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ASTM D7395 -
eine Standardmethode zur Viskositatsbestimmung

Dr. Mitchell Ross und Brad Hammond; NIB Applications Laboratory

Einleitung

ASTM D7395 ist eine Methode zur Bestimmung der
Viskositat einer Probe unter Verwendung einer Kegel-
Platte-Konfiguration bei einer festgelegten Scherrate
von 500 s Das System wird mithilfe von ein bis drei zer-
tifizierten Kalibrierdlen bekannter Viskositat verifiziert.

Die Rheometer der NETZSCH-Kinexus Prime-Serie ver-
fugen Uber eine hohe Empfindlichkeit, die Moéglichkeit,
Messungen an geringen Probenvolumen durchfihren
zu kénnen, modulare Geometrien und moderne Soft-
warefunktionen, mit denen sie ein breites Spektrum
komplexer Flissigkeiten und halbfester Stoffe charakte-
risieren kbnnen. Insbesondere verfligen diese Rheome-
ter Uber ein extrem reibungsarmes Luftlager, das eine
unutbertroffene Empfindlichkeit Gber den gesamten
Bereich von sehr niedrigen (0,001 s™") bis zu sehr hohen
(10.000 s ') Scherraten bietet. Dies macht sie zu idealen
Geraten fur Forschungs- und Entwicklungszwecke sowie
fur Standardisierungstests im Qualitdtsmanagement
und zur Erfullung von Methodenspezifikationen (ein-
schlieBlich ASTM).

Die programmierbare rSpace-Software ermoglicht es
Anwendern zudem, eigene Sequenzen fur das Einlegen
der Proben, die Messung sowie die automatische Aus-
wertung zu erstellen oder auf Gber 200 vorgefertigte
Sequenzen (in 6 Sprachen) zurickzugreifen. Zur Veran-
schaulichung wurde eine Sequenz programmiert, die die
Anforderungen der Norm ASTM D7395 abdeckt. Im Rah-
men der Qualitatskontrolle konnte diese Sequenz dann
gegen Anderungen gesichert werden, um eine einheitli-
che Anwendung durch verschiedene Benutzer oder Gber
in verschiedenen Prifeinrichtungen sicherzustellen.

Sequenz fiir ASTM D7395

Zur Prufung von Proben gemaB ASTM D7395 wurde
eine maBgeschneiderte Sequenz erstellt, mit der sich
die Viskositat jedes Standarddls und/oder jeder Probe
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bestimmen lasst. Fur die Messung wurde eine Kegel-
Platte-Konfiguration mit 20 mm und 2° verwendet,
sodass pro Durchlauf nur ein Volumen von 80 pl erfor-
derlich war. Sobald eine Probe eingefillt ist, fahrt das
System in die Trimmposition und rotiert mit 10 s, um
eine gleichmaBige Verteilung der Probe zu gewahrleis-
ten. AnschlieBend wird der Benutzer aufgefordert, das
ordnungsgemaBe Trimmen der Probe zu Uberprifen. Zur
Sicherstellung einer gleichbleibenden Dosierung wurde
eine Hubkolbenpipette eingesetzt, die die Abgabe eines
vorgegebenen Volumens ermdoglichte, sodass auf ein
manuelles Trimmen verzichtet werden konnte.

GemaB ASTM D7395 wird die getrimmte Probe anschlie-
Bend eine Minute lang bei 25 °C equillibriert. Sobald die
eingestellte Temperatur erreicht ist, wird eine Scherrate
von 500 s' angewendet und die Viskositat wird dem
Benutzer nach 15 Sekunden angezeigt. AbschlieBend
wird der Benutzer gefragt, ob er eine weitere Probe
untersuchen méchte.

Messung an Standardélen und -proben

Um die Genauigkeit der Methode Uber einen breiten Vis-
kositatsbereich hinweg zu demonstrieren, wurden drei
Standard-Mineral6le untersucht. Die Ergebnisse fir die
Mineraldle RTM12, RTM22 und RTM32 (jeweils doppelt
gemessen) sind in Tabelle 1 zusammengefasst.

Tabelle 1 Gemessene Viskosisit von drei Referenz-Mineralslen gemaB
ASTM D7395

Referenz- Fehler im
. ) ) i gemessene  Vergleich
Mineral Viskositat Viskositat 2ur
ol bei 35,00 °C p Ref
(cP) (cP) eferenz
(%)
RTM12 55,21 55,99 £ 0,04 1,4+0,1
RTM22 688,9 710,6 3,1 3,1+1,0
RTM32 6009 6080+9 1,2+0,1
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Wie aus der Tabelle ersichtlich ist, liegen die Viskosita-
ten aller drei Standard-Mineraléle im Vergleich zu den
spezifizierten Viskositatswerten innerhalb einer relati-
ven Abweichung von 5 %. Zudem lag der relative Fehler
zwischen den Reproduzierbarkeitsmessungen fur jedes
Referenzmineraldl unter 2 % und damit deutlich inner-
halb der in der Norm angegebenen zuldssigen Toleranz
von 10 %.

Nachdem die Vorgehensweise gemafB3 ASTM festgelegt
worden war, wurden verschiedene Materialien getestet,
um ihre Viskositat gemaB ASTM D7395 zu bestimmen.
Die Ergebnisse sind in Tabelle 2 zusammengefasst. Die
Proben wurden ausgewahlt, da sie beim Auftragen und
Verstreichen Scherkraften ausgesetzt sind. Selbst eine
komplexe Probe wie Honigsenf, die Senfkornpartikel
enthalt, erwies sich als reproduzierbar. Sie steht jedoch
im Gegensatz zu den engeren Messwerten der Hand-
lotion- und Haargel-Proben. Die Verwendung dieser
Vorgehensweise als Standardverfahren in einer Produk-
tionsumgebung ware nutzlich fir die Standardisierung
und die Sicherstellung der Produkt-Reproduzierbarkeit.

Tabelle2  Gemessene Viskositat der drei Proben gemaB ASTM D7395

gemessene Viskositat (cP)

Probe gemiB ASTM D7395
Handlotion 263,5+ 10,2

Haargel 9183+ 18,4
Honigsenf 323,3+23,5
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Zusammenfassung

Die Rheometer der Kinexus-Prime-Serie von NETZSCH
bieten Anwendern bei der Charakterisierung komple-
xer Flussigkeiten und halbfester Stoffe sowohl Vielseitig-
keit als auch ein hohes Maf3 an Individualisierbarkeit. Die
programmierbare Software ermoglicht den Zugriff auf
Hunderte vorgefertigter Programme oder die Erstellung
eigener Programme. In diesem Zusammenhang wurde
fur das Kinexus eine benutzerdefinierte Prifmethode,
zur Viskositatsbestimmung mit einer festgelegten Scher-
rate von 500 "' geméaB der Norm ASTM D7395 erstellt.
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