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Zusammenfassung

Auch wenn Beton bereits seit einigen Jahrtausenden verwendet wird, sind
seine absoluten rheologischen Eigenschaften bis heute nur wenig erforscht. Dies
héngt insbesondere damit zusammen, dass kommerzielle Rheometer aufgrund ih-
rer Messspaltgrofe nicht fiir Beton geeignet sind. Da die Kenntnis der Betonrheo-
logie fiir die Bewiltigung zukiinftiger Herausforderungen jedoch notwendig ist,
lag der Hauptfokus dieser Arbeit auf der Entwicklung eines adaptiven koaxialen
Betonrheometers, kurz ACCR, zur Bestimmung rheologischer Absolutwerte. Mit
dem entwickelten Rheometer konnte, nach erfolgreicher Validierung der Funkti-
onsweise, Beton mit hoher Reproduzierbarkeit rheologisch charakterisiert werden.
Dies wurde vor allem durch die baulichen Besonderheiten (rotierende Bodenplatte;
adaptive, temperierte Messoberflaichen) des ACCR ermdglicht. Aufgrund des ver-
gleichsweise groBen Messspalts konnte weiterhin eine neuartige, auf PIV-basie-
rende Methode zur Fliegrenzbestimmung implementiert werden, welche vielver-
sprechende Ergebnisse gezeigt hat. Ein weiterer Fokus der Arbeit lag auf der si-
mulativen Bestimmung von Korrekturwerten fiir verschiedene, strukturierte Koa-
xialsysteme, welche fiir die meisten wandgleitenden Fluide erforderlich sind. Da
der simulative Ansatz nur minimale Abweichungen zu aufwéndig bestimmten La-
borwerten zeigte, konnte abschlieBend das FlieBfeld innerhalb der Strukturen na-
her charakterisiert werden.

Summary

Even though concrete has been used for several millennia, its absolute rheo-
logical properties are still poorly researched. This is particularly due to the fact that
commercial rheometers are not suitable for concrete because of their measuring
gap size. However, since the knowledge of concrete rheology is necessary to cope
with future challenges, the main focus of this work was the development of an
adaptive coaxial concrete rheometer, or ACCR for short, to determine absolute
rheological values. After successful validation of the rheometer functionality, con-
crete could be rheologically characterized with high reproducibility with the de-
veloped rheometer. This was possible mainly due to the special constructional fea-
tures (rotating bottom plate; adaptive, temperature-controlled measuring surfaces)
of the ACCR. Furthermore, due to the comparatively large measuring gap, a novel
PIV-based method for yield stress measurements could be implemented, which
showed promising results. Another focus of the work was the simulative determi-
nation of correction values for different structured coaxial systems, which are re-
quired for most wall-slipping fluids. Since the simulative approach showed only
minute deviations from the elaborately determined laboratory values, the flow field
within the structures could be characterized in more detail.
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1 Einleitung

Beton ist mit einem Zementbedarf von rund 4,65 Mrd. Tonnen weltweit der
meistgenutzte Baustoff und hat sich in seiner Zusammensetzung seit den frithen
Anféngen vor einigen Jahrtausenden mit den stetig wachsenden Herausforderun-
gen immer weiterentwickelt [Meh14; Jah18]. Die anfanglichen ,,Betone* verfiig-
ten iiber nichthydraulische Bindemittel, sodass sie nur an der Luft aushérten konn-
ten und nicht wasserbestdndig waren. Bedeutende Fortschritte erzielten die Romer
mit der Entdeckung puzzolanbasierter Bindemittel, welche hydraulisch abbindend
und dadurch wasserbestindig waren. Wihrend romischer Beton, auch als
,»O0pus caementicium® bezeichnet, neben dem hydraulischen Bindemittel weiterhin
aus vulkanischer Asche und verschiedenen Aggregaten bestand [Pal19], werden
heutzutage zusdtzlich zu Zement und Aggregaten eine Vielfalt an Zusatzstoffen
und Zusatzmitteln eingesetzt [Kiic17]. Diese Vielfalt an Zusédtzen ermoglicht es,
die Betoneigenschaften nahezu perfekt flir bereits etablierte technische Anwen-
dungen maBlzuschneidern. Dennoch fithren immer neu aufkommende Anforderun-
gen zu der Notwendigkeit, Beton moglichst nachhaltig zu produzieren, zu gestal-
ten und hinsichtlich seiner Eigenschaften, sei es chemisch, physikalisch oder me-
chanisch, zu verbessern. Dies betrifft insbesondere die Entwicklung hochfester Be-
tone, das Autkommen neuer Verarbeitungsmoglichkeiten, wie z. B. den Beton
3D-Druck, die Simulation zur Voraussage des Flieverhaltens in z. B. Schalungen
und um Bewehrungen sowie die Reduktion des CO2-FuBBabdrucks. Um diese Her-
ausforderungen zu bewdéltigen, ist ein tiefgehendes Verstindnis der rheologischen
Eigenschaften von Beton erforderlich [Rou07; Fer17; Feyl7; Roul8; Vas19].

Auch wenn Beton bereits seit vielen Jahren erforscht wird, erweist sich die
rheologische Charakterisierung von Frischbeton immer noch als gro3e Herausfor-
derung. Dies hidngt einerseits damit zusammen, dass kommerzielle Rheometer
nicht fiir die Anwendung grobkorniger Suspensionen ausgelegt sind und zumeist
einen Messspalt im Bereich von nur 1 mm besitzen. Somit wére allenfalls das
Matrixfluid, d. h. der Zementleim, des Betons vermessbar, nicht aber die gesamte
Suspension, welche durch die Aggregate ein génzlich anderes rheologisches Ver-
halten aufweist als der reine Zementleim. Andererseits ist Beton an sich ein hoch-
komplexes Material, welches zahlreiche Schwierigkeiten bei der rheologischen
Vermessung mit sich bringt. Neben den suspensionsrheologischen Phdnomenen,
insbesondere dem Wandgleiten, ist dabei die fortwdhrende, exotherme Reaktion
des Betons relevant, welche zu stark zeitabhidngigen Eigenschaften flihrt. Die An-
forderungen an die Rheometrie bestehen daher vor allem in der Kompensierung
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des Wandgleitens, der effizienten Temperierung, der Verhinderung von Sedimen-
tation und Blockieren sowie der sinnvollen Handhabung des aushirtenden Frisch-
betons.

Aufgrund der Notwendigkeit fiir die Zuginglichkeit der rheologischen Beton-
eigenschaften sind in der Vergangenheit bereits zahlreiche Messsysteme entwi-
ckelt worden. Diese als ,,Betonrheometer” bezeichneten Systeme liefern zwar
wertvolle Ansitze und ermoglichen die Bestimmung relativer Parameter zum Ver-
gleich unterschiedlicher Betone, eine absolute Messung rheologischer Kenngro-
Ben, die zur Bewiltigung neu aufkommender Herausforderungen und zur Stoff-
wertbestimmung fiir Simulationen notig ist, ist damit jedoch &ufBerst schwierig
bzw. gar nicht moglich [Roul2b]. Dies liegt vor allem an den unklar definierten
Scherfeldern innerhalb dieser Rheometer, aus denen keine rheologischen Absolut-
werte abgeleitet werden konnen.

Die vorliegende Arbeit fokussiert sich daher auf die Entwicklung und Anwen-
dung eines neuartigen, adaptiven Rheometers zur Bestimmung rheologischer Ab-
solutwerte von Frischbeton, welches die genannten, an die Rheometrie gestellten
Anforderungen erfiillen soll. Das Rheometer, im Folgenden als ,,ACCR*
(Adaptive Coaxial Concrete Rheometer) bezeichnet, besitzt neben austauschbaren,
gekiihlten Messgeometrien weitere geometrische Besonderheiten, wie z. B. eine
rotierende Bodenplatte, welche Storeinfliisse und den Messaufwand reduzieren
sollen. Aufgrund der Dimension des entwickelten Rheometers bietet sich zudem
die Moglichkeit einer innovativen, optischen Fliegrenzmessung, die direkt in ei-
nen normalen Messzyklus integriert werden kann und im Rahmen der hier durch-
geflihrten Betonmessungen analysiert wird. Wie bereits erwéhnt, ist auch die Ver-
meidung von Wandgleiten in der Rheometrie von grof3er Bedeutung. Vielfach wer-
den dafiir strukturierte Messgeometrien eingesetzt, deren Einfluss auf das FlieB3-
feld nur ansatzweise bekannt ist. Daher wird in dieser Arbeit fiir ausgewihlte Ge-
ometrien und newtonische, homogene Fluide der genannte Einfluss néher be-
stimmt, was durch die Kombination von Labormessungen und CFD-Simulationen
erfolgt.



2 Theoretische Grundlagen

2.1 Rheologische GrundgroRen

Die Wissenschaft der Rheologie ldsst sich wortlich anhand des Altgriechi-
schen ,,rhein®, zu Deutsch ,,flieBen®, und ,,Jogos®, zu Deutsch ,,Lehre®, als ,,Fliel3-
lehre* definieren. Diese Bezeichnung ist jedoch nicht sehr greifbar. Eine préizisere
Formulierung fiir die Rheologie findet sich daher in der Beschreibung als ,,Wis-
senschaft von der Deformation und dem Flieen der Stoffe* [Pah91]. Das Defor-
mations- und FlieBverhalten von Materialien ist allgemein betrachtet nicht nur von
duBeren Kriften abhingig, sondern auch von chemischen und physikalischen Pro-
zessen. Folglich ist die Rheologie sowohl ein Teilgebiet der Physik als auch der
Chemie und ist somit als interdisziplinir zu betrachten [Pah91; Mac94; Mez12].

Grundsétzlich ldsst sich die Rheologie anhand der Belastungsart in die Scher-
und Dehnrheologie unterteilen. Zwar ist die Dehnrheologie in Anwendungsberei-
chen von hoher Relevanz, bei denen Dehnstromungen auftreten, z. B. in der Kunst-
stoff- und Lebensmittelverarbeitung, spielt aber in der Rheometrie, welche die
Messung rheologischer Eigenschaften beschreibt, im Gegensatz zur Scherrheolo-
gie eine eher untergeordnete Rolle. Aus diesem Grund und bedingt durch die Tat-
sache, dass Dehnstromungen in dieser Arbeit vernachlissigbar sind, wird die
Dehnrheologie in diesem Rahmen nicht weiter thematisiert.

In der Scherrheologie kennzeichnen die dynamische Viskositét 1, die Schub-
spannung 7 und die Scherrate y die wichtigsten Grundgrof8en. Eine anschauliche
Definition dieser Gro3en ist iiber das sogenannte Zwei-Platten-Modell méglich,
welches in Abbildung 2.1 dargestellt ist [Pah91; Bar00; Mez12].
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Abbildung 2.1: Geschwindigkeitsprofil u,(y) einer gescherten Fliissigkeit im Zwei-Plat-
ten-Modell
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Das Zwei-Platten-Modell beschreibt den Fall, dass eine Fliissigkeit zwischen
zwei Platten mit dem Abstand H geschert wird, wobei die obere Platte frei beweg-
lich und die untere Platte fest eingespannt ist. Beide Platten sind unendlich ausge-
dehnt, um Randeffekte auszuschlieBen, und es herrscht Wandhaftung nach Prandtl.
Um das Fluid zu scheren, wird die obere Platte, welche die Fliche A besitzt, paral-
lel zur Fluid-Platte-Kontaktfliche mit der Kraft F beaufschlagt. Infolgedessen
verschiebt sich die obere Platte und {ibt einerseits eine {iber die Hohe konstante
Schubspannung 7 auf das Fluid aus, andererseits entsteht ein Geschwindigkeits-
profil u,(y) innerhalb des Fluids. Uber die so entstehende, laminare Schichten-
stromung lassen sich wie folgt sowohl die Schubspannung 7 als auch die Scherrate
y definieren.

Die Schubspannung resultiert aus dem Quotienten der Tangentialkraft F;- und
der Kontaktfliche A nach Gleichung (2.1).

=21 (2.1)

Um die Scherrate zu definieren, wird zunédchst die Scherung y betrachtet, wel-
che sich aus dem Quotienten der differentiellen Verschiebung dx und der Hohe
dy bei Belastung ergibt, vgl. Gleichung (2.2).

y = Z—; = tan(a) (2.2)

Aus dieser Definition folgt zwangsldufig, dass bei fortschreitend konstanter
Belastung die Scherung linear mit der Zeit zunimmt. Zuginglicher ist zur Be-
schreibung des FlieBverhaltens von Materialien daher die Scherrate. Diese kann
tiber die zeitliche Ableitung der Scherung unter Beriicksichtigung von Gleichung
(2.2) und der Formulierung der Geschwindigkeit als u,, = dx/dt iiber Gleichung
(2.3) beschrieben werden.

_dy _ d’x _ duy

_ (2.3)

¥ == dt-dy  dy

Fiir das Zwei-Platten-Modell, welches ein lineares Geschwindigkeitsprofil mit
den Randbedingungen u, (0) = 0 und u, (h) = u aufweist, folgt somit:

y=1 (2.4)

Der Zusammenhang der beiden GroBen 7 und y wird iiber die dynamische
Viskositét n als Proportionalititsfaktor definiert, vgl. Gleichung (2.5).
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=7y (2.5)

Anschaulich lésst sich die Viskositit als ein MaB fiir die FlieBfahigkeit eines
Stoffes beschreiben. Dementsprechend ist ein Fluid mit einer hoheren Viskositét,
wie z. B. Honig, weniger flieBfdhig als ein Fluid mit einer geringeren Viskositét,
wie beispielsweise Wasser. Daher lédsst sich fiir die Viskositdt auch vermehrt die
Definition finden, dass diese als innerer Reibungswiderstand gegen FlieBBen aufge-
fasst werden kann [Bar(00].

