dielectric function is also complex & = g'—ig"
C,sis assumed to be without dielectric loss for instance commercial polystyrene

element.
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. . U U .
The above mentioned difference (ﬂj —(—0‘“] is measured, when
loaded empty

using the PRV program, by the “Lock-in” and it is used to calculate the viscoelastic
parameters of the sample material. One of these, the shear modulus
G" =G+G"

is related to the above mentioned difference in nearly the same way as the dielectric
parameters (see above). Therefore we can activate the “Lock-in” by the PRV
program to perform measurements in a “dielectric circuit” and we can use the results
to calculate the dielectric parameters without changing modifying the program as will
be shown below. For this aim we refer to the Ph.D. thesis of Ludwig Kirschenmann
[2] in the IdM, 2003:

He relates in equation 3.15 “MeligroRe A” and ,Eichkonstante E* with
Ui” loaded Uin empty

then “MelRgrolRe A” is related with ,Rickstellmoment D** of the sample by equation
3.10

2
(0]
A(1——a)2)2
* 1
b= A *
1, )

1 2

in the PRV program, this equation ist used to calculate D* and from there the shear

modulus G*. In order to use this calculation for the dielectric circuit, we choose
suitable values fo the parameters @, and D,, so that this relation becomes more
simple and not dependent on frequency. The maximum frequency of the “Lock-in” is
f=100kHz (@ = 24 ).

Therefore | suggest to set f, =10°Hz which is the maximum value allowed by the
PRV program.

Also | suggest choosing D, =10°Nm which is also the maximum value allowed.

Then we can neglect any frequency dependence (Ausually is not greater then
1000Nm) and we obtain

D'~A
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The next step is the relation 3.20 in the Ph.D. thesis

4 2
R B_B

D -
2d 3 45G

)

where B=w’d’p with  p=density of the sample,

d= gap size between sample plates and

R= radius of the circular sample plates.
These parameters are designed in the PRV program to be related to the PRV plates.
However these parameters can be chosen by the same as for the sample in the
dielectric circuit, to avoid confusion. Therefore we set d= gap size= dielectric
sample thickness

A= dielectric sample area= 7R”.

Now we wish to have a relation between D* and G* which is not frequency

9

dependent. Therefore | suggest to set the density ,o=10’16—3; remembering that
cm

the density is only a parameter in the program, which is not related to the real density
of the sample.

4
After this we will find B<<G* for all data, and D" = %G*

Summarizing all this, the PRV program will calculate G™ = G'+iG" by the equation

4
Uout _ Uout — R (GI+iG")
Uin Jioages \ Yin 2dE
oade empty

where the factors in brackets depend only on the size of the sample and some
arbitrary selection of the “Eichkonstante” E. We are free to choose E convenient for
for evaluation, for instance such that the factors in brackets assume the value
1(Nm)™.
%‘x:mm
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Cref R2

2,

And with A = zR?: E=

For instance with C,, =InF and R=2cm: E=0,022

In this case the program yields G’ and G” values which are numerically the same as
the dielectric:

&-1=G'

—&"=G"

It should be mentioned that the PRV program offers an option to set the zero of the
phase in the definition file. There | suggest to set Phase=0. This is because
automatically 90° is subtracted from the phase of the measured voltage “Lock-in”
data.
That means we have

g-1-ig"=-i(G+G") =G"-G'

therefore &-1=G"

This is convenient because all data will be positive and no problems appear to plot
diagrams with logarithmic scale.

It should be mentioned that the PRV program offers a RC-correction procedure,
which is due to the generation of the input signal by piezoelectric ceramic sensors.
This is not applicable for the dielectric circuit, therefore to avoid correction in the
program, the parameter RC in the definition file should be set to a high value, for

instance

RC =10°s
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Anhang G: Basis-PRV-Daten

In der folgenden Tabelle werden (soweit vorhanden) di e Daten der bisher gebauten
und kalibrierten Schaft-PRV zusammengefasst. Da die PRV 1-3 noch von Ludwig
Kirschenmann kalibriert wurden, stehen diese Daten nur grof3enordnungsmaliig zur
Verfiigung. Manche PRVs wurden mehrfach kalibriert (durch Buchstaben kenntlich
gemacht), teilweise weil sie neu montiert wurden, teilweise wurde der Schaft
ausgetauscht, teilweise eine schadhafte Piezospinne ganz ersetzt. Im letzten Fall
kann dann auch der Wert der Spinnensteifigkeit stark variieren.

