
Lösungsviskosität von Polymeren 
komplett automatisiert

Obwohl für viele Thermoplaste die
Messung der Lösungsviskosität
mittels Kapillarviskosimetern ein 
unerlässliches analytisches Werkzeug
ist, werden oft noch „vorsintflutliche“
Techniken eingesetzt. Dass man
schon lange auf die Stoppuhr zur
Messung der Durchflusszeiten 
verzichten kann, hat sich herum-
gesprochen. Bei modernen Systemen
werden Probenbeschickung und auto-
matische Reinigung vollautomatisch
vom PC gesteuert. Darüber hinaus
wird die weitgehende Einbindung der
Probenvorbereitung und die Anbin-
dung an LIMS-Systeme immer stärker
gefordert. Besonderer Wert wird
hierbei auf die konsequente Daten-
sicherung, den Arbeitsschutz sowie
die geringe Fehleranfälligkeit von
Anwender und Technik gelegt.

Viskosität als Maß für die Molekulare
Masse

In geeigneten Lösemitteln behalten die
einzelnen Polymermoleküle ihre moleku-
lare Struktur bei. Hinreichend verdünnt
können sich die Einzelmoleküle in Form
von Clustern in den Flüssigkeiten frei be-
wegen und führen zu einer Zunahme der
Viskosität der Lösung. Wird die Visko-
sität der Lösung präzise gemessen und
durch die Viskosität des reinen Lösemit-
tels dividiert, so ergibt sich daraus die
relative Viskosität. Bezieht man diese

wiederum auf die eingewogene Konzen-
tration des Polymers, so hängt der auf
unendliche Verdünnung extrapolierte
Wert dieses Quotienten, die sogenannte
intrinsische Viskosität, direkt mit der
mittleren molekularen Masse der gelös-
ten Polymere und damit deren Ketten-
länge zusammen. Da Verarbeitungs- und

Gebrauchseigenschaften des Kunststoffs
stark von der molekularen Struktur ab-
hängen, kann die Qualität der Kunst-
stoffe über die Lösungsviskosität auf ein-
fache Weise überwacht bzw. optimiert
werden. Die ermittelten Werte müssen
sich in einem vorgegebenen Bereich be-
wegen und werden zur Charakterisie-
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Abb. 1: Viskositätsmessung
mittels Glasviskosimetern 

Abb. 2: Vollautomatisches Vier-Platz Messsystem mit automatischem Probengeber
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rung der jeweiligen Produk-
tionscharge in das Produkt-
datenblatt eingetragen. Sie
dienen dem Verarbeiter und
Endverbraucher zur Quali-
tätskontrolle der Rohstoffe
bzw. der Zwischenprodukte.

Messtechnische Grundlagen
der Kapillarviskosimeter

Viskositätsmessungen werden
mit der höchsten Genauigkeit
in Kapillarviskosimetern
durchgeführt. Hierfür werden
spezielle Glasviskosimeter,
z.B. des Typs Ubbelohde, ver-
wendet. Zur Messung lässt
man die Probe über eine Ka-
pillare mit bekannten Abmes-
sungen unter Schwerkraftein-
fluss abfließen und misst
dabei die Zeit, die ein eben-
falls bekanntes Volumen dafür
benötigt (Abb. 1). Aus der ge-
messenen Zeit wird die abso-
lute, dichteunabhängige kine-
matische Viskosität berechnet.
Bei modernen Systemen wird
dazu nicht nur der Durchgang
des Flüssigkeitsmeniskus
mittels Lichtschranken auto-
matisch bestimmt und die
Durchflusszeit quarzgenau ge-
messen, sondern auch der ge-
samte Prozess durch das
Messgerät gesteuert.

Anwendungstechnische 
Probleme

Obwohl die Kapillarviskosi-
metrie prinzipiell als einfach
durchzuführende Meßme-
thode anerkannt ist, gibt es
gerade bei der Qualitätskon-
trolle von Polymeren häufig
Vorbehalte gegen den prakti-
schen Einsatz dieser Me-

thode. Hierfür werden folgen-
den Gründe angeführt:

Hoher Arbeitsaufwand
Die hohen Kosten qualifizier-
ter Arbeitskräfte in Qualitäts-
kontrolllabors erfordern de-
ren effizienten Einsatz und
somit die Reduzierung mono-
toner Routinearbeiten auf ein
unumgängliches Minimum
Die Kapillarviskosimetrie war
aber lange Zeit mit sehr viel
Arbeit verbunden: So mus-
sten sowohl die Proben per
Hand eingewogen, gelöst und
in die Viskosimeter einge-
bracht sowie die Durchlauf-
zeit mit Stoppuhr und Auge
gemessen werden. Anschlie-
ßend wurden die Kapillarvis-
kosimeter ausgebaut und ma-
nuell gereinigt werden.