Wenn der Begriff ,,Viskositét® fallt, wird damit {iblicherweise auf die dynami-
sche Viskositdt n Bezug genommen. Diese ergibt sich aus der Multiplikation der
kinematischen Viskositét v eines Stoffes und dessen Dichte p, vgl. Gleichung (2.6)
[Pah91]. Im weiteren Verlauf der Arbeit wird vereinfacht nur die Bezeichnung
Viskositit fiir die dynamische Viskositét n gewéhlt.

n=v-p (2.6)

Fiir idealviskose Fluide, welche auch als newtonisch bezeichnet werden, ist
die Viskositit bei konstanter Temperatur eine Materialkonstante. Da in der Realitét
viele Materialien kein idealviskoses FlieBverhalten aufweisen, ldsst sich die Vis-
kositdt meist nur unter Angabe weiterer Parameter, insbesondere der Scherrate,
eindeutig festlegen. Da das FlieBverhalten von hoher Bedeutung fiir die Charakte-
risierung von Fluiden ist, wird dieses im weiteren Verlauf ndher diskutiert [Pah91;
Mez12].

2.2 FlieBverhalten von Stoffen

Die Viskositit eines Fluids ist nur in den seltensten Féllen eine Konstante und
hauptsichlich von den Parametern Scherrate y, Schubspannung t, Temperatur T,
Druck p und der Zeit t abhidngig. Beziiglich der Temperaturabhidngigkeit lasst sich
fiir einfache Fliissigkeiten, d. h. Fliissigkeiten aus identischen Atomen oder Mole-
kiilen, der Zusammenhang beobachten, dass die Viskositit mit steigender Tempe-
ratur aufgrund der zunehmenden Brownschen Molekularbewegung sinkt. Die Ab-
nahmerate der Viskositit ist dabei umso stérker ausgeprigt, je hoher die urspriing-
liche Viskositdt der Fliissigkeit ist. In einigen Fillen ldsst sich diese Beziehung
mathematisch durch einen Arrhenius-Ansatz beschreiben, eine allgemeingiiltige
Formulierung der Temperaturabhéngigkeit ist aufgrund des unterschiedlichen
Stoffverhaltens jedoch nicht moglich [Pah91; Bar00; Coul4a]. Die Druckabhin-
gigkeit der Viskositdt verhélt sich dahingehend, dass mit steigendem Druck eine
Viskosititserhohung einhergeht. Allerdings ist dieser Effekt insbesondere bei
Fliissigkeiten bedeutend geringer ausgeprigt als bei einer Temperaturerhohung.
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Ein Druckanstieg von Umgebungsdruck auf p = 300 bar bewirkt lediglich eine
Viskositdtserhohung, die vergleichbar mit einer Steigerung der Temperatur um ca.
AT = 1 K ist [Bar00; Mez12]. Allgemein ldsst sich daher schlieBen, dass der
Druckeinfluss nur in den seltensten Féllen von Bedeutung ist und gerade bei ge-
ringen Druckunterschieden, wie auch im Rahmen dieser Arbeit, vernachlidssigbar
ist. Wesentlich bedeutsamer ist die Viskositdtsabhingigkeit von anderen Parame-
tern, welche nachfolgend thematisiert werden.

2.2.1 Belastungsabhangiges FlieBverhalten

Der Grofiteil aller Fluide weicht vom idealviskosen Flieverhalten, d. h. new-
tonsches FlieBverhalten, ab. Sie werden umfassend als nicht-newtonisch bezeich-
net und zeigen im Gegensatz zum newtonischen Fluid unter anderem eine Abhén-
gigkeit der Viskositdt von der Belastungsart und der Belastungsstérke. Dieses be-
lastungsabhingige FlieBverhalten ldsst sich wie folgt klassieren und durch FlieB3-
kurven veranschaulichen, vgl. Abbildung 2.2.

Bei den sogenannten strukturviskosen bzw. scherverdiinnenden Fluiden, vgl.
Abbildung 2.2 (2), sinkt die Viskositit mit zunehmender Scherrate. Die Ursachen
fiir dieses FlieBverhalten konnen Ordnungseffekte von Partikeln (Suspensionen)
oder Polymeren (Polymerschmelzen/-16sungen) sein, die den FlieBwiderstand re-
duzieren. Auch Entschlaufungseffekte von Polymeren und eine scherinduzierte
Dispergierung von Agglomeraten konnen fiir dieses Phanomen relevant sein.

Den gegenteiligen Effekt weisen dilatante bzw. scherverdickende Fluide auf,
vgl. Abbildung 2.2 (3). Dieses Verhalten beruht hiufig auf mechanischen Ver-
hakungen, wie sie bei Partikeln hochkonzentrierter Suspensionen oder auch bei
verzweigten Polymerketten auftreten konnen, die ein FlieBen behindern und somit
zu einem Viskositétsanstieg fithren. Auch unterkonsolidierte Suspensionen kon-
nen zu derartigem Verhalten neigen, da erst bei steigender Belastung, d. h. hdheren
Scherraten, ein weiteres Auspressen des Wassers stattfindet. Folglich wird die Pa-
ckungsdichte und somit auch die Viskositit der Suspension erhéht, was zu einem
entsprechend dilatantem FlieBverhalten fiihrt.

Ein besonderes FlieBverhalten zeigen Materialien mit FlieBgrenze, wie z. B.
Bingham-Fluide, vgl. Abbildung 2.2 (4). Bei dieser Art von Fluiden kommt es erst
ab einer bestimmten Schubspannung 7,,, welche als FlieBgrenze bezeichnet wird,
zum FlieBen des Stoffes, wobei Bingham-Fluide nach Uberschreiten dieser Grenze
ein plastisch-newtonisches FlieBverhalten aufweisen. Ein strukturviskoses oder di-
latantes Verhalten nach der FlieBgrenze ist ebenso mdglich, wird dann jedoch nicht
als Bingham-Verhalten bezeichnet. Eine detaillierte Betrachtung der Fliegrenze
ist im nachfolgenden Kapitel zu finden [Pah91; Mac94; Bar00; Mez12; Coul4a].
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Abbildung 2.2:  FliefSkurven unterschiedlichen Fliefiverhaltens, (1) newtonisch, (2) struk-
turviskos, (3) dilatant, (4) Bingham-Fluid [Mez12]

2.2.2 FlieRgrenze

Wie zuvor erwéhnt, beginnen Fluide mit einer FlieBgrenze 7,, erst ab dieser zu
flieBen. Genauer betrachtet ldsst sich dieses FlieBverhalten idealisiert dahingehend
beschreiben, dass bei Schubspannungen unterhalb der FlieBgrenze lediglich eine
vollkommen elastische (reversible) Verformung stattfindet. Wird die Grenzspan-
nung liberschritten, geht dieses rein elastische Festkorperverhalten in unterschied-
lich ausgeprégtes FlieB- bzw. Fliissigkeitsverhalten iiber. Dies kann, wie bei Bin-
gham-Fluiden, plastisch-newtonisch sein, oder z. B. strukturviskos bzw. dilatant
[Mac94; Lar99; Bar00].

Die Existenz einer nach dieser géngigen Definition festgelegten FlieBgrenze
T, ist bereits seit langer Zeit umstritten [Bar85; Bar99]. Einer der Griinde fiir diese
Debatte ist vor allem die iiber die Jahre praziser gestaltete Messtechnik. Durch
diese konnte zwar fiir viele Materialien mit vermeintlicher FlieBgrenze ein starker
Anstieg in der Viskositit bei geringer werdenden Schubspannungen festgestellt
werden, was zundchst auf das Vorhandensein einer FlieBgrenze hindeutet. Aller-
dings erreichte die Viskositét bei einer weiteren Reduzierung der Schubspannung
einen stationdren Endwert und stieg nicht, wie es eine Flielgrenze voraussetzen
wiirde, weiter an [Bar00]. Nichtsdestotrotz bedarf die Frage nach der Existenz ei-
ner Fliegrenze einer genaueren Definition. Wiirde die Fliegrenze als jene
Schubspannung definiert werden, unterhalb derer kein sichtbares bzw. beobacht-
bares FlieBen stattfindet, muss eine FlieBgrenze existieren, da das Material unter-
halb dieser Schubspannung folglich nicht mehr wahrnehmbar flie3t [Bar07]. Dem-
nach ist die FlieBgrenze auch ein Phdnomen, welches in Relation zur Zeit und so-
mit auch zum Beobachtungszeitraum zu betrachten ist, aber insbesondere von der
operationellen Definition abhidngt. Auch wenn die FlieBgrenze vielmehr als sehr
hohe Viskositét bei sehr geringen Scherraten definiert sein miisste [Bar85], kdme
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es bei messtechnisch bedeutsamen Zeitspannen zu keinem oder kaum wahrnehm-
baren Flieflen. Daher werden in dieser Arbeit Fluide, die solch ein Verhalten auf-
weisen, als Materialien mit FlieBgrenze betrachtet.

Die Hauptgriinde fiir das Auftreten einer FlieBgrenze sind intermolekulare und
interpartikuldre Wechselwirkungen, die zum Aufbau eines Kréiftenetzwerkes fiih-
ren kdnnen, siehe dazu auch Kapitel 2.5.1 [Ban91a; Pah91]. Insbesondere zement-
basierte Suspensionen neigen aufgrund stark anziehender, interpartikulérer Krifte
zur Ausbildung derartiger Strukturen [Fla04; Roul2a; Yah16]. Nicht zu vernach-
lassigen sind auch Verkantungs- und Reibungseffekte infolge der sehr unregelma-
Bigen Partikelgeometrie [Wal03]. Eine Voraussetzung fiir das Entstehen einer
FlieBgrenze ist dabei, dass die Konzentration der Partikeln die Perkolations-
schwelle ¢p iibersteigt, was im Falle zementbasierter Suspensionen zumeist er-
reicht wird [ Yah16]. Diese Schwelle ist definiert als die Konzentration, bei der ein
bestimmter Anteil an Partikeln miteinander in Kontakt steht und nicht mehr nur
vom Matrixfluid umgeben ist [EIb20]. Flatt et al. [Fla06] entwickelten ein Modell
zur Abschétzung der FlieBgrenze von Suspensionen, welches eine Vielzahl an Pa-
rametern, darunter interpartikuldre Wechselwirkungen, Volumenanteil des Fest-
stoffs sowie PartikelgroBen und deren Verteilung, in Betracht zieht und auch auf
polydisperse Suspensionen angewandt werden kann, vgl. Gleichung (2.7).

~ AR $% (p—¢pp)
Ty = . . .
Y f drzn'sz bdmax (Pmax—¢) (2 7)

In dieser Gleichung werden drei Haupteinfliisse unterschieden, die sich auf die
FlieBgrenze auswirken. Der erste Einfluss beschreibt die Partikeleigenschaften und
wird ausgedriickt durch den Vorfaktor f (enthélt Informationen zur Partikelgeo-
metrie und zur Partikelgrofenverteilung), den mittleren Partikeldurchmesser d,,,
den Kriimmungsradius R, an den Kontaktpunkten der Partikeln und der Hamaker-
Konstante Ay. Als zweiter Einfluss wird der Partikelabstand s genannt, der maB-
geblich durch Zusitze wie FlieBmittel verdndert werden kann. Den letzten Beitrag
zur Flieigrenze leisten der Volumenanteil der Partikeln ¢p zusammen mit der ma-
ximalen Packungsdichte ¢,,,, und der Perkolationsschwelle ¢ [Fla06; Yah16].
Die maximale Packungsdichte beschreibt den Volumenanteil, den die Partikeln bei
der dichtest moglichen Anordnung einnehmen. Der Wert hiangt mafigeblich von
der Partikelform sowie der PartikelgroBenverteilung ab. Fiir ideale, gleich grof3e
Kugeln betrigt dieser Wert ca. 74 %. Auch wenn dieses FlieBgrenzmodell bereits
viele Parameter einbezieht und eine gute Ubereinstimmung zu vorliegenden Daten
von Keramiksuspensionen zeigt, ist eine Ubertragung auf allgemeine Suspensio-
nen nur schwer moglich [Fla06]. Dies mag unter anderem daran liegen, dass Par-
tikeln sich in ihren Eigenschaften, sei es Form, Rauigkeit etc. zu stark voneinander
unterscheiden und gerade bei zementbasierten Suspensionen weitere Faktoren wie
chemische Reaktionen Einfluss auf die FlieBgrenze nehmen konnen.
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Die im Vorangegangenen aufgefiihrte, relativ simple Definition einer Flie§3-
grenze als ,,beginnendes FlieBen* wird vielfach jedoch noch préziser formuliert.
Dies liegt insbesondere an den Erkenntnissen verschiedener Untersuchungen, aus
denen hervorgeht, dass die FlieBgrenze nicht nur von der Vorgeschichte eines Ma-
terials abhdngt, sondern auch von der Messmethodik [Jam87; Zhu0O1; Ngu06]. Da-
her wird die FlieBgrenze, je nach Belastungshistorie und Methodik, oftmals auch
als ,statische FlieBgrenze® 7, ; oder ,,dynamische FlieBgrenze* 7, ; bezeichnet.
Die statische FlieBgrenze beschreibt dabei die minimale Schubspannung, die zum
Beginnen des FlieBens erforderlich ist. Das Material hat vor dem Erreichen der
FlieBgrenze entsprechend nur Belastungen mit 7 < 7,, erfahren. Die dynamische
FlieBgrenze hingegen ist durch die kleinste aufbringbare Schubspannung charak-
terisiert, bevor das Material authort zu flieBen. Schubspannungen von 7 > 7, sind
in der Materialhistorie vor dem Erreichen der FlieBgrenze also vorhanden [Din16].
Von Bedeutung ist dieser Zusammenhang insbesondere dann, wenn eine Suspen-
sion wie Beton eine ausgeprigte Ruhephase durchlaufen hat, was in Kapitel 2.5.2
ndher thematisiert wird.