PRV-Nr. (Jahr) D¢ [Nm/rad] D:“[Nm/rad] Up[mV/V] Bemerkung
1 24 840 7,0
2 17 733 8,2
3 17?72 4,8
4a (05) 43 806 6,3
4b (07) 41 755 4,54
4c (08) 44 852 3,06 Neue (10mm) Spinne
5a (05) 45 794 5,86
5b (08) 78 1466 7,64 Neue (15mm) Spinne
7 (05) 966 2050 2,41
8 (07) 1029 1470 2,69 Bereits umgebaut
9 (06) 38 2078 5,0 Letze 10mm-Spinne
10a (06) 85 2200 6,14 Erste 15mm-Spinne
10b (07) 28 1910 8,55
11a (06) 76 1950 57
11b (07) 94 1460 10,3
12a (06) 76 1910 5,75 polyimidisolierter Schaft
12b (07) 78 614 2,9 polyimidisolierter Schaft
12c¢ (07) 75 692 3,0
12d (08) 82 1395 8,7 andere Spinne
12e (09) 85 1392 8,0
13 (06) 78 1830 2,33
14 (06) 25,6 2080 9,0
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PRV-Nr. (Jahr) D¢ [Nm/rad] D:“[Nm/rad] Up[mV/V] Bemerkung

15 (08) 85 1398 8,3

16a (06) 25 2100 6,9

16b (08) 26 1506 6,7

andere Spinne (geklebt
16c (10) 50 1276 6,0 _
von Zimmermann)

17 (07) 95 1400 11,0

18 (07) 36 1400 8,4

19 (07) 126 1477 11,6
20a (07) 57 1498 11,5 Edelstahlspinne
20b (08) 57 1450 11,1 mit Dielektrik
21(08) 77 1400 9,1

22 (08) 87 1329 8,7 mit Dielektrik
23 (08) 86 1402 8,1
24a (08) 89 1393 8,9
24b (08) 90 1390 8,9 mit Dielektrik
25 (08) 57 1400 9,3

26 (09) 87 1430 7,6

27 (09) 52 1437 8,7

28 (09) 88 1391 8,4

29 (09) 87 1420 7,8

Tabelle G-1: Basis-PRV-Daten

Sofern nicht anders angemerkt, sind die Schafte entweder gebohrt (ca. 800Nm/rad),
massiv (ca. 2000Nm/rad) oder mit keramikisoliert (ca. 1400Nm/rad). Die Schafte
wurden im Zuge der fortschreitenden Entwicklung, Piezospinnen nur im Schadensfall
ausgetauscht. Mit den Piezos beklebt wurden die Spinnen, abgesehen von 16c,
durch W. Pechhold.
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Summary

Rheometers are the usual equipment to determine viscoelastic behaviour of
materials. One of the various methods used in rheometers is the so called frequency-
sweep, which means the application of an oscillating excitation force (stress- or
strain-controlled) onto the specimen leads to an oscillating time-delayed deformation

signal which is recorded. The shear modulus G* is measured as:

o_ei(wt +ag)

5 With 6 = (a, — @, ); 0. shear stress; y: deformation

yei(mt +ay

G*(w) = |G*(w)]e" =

Other quantities related to G* are: J* = Gi (shear compliance) and n* = % (dynamic

viscosity).
As a wide frequency range is needed to study all relevant properties of materials
during different stages of processing, experimental methods to reach a frequency
range as large as possible are needed. For some materials this can be achieved via
master-curve techniques (time/temperature shift, TTS) while for other materials
specialized instrumentation for real-frequency-spectroscopy is needed. A range of
different approachs to this have been developed during last years at the IdM (institute
for dynamic materials testing at University of Ulm). As different instruments lead to
different preparations and systematic errors it was tried to integrate the PRV (Piezo
Rotary Vibrator, frequency range 1Hz- 4kHz), one of this methods into commercial
rheometers, to achieved an extended frequency range within a single instrument at
same specimen (high-frequency-rheology in rheometer).
This thesis introduces into PRV-technique and its optimization, also the advantages
resulting from the availability of standard rheometer equipment. Special requirements
(e.g. the consideration of moment of inertia of the specimen), resulting from the high
frequency measurements are also discussed.
Based on that, the successful combination of rheometers and PRVs is described.
The experimental efforts (both technical and physical modeling for mathematical
correction) needed to merge the two techniques are described and also ways for
possible further improvements are pointed out. The PRV insets developed in the
course of this work can be set from the opposite side of the rheometer system or into
the rheometer system itself.
Examples are given to demonstrate the new possibilities of the combined techniques.
The special advantage of less mechanical influence of the PRV measurement onto
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the specimen is pointed out in case of different results originating from the different
methods of PRV and rheometer.

In a last chapter the integration of dielectric-spectroscopy as an additional
measurement modality into the PRV-rheometer-combination is described.
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