Kontakt mit aggressiven 
Chemikalien:
Zum Lösen der Proben sind
nur wenige meist sehr ag-
gressive organische Flüssig-
keiten oder starke Säuren
verwendbar, deren Verar-
beitung das Vorhandensein
entsprechender Kenntnisse
sowie Labor- bzw. Entsor-
gungseinrichtungen voraus-
setzt. Mit diesen Flüssigkeiten
muss nicht nur beim Lösen
der Probe hantiert werden,
sondern auch beim Filtrieren
der Proben, beim Befüllen
der Viskosimeter, besonders
aber auch bei der nach jeder
Messung notwendigen ma-
nuellen Spülung. Aus Grün-
den des Arbeitschutzes sollte
der Kontakt von Personen mit
diesen Lösemitteln auf das
notwendige Minimum be-
schränkt werden.

Abb. 3: Komponenten eines kompletten Viskositätsmessplatzes.
Den schematischen Ablauf der Kommunikation zeigt die Abb. 4.



Eingabe- und Übertragungsfehler
Die gemessenen Durchflusszei-
ten müssen selbst bei halbau-
tomatischen Systemen meist
vom Anwender vom Display
abgeschrieben werden, ehe
aus diesen Rohdaten die ei-
gentlichen Kenngrößen be-
rechnet werden können.
Hierzu muss die Polymerkon-
zentration vom Anwender aus
der Einwaage und dem Löse-
mittelvolumen ermittelt und
berücksichtigt werden. Bei
automatischen PC-gesteuerten
Systemen müssen diese Daten
in das Messprogramm eingege-
ben werden. Naturgemäß er-
geben sich hier leicht Schreib-
oder Übergabefehler, die zu
fehlerhaften Endresultaten
und somit unbrauchbaren
Messungen führen. Auch die
Zuordnung zum verantwort-
lichen Nutzer ist häufig nicht
ermittelbar. Außerdem verlei-
ten diese immer komplexer
werdenden Programme zu Ma-
nipulationen der zahlreichen
internen Parameter mit vom
Nutzer nicht voraussehbaren
Folgen. Die genannten Nach-

teile der Kapillarviskosimetrie
sind mit dem Viskositätsmess-
system von Lauda schrittweise
abgestellt worden.

Das Baukastensystem mit
Anbindung der 
Probenvorbereitung

Aufgrund der konsequenten
PC-Steuerung und Digitalisie-

rung der Messtechnik bietet
das Prozessor Viskositätsmess-
system PVS von Lauda anwen-
dungsbezogene Lösungen mit
weitest gehenden Ausbaumög-
lichkeiten hinsichtlich Auto-
matisierungsgrad und Aus-
wertekomfort. Dies betrifft
sowohl die mechanischen
Komponenten als auch Soft-
waremodule für Spezialappli-

kationen. Beginnend mit kos-
tengünstigen Ein-Platz Mess-
systemen mit automatischer
Messwertfassung und -aus-
wertung, wahlweise mit oder
ohne automatische Reinigung,
lässt sich das Messsystem auf
bis zu acht parallel zu betrei-
bende, zentral von einem PC
gesteuerte Messplätze mit in-
tegrierter automatischer Rei-
nigung ausbauen. Als Vier-
Platz Variante lässt sich
zusätzlich noch die Probenbe-
schickung mittels eines aufge-
setzten Probengebers automa-
tisieren (Abb. 2), wodurch
täglich mehr als hundert Pro-
ben bei minimalem Arbeits-
aufwand abgearbeitet werden
können. Die Laborkraft wird
hierbei soweit von Routinetä-
tigkeiten freigestellt, dass
zwischenzeitlich höherqualifi-
zierteTätigkeiten ausgeführt
werden können. Dieses System
vermeidet konsequent den
Kontakt des Betreibers mit Lö-
semitteln beim Messen der
Viskosität. Weder das Einfüllen
der Proben noch die Reinigung
der Kapillaren geschieht per

Abb. 4: Struktogramm der Kommunikationswege. Der Bildschirmausdruck in
Abb. 5 zeigt am Beispiel der Messung von Polyethylen, wie die notwendi-
gen Eingaben und Steuerimpulse am PC ausgelöst werden.