Damit einhergehend werden in der Literatur zwei unterschiedliche Kategorien
von FlieBgrenzmaterialien charakterisiert [Bon09; Mol09; Mgl09; Fal10; Oval3].
Erstere beschreibt Fluide mit FlieBgrenze dann als ,,einfache® FlieBgrenzmateria-
lien, wenn die Viskositét lediglich von der Scherrate abhingt und die FlieBgrenze
somit klar definiert, also eine Materialkonstante ist. Zweitere sieht Fluide mit
FlieBgrenze dann als ,,thixotrope* (s. Kapitel 2.2.3) FlieBgrenzmaterialien, wenn
die Viskositit nicht nur von der Scherrate, sondern auch von der Belastungshisto-
rie abhéngig ist und somit keine konstante FlieBgrenze aufweist [Din16]. Da letz-
tere Definition darin begriindet liegt, dass es bei derartigen Fluiden zu einem be-
lastungsabhingigen Auf- und Abbau von Strukturen kommt, was, wie oben darge-
legt, der Hauptgrund fiir das Auftreten einer FlieBgrenze ist, ist anzunehmen, dass
der Grofiteil der FlieBgrenzmaterialien der thixotropen Kategorie zugeordnet wer-
den kann. Der Unterschied zwischen diesen beiden Arten von Fliegrenzmateria-
lien hinsichtlich Belastungshistorie und Messmethodik wird insbesondere bei Be-
trachtung von dynamischer und statischer FlieBgrenze deutlich. So konnte in Un-
tersuchungen gezeigt werden, dass fiir einfache Fliegrenzmaterialien die dynami-
sche und statische FlieBgrenze {libereinstimmen, wohingegen dies bei thixotropen
FlieBgrenzmaterialien nicht gegeben war [Bal14; Coul4b].

Zur Bestimmung der FlieBgrenze existieren unterschiedliche Methoden. Die
einfachste Moglichkeit besteht in der Anpassung einer Funktion an die Messwerte
im 7-y-Diagramm. Hierbei kann einerseits durch eine Extrapolation der Funktion
auf y = 0 die FlieBgrenze abgelesen werden, andererseits kann durch Fitten eines
geeigneten FlieBmodells, vgl. Kapitel 2.5.3, die FlieBgrenze direkt als Modellpa-
rameter bestimmt werden. Auch wenn diese Methode sehr einfach durchzufiihren
ist und im Normalfall keinen zusétzlichen Messaufwand erfordert, ist sie hdufig
mit einer gewissen Ungenauigkeit behaftet. Dies liegt insbesondere dran, dass die
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FlieBgrenze nur angenéhert, jedoch nicht explizit gemessen wird. Daher haben sich
weitere Methoden etabliert, wie z. B. die FlieBgrenzbestimmung tiber die logarith-
mische Auftragung der Scherung y gegen die Schubspannung 7. Ublicherweise
werden diese Versuche unter Schubspannungsvorgabe bei steigenden Schubspan-
nungen (,,positive Rampe*) durchgefiihrt, entsprechend ist das Ergebnis die stati-
sche FlieBgrenze, und die Scherung wird gemessen. Tragt man die Werte anschlie-
Bend gegeneinander auf, ergibt sich der in Abbildung 2.3 dargestellte Zusammen-
hang. Alternativ sind auch sinkende Schubspannungen mdglich (,,negative
Rampe®), bei dem die Messwerte zwar einen anderen Verlauf aufweisen, die Aus-
wertung der dann vorliegenden dynamischen Flie3grenze jedoch prinzipiell analog
erfolgt [Mez12; Dinl6].

gy

lg T

Abbildung 2.3:  Schematische Darstellung der Messwerte zur Fliefigrenzermittlung in ei-
nem logarithmischen y-t-Diagramm

In dem nun vorliegenden Diagramm werden zwei Bereiche ersichtlich. Im lin-
ken Bereich findet eine elastische Deformation des Materials mit T < 7,, statt, bei
der die Scherung bzw. die Deformation linear mit geringer Steigung zunimmt. Mit
steigender Schubspannung ist ab einem gewissen Punkt ein starker Anstieg in der
Scherung zu verzeichnen, was darauf schlieen lésst, dass die FlieBgrenze iiber-
schritten wurde und nun 7 > 7,, vorliegt. Der Punkt, an dem eine starke Anderung
des Deformationsverhalten stattgefunden hat, wird bei dieser Methode als FlieB3-
grenze ausgewertet und kann durch Anlegen von einer oder zwei Tangenten be-
stimmt werden, vgl. Abbildung 2.4. Wird nur eine Tangente verwendet, muss die
FlieBgrenze anhand einer eigens ausgewéhlten Abweichung (iiblicherweise im Be-
reich von 5 — 10 %) der Messwerte von der Tangente ausgewertet werden, vgl.
Abbildung 2.4 (a). Beim Anlegen von zwei Tangenten wird die FlieBgrenze durch
den Schnittpunkt der Tangenten definiert, vgl. Abbildung 2.4 (b) [Mez12].
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Abbildung 2.4:  Schematische Darstellung zur Ermittlung der Fliefigrenze T, in einem lo-
garithmischen y-t-Diagramm, (a) Ein-Tangenten-Methode, (b) Zwei-Tan-
genten-Methode

Der Vorteil der Verwendung zweier Tangenten besteht darin, dass der Schnitt-
punkt zumeist klar definiert und unabhidngig vom Anwender der Methode ist. Von
Nachteil ist jedoch, dass der Schnittpunkt bereits {iber der tatsdchlichen FlieB3-
grenze liegen kann, weshalb die Zwei-Tangenten-Methode oftmals ungenauer ist
als die Ein-Tangenten-Methode. Zur Bestimmung der FlieBgrenze existieren dar-
iiber hinaus weitere Ansitze aus der Oszillationsrheometrie, bei denen z. B. der
Schnittpunkt des Speichermoduls (elastischer Anteil des Materialverhaltens) und
des Verlustmoduls (plastischer Anteil des Materialverhaltens) als FlieBgrenze aus-
gewertet wird. Da die Oszillationsrheometrie in dieser Arbeit jedoch nicht von Be-
deutung ist, wird auf diese Methoden nicht weiter eingegangen. Nédhere Informa-
tionen finden sich dazu in [Mez12; Dinl6].

2.2.3 Transientes FlieBverhalten

Eng verbunden mit dem Phédnomen der FlieBgrenze ist das transiente bzw. zeit-
abhingige FlieBverhalten. Im Allgemeinen werden hierbei zwei Arten der Zeitab-
héngigkeit unterschieden, welche als Thixotropie und Rheopexie definiert werden,
vgl. Abbildung 2.5.

Thixotropie bezeichnet das Phanomen einer abnehmenden Viskositidt wahrend
der Belastungsphase (konstante Belastung) und anschliefendem Viskosititsan-
stieg auf Anfangsniveau nach Eintreten der Ruhephase (keine Belastung). Ein der-
artiges FlieBverhalten resultiert vornehmlich aus dem Abbau (Belastungsphase)
und Wiederautbau (Ruhephase) von Strukturen innerhalb des Materials, wie es
beispielsweise bei Ketchup vorliegt. Verhilt sich ein Material exakt gegenteilig
zur Thixotropie, wird von Rheopexie gesprochen. Die genannten Vorgidnge von
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Auf- und Abbau sind bei thixotropen bzw. rheopexen Materialien vollsténdig re-
versibel. Ist dies nicht der Fall, wird von partieller Thixotropie/Rheopexie gespro-
chen [Pah91; Mez12; Coul4a].

n Belastungsphase i Ruhephase
|
P Y
- 1\
., - - | AN
Ve . 1 Ss o
R Rheopexie i \\\ _____ (partiell)
I
i

Thixotropie (partiell)

to ty

Abbildung 2.5:  Schematische Darstellung des (partiell) thixotropen und (partiell) rheope-
xen Fliefverhaltens

2.2.4 Wandgleiten

Eine der Grundvoraussetzungen fiir die Ermittlung von rheologischen Werten
1st Wandhaftung. Allerdings ist diese Bedingung bei einigen Materialien, insbe-
sondere bei Suspensionen, nicht immer erfiillt und es kommt zu sogenanntem
Wandgleiten [Pah91].

Wird von Wandgleiten gesprochen, ist zwischen wahrem und scheinbarem
Wandgleiten zu unterscheiden. Wahres Wandgleiten beschreibt den Fall, dass es
zwischen der Wand und dem Fluid einen Geschwindigkeitssprung gibt, die Rela-
tivgeschwindigkeit zwischen Wand und Fluid direkt an der Wand also ungleich
Null, sondern um die Gleitgeschwindigkeit u; erhoht ist. Die dadurch vorliegende
makroskopische Scherrate y,,,,x, welche sich aus der Bewegung und der Geomet-
rie berechnet, ist hoher als die mikroskopische Scherrate y,,,;; im Fluid, vgl. Ab-
bildung 2.6 (a), was zu einer Unterschitzung des Viskositdtswerts fithrt. Dieses
vollstdndige Fehlen der Wandhaftung wird in der Praxis jedoch nur selten beo-
bachtet [Haal7]. Dies hingt unter anderem damit zusammen, dass auf atomarer
Betrachtungsebene alle Oberflichen eine gewisse Rauigkeit aufweisen und die
Haftbedingung dadurch in einer Vielzahl der Félle dennoch gegeben ist [Ric73;
Zhu02; Gra03]. Vielmehr tritt bei dem Grofteil aller wandgleitenden Materialien
scheinbares Wandgleiten auf, welches sich durch einen sehr hohen Geschwindig-
keitsgradienten in unmittelbarer Ndhe zur Wand auszeichnet, vgl. Abbildung 2.6
(b). Makroskopisch wird zwar der Eindruck von wahrem Wandgleiten erweckt,
mikroskopisch ist aber dennoch eine Wandhaftung des Fluids gegeben [Clo17].
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Abbildung 2.6: (a) Wahres Wandgleiten und (b) scheinbares Wandgleiten in der Profilan-
sicht zwischen zwei Platten

Die Ursache fiir diesen Effekt liegt in der Ausbildung einer diinnen Gleit-
schicht ¢ an der Wand, welche eine geringere Viskositét aufweist als das Bulkma-
terial. Insbesondere bei Suspensionen ist die Entstehung einer solchen Gleitschicht
zu beobachten, da es hier an der Wand zur einer Partikelverarmung und damit zu
einer starken Erniedrigung der Viskositidt kommt, vgl. Abbildung 2.7 (a) [Ban91a;
Mac94; Bar95].

Die partikelverarmte Schicht ldsst sich durch verschiedene Mechanismen be-
griinden. Zum einen ist der Volumenanteil der Partikeln in unmittelbarer Wand-
ndhe allein durch deren Geometrien geringer als im Bulkmaterial, da die Partikeln
nicht in die Wand eindringen konnen. Die typische Grofenordnung der Gleit-
schicht liegt bei monodispersen Suspensionen sphédrischer Partikeln im Bereich
des Partikelradius [Y1l189; Kal05; Bal08; Ball2]. Zum anderen kommt es durch
Gradienten in der Scherrate zur Partikelmigration weg von der Wand, was insbe-
sondere bei Couette-Geometrien und Kanalstromungen zu beobachten ist [Lei87;
Jan95; Fra03; Sem07; Bes10]. Weitere Mechanismen sind absto3ende Partikel-
Wand-Kriéfte, abstoBende Partikel-Partikel-Kréifte und durch die Stromung hervor-
gerufene Partikelschichtungen an Oberflachen [Coh06; Korl5; Clo17].

Das Auftreten von Wandgleiten verhindert die korrekte Erfassung der rheolo-
gischen Eigenschaften. Daher ist der Einfluss entweder iiber mathematische An-
sdtze bei der Messauswertung zu korrigieren, vgl. Kapitel 2.4.2, oder das Wand-
gleiten muss bereits wahrend der Messung unterbunden werden [Mac94; Bar(00].
Zur Verhinderung von Wandgleiten wahrend der Messung haben sich spezielle
Geometrien etabliert, die das Ziel haben, die Ausbildung einer partikelverarmten
Schicht im relevanten FlieBbereich zu unterbinden. Dies ldsst sich dadurch errei-
chen, dass die Oberflichen der Messgeometrien entweder aufgeraut werden oder
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eine Profilierung aufweisen, vgl. Abbildung 2.7 (b) [Ban91a]. Die Partikeln kon-
nen in die strukturierten Oberflachen eindringen, wodurch die partikelverarmte
Schicht in die Strukturen verlegt wird. Dabei sollte die Tiefe der Profilierung D in
der GroBenordnung der Partikeln liegen, sodass mindestens eine Partikel in die
Vertiefungen eindringen kann. Fiir das Aufrauen der Messoberflachen eignen sich
bereits simple Methoden, wie zum Beispiel die Applikation von Sandpapier auf
die Oberflichen (vorwiegend bei Platte-Platte-Systemen), aber auch eigens ange-
fertigte, strukturierte Messsysteme oder sogenannte Fliigel-Geometrien (bei Koa-
xialsystemen), auch Vane-Geometrien genannt, fanden bereits frith und bis in die
heutige Zeit vielfach Anwendung [Fin61; Dzu83; Ngu87; Bar00; Owe20].

Abbildung 2.7: (a) Scheinbares Wandgleiten von Suspensionen unter Ausbildung einer par-
tikelverarmten Schicht a; (b) Verhindern von Wandgleiten durch Einsatz
von profilierten Winden

Auch wenn das Wandgleiten durch derartige Systeme effizient verhindert wer-
den kann, ist bis heute noch nicht génzlich erforscht, inwiefern das Fliefeld in-
nerhalb dieser Strukturen verdndert wird und wie grof3 dieser Einfluss auf die Be-
stimmung der rheologischen Eigenschaften tatsdchlich ist [Bau95; Nic05; Fer(07;
Ahu09]. Der Grund fiir diesen Sachverhalt ist die Vermutung, dass der Messspalt
H nicht, wie in Abbildung 2.7 (b) dargestellt, ausgehend von den Strukturspitzen
angenommen werden kann. Vielmehr wird die Hypothese unterstiitzt, dass das
Fliefeld nicht an den Spitzen der Profilierung D begrenzt ist und es auch innerhalb
der Strukturen zu einem gewissen FlieBen kommt. Fiir granulare Suspensionen,
wie sie z. B. im Bereich der Baustoffrherologie typisch sind, spielt natiirlich auch
die PartikelgroBe fiir die FlieBvorgédnge innerhalb der Strukturen eine wichtige
Rolle. Eine genauere Betrachtung dieser Thematik ist in den Kapiteln 3.2 und 7 zu
finden.
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2.3 Rheologie im Koaxialsystem

Die Erfassung von rheologischen Eigenschaften mit Hilfe verschiedener
Messsysteme (Rheometer) ist Kernpunkt der Rheometrie. Nur durch die Messung
rheologischer Grof3en ist die Erstellung zuvor genannter FlieBkurven und die Cha-
rakterisierung des resultierenden Materialverhaltens moglich.

Die Erfassung rheologischer Messgrof3en basiert grundsitzlich auf der Defor-
mation von Materialien innerhalb definierter Geometrien. Dabei lassen sich in der
Scherrheologie vier verschiedene Deformationsarten unterscheiden [Pah91;
Mac94]:

e Ebene Scherung

e Koaxiale Scherung
e Teleskopscherung
e Torsionsscherung

Praktische Anwendung in Rheometern finden nur die koaxiale Scherung (Ko-
axialrheometer), die Teleskopscherung (Kapillarrheometer) und die Torsionssche-
rung (Platte-Platte-Rheometer). Die ebene Scherung hingegen ist, wenn tiberhaupt,
nur selten vorzufinden, z. B. in Forschungsanlagen, eignet sich aber umso mehr
fiir die theoretische Beschreibung der rheologischen Groflen, vgl. Zwei-Platten-
Modell Kapitel 2.1. Da das Koaxialsystem den grundlegenden Rheometertyp die-
ser Arbeit darstellt, wird im weiteren Verlauf néher darauf eingegangen.

Koaxialrheometer lassen sich im Grunde genommen als eine praktische Um-
setzung des Zwei-Platten-Modells betrachten, bei dem anstelle zweier ebener Plat-
ten zwei konzentrisch angeordnete Zylinder mit den Radien R; und R, sowie der
Lange L vorliegen, vgl. Abbildung 2.8. Fiir den Fall eines unendlichen hohen Ver-
hiltnisses von Zylinderradius zu SpaltgroBe wiirde sich ein derartiges Koaxialsys-
tem genau durch das Zwei-Platten-Modell beschreiben lassen, bei dem sowohl
Schubspannung als auch Scherrate iiber dem Messspalt konstant bleiben. Dies
wird bei realen Systemen nie erreicht, aber dennoch durch die Wahl eines mog-
lichst am Wert 1 liegenden Verhéltnisses von R; zu R, versucht anzundhern.

Um anhand dieses Messsystems die rheologischen Gréfen berechnen zu kon-
nen, wird zunéchst die Scherung eines Fluidelements im Ringspalt eines Couette-
Systems betrachtet, vgl. Abbildung 2.9. Das Couette-System ist eines von zwei
verschiedenen Arten von Koaxialrheometern. Neben dem Couette-System exis-
tiert noch das Searle-System, wobei sich die Systeme in der Antriebsart unterschei-
den. Wahrend beim Couette-System der AuBlenzylinder angetrieben wird und der
Innenzylinder still steht, ist es beim Searle-System genau umgekehrt.
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Abbildung 2.8: Schematische Darstellung eines Koaxialsystems mit Aufenradius R,, In-
nenradius R; und Linge L

Abbildung 2.9:  Schematische Darstellung der Scherung eines Fluidelements im Messspalt
eines Couette-Systems

Das Fluidelement, dessen Rdnder zum Zeitpunkt t, auf den Punkten A und B
liegen, besitzt die Lange dr und wird durch das mit der Winkelgeschwindigkeit
w, angetriebene Couette-System koaxial geschert. Fiir t¢ > t, haben sich die
Punkte A und B entsprechend der Kreisbahn bewegt, sodass sich die Punkte A" und
B' sowie ein neuer Punkt C ergeben. Gemaf ihrer Definition l4sst sich die Sche-
rung wie folgt ausdriicken [Pah91]:

BB'-BC BB'-BC
= = 2.8
AB dr ( )

!

&
a

'}/:

!

S
S

Die Strecken BB’ und BC lassen sich mit Hilfe der Winkelgeschwindigkeit w,
dem Radius r und der Zeit t berechnen, vgl. Gleichung (2.9) und (2.10). Zu be-
merken ist dabei, dass zwar generell die Winkelgeschwindigkeit fiir einen sich dre-
henden Kd&rper unabhéngig vom Radius ist, aufgrund des im Messspalt vorliegen-
den Stromungsfeldes mit w; = 0 am Innenzylinder und w, am AuBlenzylinder die
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Winkelgeschwindigkeit der einzelnen Fluidschichten jedoch mit steigendem Ra-
dius zunimmt.

BB = (w + dw) - (r + dr)dt (2.9)

3
o

=w-(r+dr)dt (2.10)

Fir die Scherung folgt somit unter Vernachldssigung des kleinen Terms
dw - dr = 0 folgender Ausdruck:

_ (w+da))-(r+::)—w~(r+dr) dt = dw-(r+dr) dt ~

dw
reldt (2.11)

Als zeitliche Ableitung der Scherung ergibt sich somit fiir die Scherrate:

y(r)=r Z—‘: (2.12)

Die Schubspannung ldsst sich mit Hilfe des dritten newtonischen Axioms her-
leiten, welches im Fall des Koaxialsystems zu der Schlussfolgerung fiihrt, dass in
jeder Fliissigkeitsschicht das gleiche Drehmoment vorliegen muss, es also tliber
dem Messspalt konstant ist.

My=F,-r=t-A-r=1-2n-L-r* = const. (2.13)
M
©(r) = 22 (2.14)

Eine Relation zwischen der Scherrate und der Schubspannung kann dadurch
hergestellt werden, indem zunéchst die Schubspannung nach dem Radius differen-
ziert wird:

- _ "t (2.15)

dr LT3

Diese Gleichung ldsst sich weiter durch Einsetzen von Gleichung (2.14) ver-
einfachen:
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& I (2.16)

dr r

Durch Umstellen der Gleichung nach dr und Einsetzen in Gleichung (2.12)
ergibt sich folgender Ausdruck:

y() = -2t 2.17)

Eine Trennung der Variablen fiihrt zu Gleichung (2.18), wobei die Schubspan-
nungen am Innen- und AuBlenzylinder mit t; bzw. 7, bezeichnet werden:

[0 dw = =3 [T dr (2.18)

2T T

An diesem Punkt wird deutlich, dass Gleichung (2.18) nur dann 16sbar ist,
wenn der funktionelle Zusammenhang y (7), welcher dem FlieBgesetz entspricht,
bekannt ist. Da dies jedoch nur in den seltensten Fallen zutrifft, wird fiir die weitere
Losung der Gleichung vorerst das newtonische FlieBgesetz, vgl. Gleichung (2.5),
mit der newtonischen Viskositét 17, verwendet. Die Annahme eines newtonischen
FlieBverhaltens fiihrt somit zu folgenden Gleichungen:

[OF} - 1 Ta
Joi do=—5 [ dr (2.19)
1
Wq = @ = === (Tq — Ti) (2.20)

Mit Gleichung (2.14) und dem Schubspannungsverhéltnis bzw. Geometriepa-
rameter aus Gleichung (2.21) ergibt sich fiir die newtonische Viskositdt im Cou-
ette-System (w; = 0) der in Gleichung (2.22) dargestellte Ausdruck.

p=t= (:;)2 2.21)
= Md'(R_lf_;_%> _ Mg(1-p) (2.22)

- 4L (wgq—wj) o 41t-L-Ri2-wa
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Da fiir ein Searle-System (w, = 0) bei der Scherrate in Gleichung (2.12) ein
anderes Vorzeichen vorliegt, ldsst sich die newtonische Viskositét fiir dieses Sys-
tem direkt tiber den Austausch von w; mit w, ausdriicken, vgl. Gleichung (2.23).

1 1
Md'<¥‘¥> Mg-(1-p) (2.23)
NN = =

T anL-(wi-wg)  4mL-RP-w;

Auch fiir die Scherrate kann nun bei Verwendung des newtonischen FlieBge-
setzes ein Ausdruck hergeleitet werden, sowohl fiir das Couette-System, Glei-
chung (2.24), als auch fiir das Searle-System, Gleichung (2.25).

. _ 2R}wq
. _ 2R}w;
y(@r) = 2.(1-p) (2.25)

In einem GroBteil der Fille ist die Annahme eines newtonischen FlieBverhal-
tens jedoch nicht gerechtfertigt und die Ermittlung rheologischer KenngroéBen an-
hand der obigen Gleichungen somit fehlerhaft. Daher miissen die so ermittelten
Werte einer anschlieBenden Korrektur unterzogen werden, was im nachfolgenden
Kapitel erortert wird [Gie77; Pah91; Mac94; Mez12].

2.4 Korrekturen

2.4.1 Korrektur bei unbekanntem FlieRgesetz

Liegt bei der Vermessung ein Material mit vorerst unbekanntem FlieBgesetz
vor, wird zur Herleitung der Gleichungen (2.19) bis (2.25) newtonisches FlieBver-
halten angenommen. Die so ermittelten scheinbaren Werte, gekennzeichnet durch
den Index s, sind reine Rechengréfen und miissen im weiteren Verlauf korrigiert
werden.

In einigen Féllen lésst sich das Flielgesetz trotz Annahme eines newtonischen
FlieBverhaltens anhand der FlieBkurven ableiten, sodass fiir ausgewéhlte FlieBge-
setze die scheinbaren Groflen direkt korrigiert werden konnen. Fiir Ostwald-de-
Waele-Fluide (Potenzgesetzfliissigkeiten) beispielsweise, deren funktioneller Zu-
sammenhang durch T = k - y™ (Konsistenz k, FlieBexponent n) gegeben ist, ist
eine Korrektur der scheinbaren Kenngrof3en nach Auftragung der Messwerte und
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Fitten der genannten Funktion inklusive Ableitung der Parameter {iber die nach-
stehenden Gleichungen moglich [Pah91].

. . 1-p

Vi =Vis " a-pUmym (2.26)
_ L a=pYMm

n=ns 5 (2.27)

Ist das FlieBgesetz ginzlich unbekannt, 1dsst sich eine geschlossene Gleichung
fiir die Scherrate nur fiir den Grenzfall eines unendlich ausgedehnten Koaxialsys-
tems, d. h. f = 0, ermitteln. Da derartige Koaxialsysteme nicht umsetzbar sind,
formulierte Pawlowski fiir f # 0 eine iterative Losung der Scherrate in Form einer
Neumannschen Reihe, vgl. Gleichung (2.28) [Paw53; Gie77].

P = (1—B) 1 2 7 - L2 (2.28

Allerdings ist die Konvergenzgeschwindigkeit dieser Reihe abhidngig von f3,
was dazu fiihrt, dass sie zumeist nur fiir kleine f-Werte schnell konvergiert. Fiir
viele reale Messsysteme, bei denen 1 — f < 1 vorliegt, wurden daher andere Na-
herungsverfahren entwickelt, von denen sich insbesondere die nach Krieger und
Elrod etabliert hat [Gie77].

Laut Krieger und Elrod kann Gleichung (2.17) nach folgender Potenzreihe ent-
wickelt und die Scherrate somit korrigiert werden [Kri53; Pah91]:

)’/i(r)=ﬂ(1+M-lnk+§(M-an)2+§-lnkzd—M) (2.29)

Ink dint;

Hierbei kennzeichnet der Parameter M die durch punktweise Differentiation
erhaltene Steigung der Kurve im In w;-In 7;-Diagramm und x beschreibt das Ra-
dienverhéltnis mit k = R, /R; = m . Die Genauigkeit dieser Korrektur ist je-
doch vom Faktor M - In k abhingig. Fiir M - Ink < 0,1 ist lediglich die Beriick-
sichtigung der ersten beiden Glieder der Reihe notwendig, da in diesem Fall der
entstehende Fehler unter 1 % liegt. Ist M - Ink > 0,1, miissen auch die iibrigen
Glieder der Reihe in die Korrektur einbezogen werden. Da die Herleitung zur Ent-
wicklung der Reihe auf der Annahme beruht, dass y(t = 0) = 0 gelten muss, ist
diese Korrektur nicht fiir Materialien mit Flie3grenze geeignet [Kri53; Pah91].
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Eine wesentlich simplere, jedoch leicht ungenauere Korrekturmethode wurde
von Giesekus und Langer anhand des von Schiimmer formulierten Ansatzes repra-
sentativer Werte veroffentlicht [Gie77]. Schiimmer konnte nachweisen, dass in
Messsystemen, in denen nur eine KenngroB3e der Viskositdtsfunktion, T oder v,
abhédngig von den FlieBeigenschaften ist (fiir Koaxialsysteme ist dies y), diese
KenngroBe fiir beliebige Fluide an einem reprisentativen Ort gleich der newtoni-
schen KenngroBe sein muss [Sch70; Pah91]. Infolgedessen lassen sich die repré-
sentativen Werte wie folgt ausdriicken:

Trep Vrep Ryep
&£ = =—= 2.30
T 14 R; (2.30)

Der Transformationskoeffizient ist dabei liber € gegeben und ist fiir Ost-
wald/de Waele-Fluide wie folgt definiert:

1/ (1-n)
n-(l—ﬂn>

1-B

£= (2.31)

Fiir enge Spaltweiten, d. h. 1 — f < 1, kann diese Gleichung in eine Reihe
entwickelt werden, vgl. Gleichung (2.32).

1-2n
24n

=2

(1 =B%) + - (2.32)

Bei ausschlieBlicher Betrachtung des ersten Glieds der Reihe wird deutlich,
dass der Transformationskoeffizient nicht vom FlieBindex abhéngt und somit bei
Vernachldssigung der iibrigen Glieder fiir beliebige Fluide verwendet werden
kann. Entsprechend folgen fiir die Schubspannung sowie die Scherrate folgende
Gleichungen:

1+8 Ti+Tq
Trep =€ T =— T, == T, (2.33)
) . 148 . 1+B
Viep = € Vi = 2 Vi = Wi 1-8 (2.34)

Diese Korrekturmethode ist allerdings mit einem hoheren Fehler behaftet als
die Methode nach Krieger und Elrod. Dies liegt insbesondere daran, dass der re-
préisentative Radius R,..p, nur fiir Fluide mit einem FlieBindex von 0,33 <n <1
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um +4 % variiert. Auch wenn diese Methode in der DIN 53019 vorgeschlagen
wird und viele kommerzielle Rheometer ihre Messwerte anhand des Ansatzes re-
prasentativer Werte auswerten, ist dieser vorwiegend fiir Fluide mit entsprechen-
dem FlieBindex von hoherer Genauigkeit. Daher ist die Korrektur nach Krieger
und Elrod zwar allgemeingiiltiger und generell vorzuziehen, kann aber, wie bereits
erwéhnt, nicht bei Fluiden mit Flie8grenze angewandt werden [Gie77; Pah91].