Hand. Nur das Lösen der
Probe selbst, das Filtern der
Probe sowie die Eingabe der
Konzentration in das Messpro-
gramm müssen weiterhin
durch den Anwender durchge-
führt werden. Damit auch
diese Arbeitsschritte möglichst
fehlerfrei von ungeschultem
Personal ausgeführt werden
können und dennoch viele der
obengenannten Fehlermög-
lichkeiten und praktischen
Probleme ausgeschaltet wer-
den, werden neuerdings auch
die zur Einwaage benötigten 
Laborwaagen sowie die zur
Zugabe des Lösemittels not-
wendigen Dosimaten vom
Messprogramm überwacht
und gesteuert, so dass der Nut-
zer weder eigenen Berechnun-
gen durchführen noch irgend-
welche Einwaagen oder
Konzentrationen dem Mes-
sprogramm mitteilen muss. In
Zusammenarbeit mit Daten-
banken, die aus dem LIMS ver-
waltet werden, wird das Be-
dienpersonal über die wenigen
noch verbleibenden Hand-
griffe instruiert, die sich im
wesentlichen auf das Einbrin-
gen von Proben, das Verschlie-
ßen und Positionieren von Pro-
bengläsern an der Waage, dem
Dosimaten und dem Vorlage-
gestell des Probengebers so-
wie dem Zuordnen per Drag &
Drop der tatsächlich bereitge-
stellten Probe aus vorgegebe-
nen Listen und dem Auslösen
der Messung per Tastendruck
beschränkt. Auch eine „In-
line“-Filterung der Proben ist
möglich. Somit entfallen die
Eingabe von Probenbeschrei-
bungen, Messparametern oder
das Notieren von Messwerten
sowie jegliche Berechnungen
durch das Bedienpersonal.
Dies erledigt das Programm
selbst über die Kommunika-
tion mit Waage, Dosimat und
zentral verwalteter Daten-
bank.

Aufbau des Messvorgangs

Im folgenden Schemabild
(Abb. 3) werden die Kommu-
nikationswege zwischen den
Systemmodulen des PVS und
den externen Einheiten
Waage, Dosimat, zentraler
Datenbank und LIMS veran-

schaulicht. Die anstehenden
Aufträge werden aus der Da-
tenbank (Abb. 4) auf den Steu-
ercomputer des Messplatzes
(Abb. 5) übertragen. Durch
Ziehen mit der Maus werden
die Aufträge an die Waage
oder bei Bedarf an den Dosi-
maten weitergeleitet. Im Dis-
play der Waage erscheint
dann die Bezeichnung der ein-
zuwiegenden Probe, die auch
auf der Verpackung der Probe
vermerkt ist. Damit besteht
die Möglichkeit zu kontrollie-
ren, ob die richtige Probe ver-
wendet wird. Das Ergebnis
der Wägung wird durch Tas-
tendruck an der Waage an den
Steuerrechner zurückgege-
ben. Anschließend erfolgt die
Dosierung des Lösemittels. Zu
diesem Zweck wird entweder
eine feste Lösemittelmenge
vorgegeben oder die Lösemit-
telmenge vom Steuerrechner
in Abhängigkeit von der Ein-
waage und der vorgegebenen
Konzentration berechnet und
an den Dosimaten ausgege-
ben. Die verwendete Waage
und der eingesetzte Dosimat
müssen allerdings mit einer
Schnittstelle RS 232 und ei-
nem Display ausgerüstet sein.
Nach dem Lösen der Probe,
die wahlweise durch Schütteln
oder Rühren erfolgen kann,
wird in die Probeflasche ein
„Inline“-Filter eingesetzt,
durch den die Probe beim Be-
füllen der Kapillaren gezogen
wird. Dieses Filter kann so-
wohl bei der Befüllung der
Viskosimeter mit dem Proben-
roboter als auch bei manuel-
ler Zugabe verwendet werden.

Resümee

Das Lauda Viskositätsmesssys-
tem PVS reduziert in Verbin-

dung mit kommu-
nikationsfähigen
Waagen und Dosi-
maten Bedienungs-
tätigkeiten des An-
wenders auf ein
Minimum. Insbe-
sondere bei der
Messung von Lö-
sungsviskositäten
von Polymeren
wird hierdurch Ar-
beits- und Fehlersi-
cherheit extrem 

erhöht. Aufgrund des baukas-
tenartigen Aufbaus des Sys-
tems ist eine ständige Er-
weiterung der Geräte in
Abhängigkeit von der zu bear-
beitenden Probenanzahl jeder-
zeit möglich. Besonders be-
währt hat sich das System in
der Produktionskontrolle und
in der Zentralen Analytik von
großen Polymerproduzenten.
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Abb. 5: Bildschirmausdruck am Steuerrechner 
während der Abarbeitung von HDPE-Proben