2.4.2 Wandgleitkorrekturen

Bei der Anwendung von standardmifBig glatten Messsystemen fiir wandglei-
tende Materialien ist zur Ermittlung unverfilschter rheologischer Eigenschaften
eine rechnerische Korrektur des Wandgleitens wéahrend der Messauswertung not-
wendig. Die erste dieser Korrekturen wurde 1931 von Mooney présentiert und
setzt die Annahmen voraus, dass keine Turbulenz oder anderen Effekte auller
Wandgleiten vorliegen und dass das Wandgleiten nur von der Schubspannung ab-
hingig ist [Moo31]. Allerdings sind fiir die Korrektur im Koaxialsystem drei
Messsysteme mit entsprechendem Messaufwand nétig, sodass 1988 Yoshimura
und Prud’homme sowie 1989 Kiljanski Wandgleitkorrekturen mit nur zwei Mess-
systemen vorstellten, die auf der Korrektur von Mooney basieren [Yo0s88; Kil89].

Yoshimura und Prud’homme verfolgen, wie Mooney, den Ansatz, dass sich
die Winkelgeschwindigkeit w innerhalb des Koaxialsystems aus einem Gleitanteil
w; und einem FlieBanteil wyp zusammensetzt. Unter der Voraussetzung, dass flir
beide Koaxialsysteme R, 1 = k- R;; und R;, = k - R;, mit k = const. gilt, ldsst
sich die Winkelgeschwindigkeit fiir jedes der beiden Searle-Systeme j wie folgt
ausdriicken:

B 1 Tug(ta) 7 1(7)
wj = g+ W = oo [Ta + uc(ﬁ)] + [ Sodr (2.35)

Um nun den reinen FlieBanteil der Winkelgeschwindigkeit fiir die Berechnung
der Viskositdt zu bestimmen, lassen sich folgende Vereinfachungen treffen. Wie
bereits erwéhnt, liegt die Annahme zugrunde, dass das Wandgleiten nur von der
Schubspannung abhingig ist. Daher ist der in Gleichung (2.35) in eckige Klam-
mern gefasste Term fiir beide Systeme bei gleicher Schubspannung identisch. Zu-
dem ist auch der FlieBanteil in beiden Koaxialsystemen gleich, sodass sich nach
Aufstellung der Gleichung (2.35) fiir jedes System mit anschlieBender Kombina-
tion und Umformung Gleichung (2.36) ergibt.

__ Rizwy—Rj1-w;

wp = 22— (2.36)

Ri>—Rj1
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Nach Ermittlung des FlieBanteils der Winkelgeschwindigkeit schlagen Yos-
himura und Prud’homme eine Bestimmung der Viskositdt iiber représentative
Werte vor, vgl. Gleichung (2.37) [Y0s88]. Die reprasentativen Werte sind dabei
identisch mit der in Kapitel 2.4.1 vorgestellten Korrektur nach Giesekus und Lan-
ger.

Meory = 22 = 22 (523) (2.37)

Yrep WF K2+1

Nach Kiljanski reduziert sich in einem Searle-System die Winkelgeschwindig-
keit am Innenzylinder um eine innere Gleitgeschwindigkeit, vgl. Gleichung (2.38),
wiahrend die Winkelgeschwindigkeit aulen auf einen Wert ungleich Null ansteigt,
vgl. Gleichung (2.39) [Kil8&9].

w; =w——> (2.38)

(2.39)

Mit der Annahme, dass sich Auflen- und Innenradius nur geringfiigig unter-
scheiden und somit auch die Schubspannungen an den jeweiligen Stellen dhnlich
sind, lassen sich die Gleitgeschwindigkeiten aulen und innen durch eine mittlere
Gleitgeschwindigkeit u; ersetzen. Entsprechend kann die Scherrate durch die
Kombination der Gleichungen (2.5), (2.12) und (2.14) mit Gleichungen (2.38) und
(2.39) wie folgt dargestellt werden.

_ 20 2ugRiRg
T ) @ (2.40)

Allerdings gilt diese Gleichung mit beliebigen Radien r nur dann, wenn es
sich um ein newtonisches Fluid handelt. Fiir nicht-newtonische Fluide verfolgt
Kiljanski den von Schiimmer und Worthoff [Sch78] formulierten Ansatz mittlerer
Werte am Radius R,,, vgl. Gleichung (2.41), welcher der Grundidee des Vorlie-
gens repriasentativer Werte an einer bestimmten Stelle im Messspalt, vgl. Kapitel
2.4.1, dhnelt. So ergibt sich fiir das Verhiltnis aus mittlerer Schubspannung t,,
und der Schubspannung 7; am Innenzylinder sowie fiir die analogen Scherraten
folgende Gleichung [Kil89]:
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tm _ Im (ﬁ)z _ (&) (2.41)

Ti Vi Rm

Wird der rechte Term der Gleichung nach R, umgeformt und in Gleichung
(2.40) eingesetzt, lasst sich die mittlere Scherrate y,,, wie folgt definieren:

. ‘(Ri+Rg) __ .,
Ym = ln((%) B ;-GRa-ln(%‘:) = Vm ~ % (2.42)

Bei Vermessung desselben Fluids in zwei Systemen gilt fiir 7,,, ;1 = T, 5, dass
UGy = Ug o und Yy 1 = Vi 2. Somit ldsst sich allein durch die Messung der Win-
kelgeschwindigkeit bei gleicher Schubspannung direkt die Wandgleitgeschwin-
digkeit u; aus Kombination der Gleichung (2.42) fiir die beiden Messsysteme be-
rechnen, vgl. Gleichung (2.43).

by b

Da sich nun die Scherrate y,, ermitteln lisst, kann die korrigierte Viskositéat
tiber Gleichung (2.44) berechnet werden.

Tm

Nkorr = E (2.44)

2.5 Betonrheologie

Beton ist eine polydisperse Suspension, die ein stark ausgeprégtes belastungs-
und zeitabhingiges FlieBverhalten aufweist. Die Griinde dafiir liegen zum einen in
der sehr breiten PartikelgroBenverteilung, die vom Nanometerbereich bis in den
mittleren Zentimeterbereich reicht, zum anderen aber auch in der einsetzenden
exothermen, chemischen Reaktion der Zementphase (Hydratation). Insbesondere
die Hydratation erschwert die rheologische Charakterisierung, da diese nicht nur
zu einem Anstieg der Temperatur, sondern gleichzeitig zur Ausbildung eines in-
terpartikuldren Netzwerks und folglich zur Aushértung des Betons fiihrt [Ver(02].
Allerdings weist die Hydratation nicht zu jedem Zeitpunkt eine gleich starke Re-
aktion auf, vgl. Abbildung 2.10.
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Abbildung 2.10:  Mengenanteil der einzelnen Reaktionsprodukte nach Kontakt des Zements
mit Wasser (nach [Ver02])

Im Zeitraum zwischen t; = 5 min und t, ~ 4 — 6 h lasst sich erkennen, dass
es nach einer anfianglichen Reaktion zunidchst zum Erliegen der Hydratation
kommt. Folglich sind weder eine starke Temperaturentwicklung noch eine Verfes-
tigung des Betons dominierend. Der Fokus der in dieser Arbeit durchgefiihrten
rheologischen Charakterisierung liegt daher auf dem in diesem Zeitraum vorlie-
genden ,,Frischbeton, was jedoch nicht bedeutet, dass dlteren bzw. stiarker hydra-
tisierten Betonen weniger Relevanz hinsichtlich einer rheologischen Charakteri-
sierung zukommt.

Die Faktoren, die Einfluss auf die rheologischen Eigenschaften des Frischbe-
tons besitzen, beschrinken sich demnach vor allem auf suspensionsrheologische
Besonderheiten und Phédnomene, die auf die Strukturbildung der Zementpartikeln
durch die anfingliche Hydratation zuriickzufiihren sind. Da sowohl die Suspensi-
onsrheologie als auch die Reaktion der Zementphase weitreichende Themenge-
biete sind, deren umfassende Darstellung den Rahmen dieser Arbeit liberschreiten
wiirden, werden in den nachfolgenden Unterkapiteln nur die wichtigsten Erkennt-
nisse und Modelle erldutert. Ergdnzende Literatur findet sich dazu unter anderem
in [Ban91a; Ban91b; Bar00; Ver02; Roul2b; Yah16].
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2.5.1 Suspensionsrheologische Besonderheiten

Suspensionen konnen sehr vielfdltig ausgeprégte rheologische Eigenschaften
aufweisen, die sich je nach Partikeleigenschaften, wie z. B. Partikelform und Par-
tikelgroBenverteilung, sowie Matrixfluid unterschiedlich ausbilden. Zu den héu-
figsten rheologischen Merkmalen gehoren das bereits erlduterte nicht-newtonische
FlieBverhalten (Kapitel 2.2.1), die Ausbildung einer FlieBgrenze (Kapitel 2.2.2),
das transiente FlieBverhalten (Kapitel 2.2.3) und das Auftreten von Wandgleiten
(Kapitel 2.2.4). Die wichtigsten Faktoren fiir die Ausbildung solcher Eigenschaf-
ten sind der Volumenanteil ¢ der Partikeln, die Partikelform, die Partikelgrof3en-
verteilung und die Anwesenheit von interpartikuldiren Wechselwirkungen [Bar00],
auf welche im nachfolgenden nidher eingegangen wird.

Der volumenbezogene Partikelgehalt ¢ einer Suspension ist einer der Haupt-
faktoren fiir die Ausbildung suspensionsrheologischer Besonderheiten. Dabei wird
zwischen geringkonzentrierten und mittel- bis hochkonzentrierten Suspensionen
unterschieden. Fiir geringkonzentrierte Suspensionen besteht ein nahezu linearer
Zusammenhang zwischen dem Volumenanteil ¢ der Partikeln und der Viskositét
der Suspension 7 [Ein06; Einl1; Bar00]. Dabei wird jedoch davon ausgegangen,
dass die Partikeln in so geringer Konzentration vorliegen, typischerweise nur we-
nige Volumenprozent, dass Wechselwirkungen vernachléssigbar sind [Bar00]. Na-
hert sich der Volumenanteil der maximalen Packungsdichte ¢,,,,, an, d. h. dem
Volumenanteil, bei dem die Partikeln maximal dicht angeordnet sind, kann die
Viskositit gut iiber die empirische Krieger-Dougherty-Gleichung hergeleitet wer-
den [Kri59], vgl. Gleichung (2.45). Zwar liegen fiir ideal geformte, gleich grof3e
Partikeln, wie z. B. Kugeln, theoretische Werte fiir ¢,,,,, vor, allerdings konnen
diese Werte nur selten auf reale Partikeln bzw. Partikelschiittungen angewandt
werden. Dies héngt insbesondere damit zusammen, dass ¢, stark von der Parti-
kelform und der Partikelgréenverteilung abhéngig ist.

2) ! (2.45)

"="°'(1_¢max
Die Viskositit des Matrixfluids wird dabei iiber 7, ausgedriickt und [n] be-
schreibt die intrinsische Viskositit. Da die intrinsische Viskositét eine Funktion
der Partikelform ist, bildet Gleichung (2.45) diesen Formeinfluss direkt mit ab. Fiir
sphirische Partikeln wird der Wert mit [n] = 2,5 angegeben, bei deutlich unregel-
maBig geformten Zementpartikeln liegt [1] im Bereich zwischen 4 — 7 [Str95].

Der Einfluss der Partikelform auf die Viskositdt von Suspensionen ldsst sich
unter anderem durch die Umlenkung der Stromlinien bei Scherung begriinden. Bei
z. B. sphirischen Partikeln miissen die Stromlinien nicht so stark umgelenkt wer-
den wie bei anderweitig geformten Partikeln. Da die Umlenkung der Stromlinien
in Relation zur viskosen Energiedissipation, d. h. Viskositit, steht, fiihren nicht-
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sphérische Partikeln zu einem hoheren Viskosititswert. Dies ldsst sich anhand der
relativen Viskositét n,, = /1, veranschaulichen, die fiir verschiedene Partikelfor-
men iliber ¢ aufgetragen ist, vgl. Abbildung 2.11 [Bar00].
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Abbildung 2.11:  Relative Viskositdit n, iiber dem Volumenanteil ¢ der Partikeln fiir ver-
schiedene Partikelformen (nach [Bar00])

Wie Abbildung 2.11 zeigt, fiihren stabformige Partikeln zum schnellsten An-
stieg der relativen Viskositdt mit steigendem Volumenanteil, gefolgt von plétt-
chenformigen Partikeln iiber kornartige Partikeln bis hin zu sphéirischen Partikeln
[Bar00]. Dieser Anstieg hingt jedoch auch mit der Ausrichtungsméglichkeit der
Partikeln im Scherfeld zusammen, gerade bei hoherkonzentrierten Suspensionen.
Hier behindern sich z. B. langliche Partikeln gegenseitig stirker in der Ausrichtung
als rundliche Partikeln, was zu dem genannten Effekt eines schnelleren Viskosi-
titsanstiegs als bei sphirischen Partikeln fiihrt.

Neben der Partikelform besitzt auch die PartikelgroBenverteilung der Suspen-
sion einen hohen Einfluss auf die Viskositidt. Hier lasst sich feststellen, dass mit
zunehmender Breite der Verteilung die Viskositdt der Suspension bei gleicher
Konzentration abnimmt. Dies ist vor allem auf die erhdhte Beweglichkeit der Par-
tikeln bei hohen Konzentrationen zuriickzufiihren, da bei breiten PartikelgroBen-
verteilungen, d. h. hoheren maximalen Packungsdichten, kleinere Partikeln in die
Leerrdume zwischen den groBeren Partikeln eindringen konnen, was bei monodis-
persen Suspensionen nicht moglich ist [Bar00].

Die rheologischen Eigenschaften von Suspensionen sind dariiber hinaus mal-
geblich von interpartikuldren Wechselwirkungen abhédngig, welche sich grund-
sétzlich in drei Arten aufteilen lassen. Dazu gehdren anziehende van-der-Waals-
Krifte, anziehende oder absto3ende elektrostatische Krafte und abstoflende steri-
sche Wechselwirkungskrifte [Bar00; Tad10]. Alle abstoBenden Kréfte bewirken
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dabei durch eine Erhhung des Abstandes der Partikeln voneinander eine starke
Reduzierung der van-der-Waals-Kréfte, was zu einer Erh6hung der ,,effektiven
Partikelgro8e und letztendlich auch zu einer hoheren effektiven Volumenkonzent-
ration bzw. zu einer Reduzierung der maximalen Packungsdichte fiihrt. Anzie-
hende Krifte konnen zu dhnlichen Effekten fiihren, indem z. B. durch Bildung von
Agglomeraten eine mdglichst dichte Schiittung der Partikeln verhindert wird.

Van-der-Waals-Krifte sind zwar die vergleichsweise am schwéchsten wirken-
den der drei Krifte, treten aber zwischen allen Partikeln auf und sind unvermeid-
bar. Die Ursache fiir das Auftreten dieser Krifte ist das Vorliegen von (tempori-
ren) Dipolen innerhalb der Atome bzw. Molekiile der Partikeln. Dabei konnen drei
unterschiedliche Arten von Dipolkréften identifiziert werden, ndmlich Dipol-Di-
pol-Krifte (Keesom-Kraft), Dipol-induzierter-Dipol-Kréfte (Debye-Kraft) und in-
duzierter-Dipol-induzierter-Dipol-Kréfte (London-Kraft). Die London-Kraft ist
von diesen drei Kréften die relevanteste, da die hier vorliegenden temporéren Di-
pole aus Fluktuationen in der Elektronendichteverteilung resultieren und daher so-
wohl bei polaren als auch bei unpolaren Partikeln vorzufinden sind [Tad10]. Ent-
scheidend fiir die Anziehungskraft sind dabei die Hamaker-Konstante Ay, welche
vom Material der Partikeln und dem Matrixfluid abhingt, und eine Funktion H,,
welche die Partikelgeometrie und den Partikelabstand beschreibt [Mac94].

Deutlich stiarker ausgeprigt sind elektrostatische Kréfte, die sowohl absto-
Bende als auch anziehende Wechselwirkungen hervorrufen kdnnen. Diese Art von
Kriften entsteht durch Ladungen auf der Oberfliche von Partikeln, die beispiels-
weise durch lonisierung oder durch Adsorption von ionischen Tensiden entstehen.
Liegen im entsprechenden Matrixfluid lonen mit gegenteiliger Ladung vor, ordnen
sich diese um die geladene Partikel und erzeugen eine sogenannte Stern-Doppel-
schicht. Diese Doppelschicht besteht aus einer eng anliegenden Schicht aus Ge-
genionen und einer diffusen Schicht, die iiblicherweise weit in das Matrixfluid hin-
einreicht und aus beiden lonenarten besteht [Mac94; Bar00]. Bei unterschiedlich
geladenen Partikeln kommt es durch anziehende Krifte zu einer Anlagerung von
Einzelpartikeln zu groferen Agglomeraten. Liegen gleichartig geladene Partikeln
vor, resultiert die Erhohung der wirksamen Partikelgroe daraus, dass sich bei An-
ndherung von zwei Partikeln die diffusen Doppelschichten sehr friih anfangen zu
tiberlappen. Folglich kommt es bereits bei vergleichsweise groen Abstinden zu
einer AbstoBBung der Partikeln, was eine bis zu tausendfache Erniedrigung der ma-
ximalen Packungsdichte ¢,,,, und somit eine starke Erhohung der Viskositét zur
Folge haben kann [Tad10].

Ahnliche Phinomene lassen sich bei sterischen Wechselwirkungen beobach-
ten. Diese Art von Wechselwirkungen treten insbesondere dann auf, wenn Poly-
mere vom Typ AB, ABA oder BA,, auf der Partikeloberfldche adsorbiert sind. A ist
dabei der Teil des Polymers, der im Matrixfluid 16slich ist und B ist der Teil mit
einer hohen Affinitit zur Partikel. Ndhern sich zwei derartige Partikeln an, konnen
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die Polymerketten {iberlappen oder komprimiert werden. Beide Fille fiihren zu ei-
ner AbstoBung der Partikeln, da sich einerseits der osmotische Druck bei einer
Uberlappung der Polymerketten erhoht oder andererseits eine rein mechanische,
durch elastische Verformung der Polymerketten hervorgerufene Abstoung bei
Komprimierung der Ketten stattfindet [Mac94; Tad10]. Auch bei dieser Art von
Wechselwirkung kommt es zu einer hoheren effektiven Partikelgrofle bzw. Volu-
menkonzentration, welche in der Regel abhédngig von der adsorbierten Schichtdi-
cke gy, des Polymers ist [Tad10].

Auch wenn Beton, je nach Mischzusammensetzung, nahezu alle der zuvor auf-
geflihrten Phidnomene aufweist [Ban91a], ist bei der Beschreibung des rheologi-
schen Verhaltens grundsétzlich noch der Einfluss der anfanglichen Hydratation zu
beachten. Wie bereits erwihnt, liegt der Fokus dieser Arbeit nur auf dem soge-
nannten Frischbeton, der innerhalb der ersten vier bis sechs Stunden vorliegt und
bis dahin lediglich ein geringes Ausmal} an chemischer Reaktion aufgewiesen hat.
Dennoch zeigt sich auch in dieser frithen Phase ein gewisser Einfluss der anfang-
lichen Hydratation auf das transiente rheologische Verhalten, welches im Folgen-
den néher betrachtet wird.

2.5.2 Transientes Verhalten zementbasierter Suspensionen

Eine Erklarung fiir das transiente Verhalten zementbasierter Suspensionen in
den ersten Stunden nach Wasserzugabe liefert das sogenannte Strukturbruchmo-
dell. Bei diesem Modell wird davon ausgegangen, dass mehrere Zementpartikeln
im trockenen Zustand aufgrund anziehender Wechselwirkungskrifte miteinander
in Kontakt stehen, vgl. Abbildung 2.12 (a). Die mit der Wasserzugabe einsetzende
Hydratation fiihrt zur Ausbildung einer gelartigen Membran um die Zementagglo-
merate, bestehend aus zwei oder mehr Zementpartikeln, welche die Haftverbin-
dung zwischen den Partikeln zusédtzlich zu den anziehenden Kréften erhoht, vgl.
Abbildung 2.12 (b). Dies gilt insbesondere fiir Suspensionen im Ubergang vom
frischen zum erstarrenden Beton. Erfahrt die Suspension nun eine Scherkraft, bre-
chen diese Verbindungen auf, vgl. Abbildung 2.12 (c). Dies fiihrt einerseits zu ei-
ner Reduzierung des FlieBwiderstandes, andererseits bilden sich an den aufgebro-
chenen Stellen der Zementpartikeln neue Membranen aus, vgl. Abbildung 2.12 (d).
Die Ausbildung der neuen Membranen fiihrt zu dem irreversiblen Effekt, dass der
Ursprungszustand, bei dem zwei oder mehrere Zementpartikeln aneinanderhaften,
nicht wieder hergestellt werden kann. Die Partikeln bzw. die Membranen konnen
sich somit lediglich bis auf einen Abstand anndhern, der dem energetischen Mini-
mum entspricht, vgl. Abbildung 2.12 (e), und dadurch ein netzartiges Gebilde er-
zeugen [Tat83; Ban91a]. Aufgrund der Verringerung des FlieBwiderstandes wéh-
rend der Belastungsphase gepaart mit der reversiblen Ausbildung eines interparti-
kuldren Netzwerks in der Ruhephase lésst sich das FlieBverhalten zementbasierter
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Suspensionen, unter Ausschluss des ersten Strukturbruchs, vgl. Abbildung 2.12
(¢), als thixotrop bezeichnen [Roul2a].
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Abbildung 2.12:  Strukturbruchmodell zementbasierter Systeme (nach [Ban91b])

Das transiente Verhalten spiegelt sich insbesondere in der FlieBgrenze wider.
So kann die urspriingliche FlieBgrenze, die vor dem irreversiblen Strukturbruch
(Abbildung 2.12 (c)) bestimmt wird, das zehnfache der FlieBgrenze nach Struktur-
bruch betragen [Ban91a]. Aus diesem Grund ist es gerade bei der Vermessung
rheologischer Eigenschaften notwendig, ausreichend hohe Scherkréfte, z. B. durch
den Mischvorgang, aufzubringen, um den erstmaligen, irreversiblen Strukturbruch
herbeizufiihren und die Ausbildung individueller Membranen um die Zementpar-
tikeln zu initiieren und so moglichst gleiche Messbedingungen zu gewéhrleisten
[Wiis05].

Neben dem irreversiblen Strukturbruch ldsst sich auch der reversible Struktur-
bruch bzw. -wiederaufbau, hervorgerufen durch die reversible Bildung interparti-
kuldrer Netzwerke, in der FlieBgrenze wiederfinden. Wird eine zementbasierte
Suspension nach Scherung einer Ruhephase ausgesetzt und anschlieend noch-
mals geschert, ldsst sich ein deutlicher Anstieg in der FlieBgrenze beobachten, vgl.
Abbildung 2.13. Dieser Effekt tritt bereits nach einer Ruhephase von nur wenigen
Minuten oder schneller auf [Hu96]. Aus diesem Grund wird bei der Definition der
FlieBgrenze, wie bereits in Kapitel 2.2.2 dargelegt, zwischen der dynamischen
FlieBgrenze 7, 4 und der statischen FlieBgrenze 7,, ; unterschieden [Ball4; Beil4].
Dabei ist zu bemerken, dass die FlieBgrenze bei zementbasierten Suspensionen
gerade wegen des sich reversibel bildenden, interpartikuldren Netzwerks nicht nur
von der Zeit, sondern auch mal3geblich von der Belastungshistorie des Materials
abhéngig ist [Ban91a]. Daher ist es insbesondere in Hinblick auf die Vermessung
rheologischer Eigenschaften von hoher Bedeutung, eine gleichbleibende Belas-
tungshistorie des zu vermessenden Materials zu gewéhrleisten, vgl. Kapitel 6.2.
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Abbildung 2.13:  Schematische Veranschaulichung der dynamischen Fliefigrenze T, q und
der statischen Fliefigrenze T,, 5 einer zementbasierten Suspension

Auch wenn das rheologische FlieBverhalten von Betonen besonders durch die
zuvor genannten suspensionsrheologischen Besonderheiten und transienten Phéa-
nomene sehr komplex ist, haben sich verschiedene FlieBmodelle etabliert, die das
FlieBverhalten derartiger Suspensionen beschreiben sollen. Auf die wichtigsten
dieser Modelle wird im nachfolgenden Unterkapitel ndher eingegangen.

2.5.3 FlieRmodelle zur Beschreibung des FlieBverhaltens

Das am meisten etablierte Modell zur Beschreibung des FlieBverhaltens ze-
mentbasierter Suspensionen ist das Bingham-Modell [Ban81; FerOla; Fer04;
Fla04; Yah16]. Wie bereits in Kapitel 2.2.1 angesprochen, zeichnen sich Bingham-
Fluide durch eine FlieBgrenze mit anschlieBendem plastisch-newtonischen Flie3-
verhalten aus und konnen mathematisch durch Gleichung (2.46) beschrieben wer-
den [Fla04].

T=Ty+ Ny Y (2.46)

Die Steigung der Geraden im t/y-Diagramm wird hierbei als plastische Vis-
kositét 7, bezeichnet, um sie von der géingigen Viskositéit 7 aufgrund des durch
die FlieBgrenze verdnderten y-Achsenabschnitts unterscheiden zu konnen.

Allerdings wurde in mehreren Untersuchungen ein nichtlineares FlieBverhal-
ten von insbesondere selbstverdichtenden Betonen beobachtet [Hei08; Fey0S;
Fey09; Yahl1; Fey13] und die Anwendung des Bingham-Modells fiihrte zu phy-
sikalisch nicht moglichen negativen FlieBgrenzwerten [Lar98; Fey(08; Hei08]. Da-
her wurde vermehrt das sogenannte Herschel-Bulkley-Modell zur Beschreibung
der rheologischen Eigenschaften genutzt, vgl. Gleichung (2.47).
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T=1,+k-p" (2.47)

Dieses Modell ersetzt den urspriinglich linearen, plastisch-newtonischen Zu-
sammenhang zwischen T und y durch jenen von Ostwald und de Waele vorgestell-
ten Ansatz flir Potenzgesetzfliissigkeiten, vgl. Kapitel 2.4.1, sodass auch nicht-li-
neares Verhalten abgebildet werden kann. Dabei gilt, dass n < 1 scherverdiinnen-
des und n > 1 scherverdickendes FlieBverhalten kennzeichnet.

Auch wenn das Herschel-Bulkley-Modell zunéchst fiir die Beschreibung
nicht-linearen Verhaltens geeignet zu sein scheint, sind einige weitere Untersu-
chungen zu dem Ergebnis gekommen, dass die iiber dieses Modell ermittelten
FlieBgrenzwerte stark abhingig vom FlieBexponenten sind. So hat der Vergleich
des Modells mit anderen Modellen fiir scherverdiinnende Materialien eine stets zu
niedrige FlieBgrenze ergeben [YahOl1], fiir scherverdickende Materialien eine zu
hohe [Fey(07a; Fey07b]. Diese Problematik kann dadurch entstehen, dass der Fit
der Modelle an alle erhaltenen Messdaten erfolgt. Werte im hohen Scherratenbe-
reich, die mitunter gewisse Abweichungen besitzen konnen, haben somit auch Ein-
fluss auf die FlieBgrenze als Fitparameter, wodurch die physikalische Bedeutung
dieses Werts teilweise verloren geht.

Um diesem Problem entgegenzuwirken, wurde das Bingham-Modell um den
quadratischen Term ¢ - y* erginzt, woraus das sogenannte modifizierte Bingham-
Modell hergeleitet wurde, vgl. (2.48) [YahO1]. Der Parameter ¢ entspricht dabei
einem empirischen Koeffizienten fiir den quadratischen Term, wobei eine genau-
ere Definition dieses Kennwerts in der Literatur ausbleibt.

T=T,+ 1Ny ¥ +c ¥ (2.48)

Bei der Anwendung des modifizierten Bingham-Modells hat sich herausge-
stellt, dass die dariiber ermittelte FlieBgrenze stets zwischen der iiber Herschel-
Bulkley und Bingham bestimmten Fliegrenze liegt und somit eine genauere Ab-
schiatzung ermdglichen kann [YahO1]. Zudem ist die Ermittlung der Fliegrenze
laut Feys et al. iiber dieses Modell unabhiangig vom Grad der Scherverdickung,
was weiterhin fiir die Genauigkeit dieses Modells sprechen kann [Fey13].

Die vorgestellten Modelle setzen jedoch voraus, dass die im Material vorlie-
gende Schubspannung und Scherrate eindeutig gemessen bzw. vorgegeben werden
kann. Aufgrund der Partikelgroe werden in der Betonforschung jedoch vielfach
Messgerite verwendet, fiir die eine Berechnung der Scherrate bzw. der Schubspan-
nung aufgrund der Geometrie nicht moglich ist, vgl. Kapitel 3.1. Um dennoch ei-
nen Riickschluss auf die rheologischen Eigenschaften zu erhalten, stellt die Reiner-
Riwlin-Gleichung eine alternative Mdglichkeit dar, vgl. Gleichung (2.49).
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My=b+M-N (2.49)

Hierbei wird N durch die Drehzahl gegeben, b stellt den y-Achsenabschnitt
des M;/N-Diagramms dar und M ist die Steigung der resultierenden Geraden. Da
die Reiner-Riwlin-Gleichung auf der Annahme eines Bingham-Fluids basiert, las-
sen sich die rheologischen Kennwerte 7,, und n,,, direkt iiber folgende Gleichungen
ermitteln [Rei49; Fey13].

b 1 1 1
e (R_f a R_g> in (Ra/Ri) (250
M 1 1
Mot = 527" (R_iz - R_é> (2.51)

Dabei ist zu bemerken, dass fiir genormte Koaxialsysteme die Gleichungen
(2.50) und (2.51) aus den klassischen Gleichungen der Koaxialrheometrie resul-
tieren, vgl. Kapitel 2.3. Bei der Anwendung solcher Geometrien ergeben sich
durch die Reiner-Riwlin-Gleichung daher keine Vorteile. Fiir beliebige, vielfach
in der Betonforschung angewendete Geometrien bietet die Reiner-Riwlin-Glei-
chung jedoch den Vorteil, Riickschliisse auf rheologische Parameter zu erhalten,
auch wenn aus der klassischen Theorie zu Koaxialgeometrien aufgrund der schwer
definierbaren Scherfelder beliebiger Geometrien eigentlich keine Riickschliisse
auf rheologischen Kenngrolen moglich wiren. Inwiefern die so ermittelten Kenn-
grofen valide sind, bleibt allerdings offen.

Aus den zuvor genannten Griinden, ndmlich dem Vorhandensein eines nicht-
linearen FlieBverhaltens, wurde die Reiner-Riwlin-Gleichung sowohl fiir das Her-
schel-Bulkley-Modell [Hei08], als auch fiir das modifizierte Bingham-Modell
[Fey13] erweitert, deren Formulierungen in der gekennzeichneten Literatur zu fin-
den sind.






3 Stand der Technik

Dieses Kapitel befasst sich mit den grundlegenden Fortschritten der vergange-
nen Jahre, die im Bereich der Rheometrie von Beton sowie im Bereich der Unter-
suchung strukturierter Messgeometrien zu verzeichnen sind. Aufgrund der hohen
Relevanz zu dieser Arbeit liegt der Fokus vorerst auf Betonrheometern, die viel-
faltige Ansdtze zur Betoncharakterisierung bieten. Da bei Beton der Einsatz struk-
turierter Messoberflichen zur Unterbindung von Wandgleiten gingige Praxis ist,
werden anschlieBend die derzeitigen Erkenntnisse des Einflusses solcher Mess-
oberflachen auf die Rheologie niher beleuchtet.

3.1 Betonrheometer

Der stetig zunehmende Bedarf an Beton und die damit verbundenen steigen-
den Anforderungen haben in den letzten Jahrzehnten zur Entwicklung einer Viel-
zahl von Charakterisierungsmdglichkeiten fiir Beton gefiihrt. Diese sogenannten
,Betonrheometer sind zum Grofiteil am Koaxialsystem orientiert, wie z. B. das
ConTec BML, das CEMAGREF-IMG, das Two-Point-Rheometer und das IBB
[Uzo74; Tat79; Web85; Wal90b; Wal90a; Cou93; Bea94; Hu95; Bar96; Fer(Ola;
Koe04; JaulO; Est12; Roul2b; Soul4; Cou95], vgl. Tabelle 3.1. Es finden sich
aber auch einige, die anhand des Prinzips eines Platte-Platte-Systems arbeiten, wie
z. B. das BTRheom [Lar93; Lar96; Sze97; Str01], vgl. Tabelle 3.1, oder den Beton
iber einen Ausbreitversuch charakterisieren [Thr10]. Vielfach sind die Rheometer
Forschungsprojekte aus Dissertationen und somit nicht auf dem freien Markt ver-
fiigbar. Kommerzielle Betonrheometer werden jedoch von der Fa. Schleibinger
mit den Modellen Viskomat XL, Viskomat NT und eBT-V angeboten. Ein sehr
praxisorientiertes System wird ebenfalls von Schleibinger mit dem SLIPER ange-
boten, welches die Pumpfahigkeit von Betonen charakterisieren soll.

Diese Messgeridte werden zumeist als ,,Betonrheometer bezeichnet, was bis
auf wenige Ausnahmen darauf zurlickzufiihren ist, dass die charakteristischen
Mess- bzw. Vorgabegroflen, analog zu gingigen Rheometern, die Drehzahl und
das Drehmoment sind. Zur Auswertung wird in nahezu allen Fillen die Reiner-
Riwlin-Gleichung, vgl. Gleichungen (2.49) bis (2.51), unter der Annahme eines
Binghamschen FlieBverhaltens angewandt. Auch wenn die Bezeichnung ,,Rheo-
meter” impliziert, dass absolute rheologische Kenngrofen ermittelt werden kon-
nen, ist dies bei nahezu allen in der Vergangenheit entwickelten Betonrheometern
nur schwer bis gar nicht moglich [Roul2b]. Dies liegt insbesondere daran, dass die
verwendeten Messgeometrien kein analytisch beschreibbares Scherfeld erzeugen,
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da zumeist fliigelartige Geometrien, Paddel, Kugeln und andere Geometrien ver-
wendet werden. Da ein klar definiertes Scherfeld jedoch eine Grundbedingung zur
Ermittlung rheologischer Groflen darstellt, konnen Absolutwerte mit derartigen
Betonrheometern nicht ermittelt werden. Dies flihrt zwangslaufig auch dazu, dass
Daten, die mit unterschiedlichen Betonrheometern erfasst werden, nicht miteinan-
der vergleichbar sind.

Um dieser Problematik zumindest fiir ausgewéhlte Betonrheometer entgegen-
zuwirken, wurden im Jahr 2000 am LCPC in Frankreich und im Jahr 2003 bei der
Fa. Master Builders Solutions in den USA Round-Robin-Tests durchgefiihrt
[FerOla; Fer04]. Das Ziel bestand darin, durch die Messung von identischen Be-
tonmischungen Korrelationen zwischen den Rheometern zu entwickeln, um zu-
kiinftig auch verschiedene Betonmischungen, die in unterschiedlichen Betonrheo-
metern vermessen werden, miteinander vergleichen zu kdnnen. Die dabei verwen-
deten Rheometer waren das BTRheom [Lar93; Lar96], das IBB [Bea94], das Two-
Point-Rheometer [Tat79], das ConTec BML [Wal90a; Wal90b] und das CEMAG-
REF-IMG [Hu95], deren Kenndaten und weitere Informationen in Tabelle 3.1 zu
finden sind.

Tabelle 3.1: Ubersicht der in den Round-Robin-Tests verwendeten Betonrheometer
Messkorperan- | Messvolumen ..
ordnung v/ Messkorper
BTRheom | parallele Platten 7 gefligelte Platten
CEMAG'T“E,IIZ koaxial 500 strukturierte Zylinder
ConTec BML koaxial {— 95 koaxial angeordnete Langs-
bleche
IBB exzentrisch 7-21 H-férmiger Rotor
Two-Point- , Zylinder mit vier spiralférmig
Rheometer koaxial 15 angeordneten Blechen

Die Auswertung des Round-Robin-Tests hat ergeben, dass die Rheometer un-
terschiedliche Werte flir die Bingham-Parameter Fliegrenze und plastische Vis-
kositét liefern, sogar jene Rheometer, die nach eigenen Angaben Absolutwerte
messen konnen [Roul2b]. Auffillig war jedoch, dass die Parameter bei allen Rhe-
ometern in der gleichen Grofenordnung lagen, was sich insbesondere in den Kor-
relationskoeffizienten R, d. h. der Stirke der linearen Beziehung zwischen zwei
Parametern, in diesem der FlieBgrenzen verschiedener Rheometer, widergespie-
gelt hat. Die Korrelationskoeffizienten fiir diesen Parameter lagen im Bereich 0,81
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bis 0,99 (2000) und 0,84 bis 0,96 (2003). Bei der plastischen Viskositét lagen
diese lediglich zwischen 0,45 bis 0,98 (2000) und 0,3 bis 0,9 (2003). Zumindest
fiir die Fliegrenze lief3 sich daher der Schluss ziehen, dass dieser Wert in gewis-
sem Rahmen unabhingig von dem verwendeten Betonrheometer bestimmt werden
kann. Bekraftigt wurde diese Schlussfolgerung zudem dadurch, dass auch der Ver-
gleich von Ausbreitmal} mit FlieBgrenze fiir alle Rheometer eine gute Korrelation
mit -0,96 bis -0,86 (2000) und -0,95 bis -0,86 (2003) aufwies.

Dennoch wurde in beiden Round-Robin-Tests keine generelle Losung fiir die
Vergleichbarkeit zwischen den Betonrheometern gefunden, weshalb verschiedene
Vorschlige fiir zukiinftige Tests unterbreitet wurden. Diese beinhalten unter ande-
rem:

e Etablierung standardisierter Messverfahren fiir Beton [FerOla]

e Verwendung geeigneter Referenzmaterialien, z. B. grobkornige Sus-
pension basierend auf Ol [Fer04]

e Tieferes Verstindnis suspensionsrheologischer Besonderheiten, wie
Wandgleiten, Segregation und Thixotropie [Fer04]

Eins der damit verfolgten Ziele war die Entwicklung besserer Rheometer,
wodurch einerseits Absolutwerte von Beton bestimmt werden und andererseits
diese Absolutwerte in Simulationen verwendet werden konnen [Fer04].

Werden die Ergebnisse der Round-Robin-Tests unter Einbeziehung der in Ta-
belle 3.1 aufgefiihrten Kenndaten nidher betrachtet, 14sst sich feststellen, dass, rhe-
ometrisch betrachtet, diese Ergebnisse nicht verwunderlich sind. Der Hauptgrund
fiir diese Beurteilung liegt darin, dass die verwendeten Rheometer die Ausbildung
eines definierten Scherfeldes aufgrund ihrer Geometrie nicht garantieren konnen.
Insbesondere das Two-Point-Rheometer, welches vier, spiralformig um einen diin-
nen Zylinder angeordnete Bleche besitzt, und das IBB-Rheometer, welches einen
exzentrisch bewegten Messkorper in der Form eines ,,H* aufweist, erzeugen ein
nicht auswertbares Scherfeld. Ahnlich verhilt es sich beim Platte-Platte-Rheome-
ter BTRheom, da hier der Beton an den Seiten, wo liblicherweise eine Grenzflache
zur Luft besteht, durch Bleche am Auslaufen gehindert wird und somit eine nicht
vernachldssigbare Beeinflussung des Scherfeldes stattfindet. Bei den koaxial aus-
gelegten Betonrheometern ConTec BML und CEMAGREF-IMG weist lediglich
das CEMAGREF-IMG eine Messgeometrie auf, die dhnlich zu einem standardi-
sierten Koaxialsystem ist. Allerdings fiihren die Radien dieses Betonrheometers
zu einem Radienverhéltnis von k = 1,57 > 1,2, vgl. Gleichung (5.2), welches hin-
sichtlich der radialen Schubspannungs- und Scherratenverteilung im Spalt auf-
grund zu hoher Differenzen zwischen Innen- und Auflenzylinder ungiinstig ist, vgl.
Kapitel 5.1.1. Zwar kann ein Radienverhéltnis von k¥ < 1,2 beim ConTec BML
durch Verwendung eines passenden Aufsatzes erreicht werden, bei der Durchfiih-
rung des Round-Robin-Tests wurde jedoch ein Aufsatz mit k = 1,45 gewihlt,
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wodurch dieselbe Problematik wie beim CEMAGREF-IMG besteht. Weiterhin ist
unklar, ob die Messgeometrie des ConTec BML ein definiertes Scherfeld garan-
tieren kann, da der Messkorper innen ausgehdhlt und wéhrend der Messung mit
Beton gefiillt ist. Somit waren die Round-Robin-Tests zwar wertvolle Ansitze, die
Problematik der Vergleichbarkeit zwischen den Rheometern zu 16sen. Allerdings
wiren die Ergebnisse noch erfolgreicher gewesen, wenn, wie bereits in [Fer04]
dargelegt, (theometrisch) ausgereiftere Rheometer verwendet worden wéren.

Die bis heute entwickelten Betonrheometer lassen sich zusammenfassend da-
hingehend beurteilen, dass sie viele gute Ansdtze bieten, Beton rheologisch zu cha-
rakterisieren, diese jedoch lediglich einen relativen Vergleich unterschiedlicher
Betonmischungen erlauben und ein Datenvergleich zwischen den Rheometern
nicht moglich ist. Dies wurde fiir ausgewihlte Betonrheometer in aufwéndigen
Round-Robin-Tests durch Korrelationsfunktionen zwar versucht zu losen, aller-
dings konnte bis heute keine allgemeingiiltige Losung gefunden werden. Ein Fort-
schritt konnte jedoch durch die Mdglichkeit zur Bestimmung absoluter rheologi-
scher Werte von Beton erzielt werden, was ein Bestandteil der vorliegenden Arbeit
1st.

3.2 Strukturierte Oberflachen zur Wandgleitverhinderung

Der Einsatz strukturierter Messoberflachen zur Unterbindung von Wandglei-
ten ist in der Rheologie gidngige Praxis. Dabei wird, wie bereits in Kapitel 2.2.4
erwahnt, tiblicherweise angenommen, dass der Messspalt unabhingig von der Ge-
ometrie der Oberflachenstruktur durch den geringsten Abstand zwischen bewegter
und nicht bewegter Messoberflidche definiert ist. Allerdings weisen viele Untersu-
chungen darauf hin, dass, entgegen der géngigen Annahme eines in den Strukturen
ruhenden Fluids, innerhalb der Strukturen tatsdchlich ein FlieB3en stattfindet, was
nicht nur Auswirkungen auf das FlieBfeld hat, sondern auch aufgrund der Spalter-
weiterung die Bestimmung der rheologischen Eigenschaften erschwert. Auch
wenn Platte-Platte-Systeme im Rahmen dieser Arbeit nicht den Fokus darstellen,
beziiglich der Spalterweiterung in der Vergangenheit jedoch intensiver erforscht
wurden, werden im nachfolgenden zunéchst diese Systeme und anschlieBend Ko-
axialsysteme betrachtet.

3.2.1 Strukturierte Platte-Platte-Systeme

Die Grundlagen fiir die zuvor aufgefiihrte Annahme eines innerhalb der Struk-
turen flieBenden Mediums sind die von Beavers und Joseph [Bea67] sowie Neale
und Nader [Nea74] durchgefiihrten Untersuchungen. Sie konnten nachweisen,
dass das FlieBfeld eines newtonischen Fluids beim Flielen iiber eine pordse Ober-
fliche teilweise in diese eindringt. Dies beruht auf dem Ergebnis, dass das Fluid
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erst nach einer definierten Strecke ¢’ innerhalb der pordsen Oberfliche keine Ge-
schwindigkeit mehr aufwies. Die Strecke &’ ist dabei, so die Autoren, proportional
abhingig von der Permeabilitit kp mit § ’~k;/ ? sowie unabhéngig von der Flu-
idviskositit und unempfindlich gegeniiber variierenden Fluideigenschaften.

Darauf aufbauend betrachteten Nickerson et al. [Nic05] sdaulenférmige Struk-
turen eines eigens entwickelten Platte-Platte-Systems als pordse Oberflache und
verglichen vorerst die Messwerte dieses Systems mit den Absolutwerten, die mit
einem glatten Platte-Platte-System erzielt wurden. Es hat sich gezeigt, dass die
Messwerte der strukturierten Platten zwar in der Ndhe der Absolutwerte, jedoch
systematisch niedriger lagen. Daher wurden die theoretischen Werte fiir die Stre-
cke §', im weiteren Verlauf als Spalterweiterung bezeichnet, ermittelt und mit ex-
perimentellen Werten verglichen. Aus Voruntersuchungen zur Permeabilitéit der
Saulenstruktur gelangten sie zu einem theoretischen Wert von ' = 150 um. Ex-
perimentell ist §" vorerst fiir drei Silikondle anhand von Gleichung (3.1) {iber rhe-
ologische Messungen mit Hilfe des modifizierten Platte-Platte-Systems berechnet
worden, wobei die Annahme gilt, dass 6’ bei Verwendung zweier strukturierter
Platten zu gleichen Teilen auf beiden Platten mit 2 - §' = § auftritt. Der Wert H
beschreibt dabei den Plattenabstand.

H

no=n- - (3.1)

H+6

Der so ermittelte Wert fiir §' lag bei 157 um, welcher gut mit dem theoreti-
schen Wert von 6’ = 150 pm tibereinstimmt. Bei anschlieSender Verwendung des
experimentellen Werts fiir ein nicht-newtonisches Fluid ergab sich lediglich eine
Abweichung von 1% zu den mit glatten Platten bestimmten Absolutwerten,
wodurch die Schlussfolgerung gezogen wurde, dass die Spalterweiterung § mate-
rialunabhéngig und vorwiegend durch die Strukturgeometrie definiert ist. Der Ver-
gleich von glatten und strukturierten Platten sowie die Annahme eines vergrof3er-
ten Messspalts, hervorgerufen durch die Spalterweiterung §, mit anschlieBender
Korrektur deutet in diesem Fall also tatséchlich auf ein FlieBen innerhalb der struk-
turierten Oberfldche hin.

Weitere Untersuchungen sind von Carotenuto et al. [Carl3; Carl5] durchge-
fithrt worden. Diese konzentrierten sich vorerst auf ein Platte-Platte-System, wel-
ches mit Sandpapier modifizierte Platten in unterschiedlichen Konstellationen,
d. h. beide Platten mit Sandpapier (rau-rau) oder jeweils nur eine (rau-glatt), besal}
[Carl3]. Auffillig war, dass alle untersuchten newtonischen Fluide, darunter fiinf
einphasige und eine Suspension (¢ = 0,35), scheinbares Wandgleiten zeigten,
welches bei Verwendung glatter Platten nicht auftrat. Dieses scheinbare Wand-
gleiten wurde als FlieBen innerhalb der strukturierten Oberflache interpretiert, so-
dass, wie auch bei Nickerson et al. [Nic05], die Spalterweiterung & iiber Glei-
chung (3.1) ermittelt und eine theoretische Abschiatzung dafiir getroffen wurde.
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Dabei hat sich fiir alle untersuchten Fluide herausgestellt, dass die Spalterweite-
rung &' sowohl abhidngig von der Plattenkonstellation als auch vom verwendeten
Sandpapier ist. Bei den einphasigen Fluiden zeigte sich allerdings nur annidhernd
eine Unabhéngigkeit der Spalterweiterung vom verwendeten Fluid und dies auch
nur fiir die Konstellation rau-glatt. Die theoretisch ermittelten Werte flir die
Spalterweiterung lagen fiir die zwei untersuchten Sandpapiere zwar in der gleichen
GroBenordnung, wie die experimentell bestimmten Werte, wichen allerdings um
20 — 27 % von diesen ab. Diese Forschungsreihe wurde in einer nachfolgenden
Untersuchung fortgesetzt [Carl5], wobei neben Sandpapier eine Platte mit pyra-
midenformiger Kreuzschraffur als Messsystem diente. Fiir das Sandpapier ergaben
sich zwischen den theoretischen und experimentellen Spalterweiterungen grof3ere
Differenzen als zuvor. Bei der kreuzschraffierten Platte hingegen, welche nur als
eine der beiden Platten des Messsystems zusammen mit einer glatten Platte ver-
wendet wurde, wichen diese Werte lediglich um 1,8 % ab. Auch in diesem Fall
deuten die Ergebnisse darauf hin, dass ein FlieBen innerhalb der strukturierten
Oberflachen stattfindet. Diese Studien wurden von Paduano et al. [Pad18; Pad19]
erweitert, indem neben einem newtonischen Fluid auch ein sogenanntes Boger-
Fluid (elastisches Fluid mit einer scherratenunabhidngigen Viskositdt) untersucht
wurde. Hier zeigte sich, dass ¢’ fiir ein Boger-Fluid mit zunehmender Schubspan-
nung abnimmt und unter der eines newtonischen Fluides liegt [Pad18]. Ein nach-
folgender Vergleich [Pad19] der experimentell und theoretisch bestimmten Werte
fir 8" unter Einbeziehung einer pyramidenformigen und saulenférmigen Oberfla-
che fiihrte zu dem Ergebnis, dass fiir diese Strukturen bei newtonischen Fluiden
eine sehr gute Ubereinstimmung zwischen Labor und Theorie vorliegt, beim Bo-
ger-Fluid jedoch nur die pyramidenférmige Struktur eine gute Ubereinstimmung
zwischen diesen Werten aufweist.

Die vielfach aufgefiihrte Annahme einer vor allem strukturabhidngigen
Spalterweiterung konnte auch in einer anderen Untersuchung bestétigt werden, bei
welcher der Fokus auf der Variation von Geometrieparametern lag [Paw20]. Zu
diesem Zweck sind fiinf newtonische Fluide (zwei Silikondle und drei unterschied-
lich konzentrierte Suspensionen) und drei strukturviskose, unterschiedlich kon-
zentrierte Xanthan-Losungen mit verschiedenen Messgeometrien (pyramidenfor-
mig, sdulenformig und Langsbalken) analysiert worden. Fiir die newtonischen Flu-
ide hat sich gezeigt, dass &' insbesondere mit zunehmender Strukturtiefe und ab-
nehmender Strukturdichte zunimmt. Ein derartiger Zusammenhang konnte fiir die
strukturviskosen Fluide nicht eindeutig erkannt werden. Allerdings zeigte sich in
dieser Untersuchung ein Unterschied zu der von Nickerson et al. postulierten Ma-
terialunabhingigkeit von 6’. Wihrend &’ fiir die newtonischen Fluide mit zuneh-
mender Scherrate gestiegen ist, konnte fiir die strukturviskosen Fluide eine Ab-
nahme von &' mit steigender Scherrate beobachtet werden. Zudem lagen die Ab-
solutwerte von & fiir alle newtonischen Fluide in einem &hnlichen Bereich mit
maximalen Abweichungen von ca. 10 %. Die Werte der strukturviskosen Fluide
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haben sich jedoch zu stark von denen der newtonischen Fluide unterschieden, als
dass sinnvolle Zusammenhénge hergestellt werden konnten. Daher wurde die Ver-
mutung aufgestellt, dass die Spalterweiterungen bzw. die daraus abgeleiteten Kor-
rekturen nicht auf Fluide mit unterschiedlichem FlieBverhalten {ibertragen werden
konnen, auf solche mit gleichem FlieBverhalten allerdings schon. Fiir Fluide mit
einem nicht-newtonischen FlieBverhalten, so die Vermutung, wire diese Ubertrag-
barkeit jedoch weiterhin abhdngig von der Ausprigung des FlieBverhaltens und
miisste intensiver untersucht werden.

3.2.2 Strukturierte Koaxialsysteme

Derart ausfiihrliche Forschungsreihen zur effektiven Spalterweiterung liegen
fiir Koaxialsysteme in der Literatur zwar noch nicht vor, vereinzelt lassen sich je-
doch Untersuchungen finden, die dhnliche Erkenntnisse liefern. Eine dieser Unter-
suchungen sind die von Fincke et al. [Fin61] durchgefiihrten Versuchsreihen zur
Bestimmung der Flielgrenze grobkorniger Suspensionen, bei denen genutete
Koaxialsysteme zur Unterbindung von Wandgleiten verwendet wurden. Um zu er-
mitteln, ob das sich in den Nuten befindliche Material an der Scherstromung im
Messspalt beteiligt ist, wurden im Vorfeld newtonische Fluide mit den Systemen
vermessen. Ein Vergleich mit glatten Referenzmesssystemen fiihrte zu einer Ra-
diendnderung bzw. notwendigen Radienkorrektur AR von einigen Zehntelmillime-
tern. Durch Einbeziehung dieses Korrekturwertes in die Berechnung rheologischer
GroBen eines newtonischen Ols konnten mit glatten und profilierten Messoberfli-
chen nahezu identische Messwerte erzielt werden. Aufgrund der nur geringen Ra-
diendnderung kamen die Autoren zu dem Schluss, dass das Fluid in den Nuten nur
unwesentlich an der Stromung im Scherspalt teilnimmt. Gleichzeitig fiihren sie die
Hypothese auf, dass dies jedoch vom Flieverhalten und vom untersuchten
Schubspannungsbereich abhingig ist.

Ahnliche Untersuchungen wurden von Bauer et al. [Bau95] durchgefiihrt, wel-
che konzentrierte Diblock-Copolymer-Ldsungen mit genuteten Koaxialsystemen
vermessen haben. Da sich die Autoren der Notwendigkeit einer Radienkorrektur
bei Verwendung strukturierter Messsysteme bewusst waren, fiihrten sie Vorunter-
suchungen zur Bestimmung der Korrekturwerte mit newtonischen Fluiden durch.
Es stellte sich heraus, dass die Radienkorrekturen AR proportional zum Radius,
aber unabhingig von der Scherrate und der Viskositét sind. Mit Hilfe der so be-
stimmten Korrekturwerte war es den Autoren mdglich, auch fiir die nicht-newto-
nischen Diblock-Copolymer-Losungen die gleichen Ergebnisse fiir glatte und
strukturierte Messsysteme zu erhalten. Allerdings betonen sie, dass der Einfluss
strukturierter Messsysteme in vielen Féllen zwar durch die Einbeziehung einer Ra-
dienkorrektur aufgehoben wird, die Korrekturwerte jedoch nicht beriicksichtigen,
dass das Flieflifeld durch die strukturierten Systeme verdndert bzw. gestort wird.
Dies, so Bauer et al., sei insbesondere dann von Relevanz, wenn das FlieSverhalten
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von einer scherinduzierten Bildung von Strukturen abhéngig ist. Ein Beispiel dafiir
sind die von den Autoren verwendeten Copolymer-Systeme, welche eine auf
Strukturbildung basierte Dilatanz zeigen. Da diese Strukturbildung jedoch maB-
geblich von Storungen im FlieBfeld abhédngig ist und strukturierte Messoberfla-
chen derartige Storungen begiinstigen, kann die Verwendung solcher Messober-
flachen zu falsch interpretiertem FlieBverhalten fiihren.

Einen anderen Ansatz verfolgten Ahuja et al. [Ahu09] iiber die Simulation
niedrigkonzentrierter Suspensionen (¢ = 0,3 und ¢ = 0,4) in glatten und struktu-
rierten Messsystemen. Bei Verwendung des minimalen Abstands im Messspalt,
d. h. Abstand zwischen den Strukturspitzen innen und auflen, zeigten sich erhebli-
che Abweichungen zwischen den Ergebnissen glatter und strukturierter Wénde.
Wurde jedoch der Messspalt insofern erweitert, dass dieser nun aus dem minima-
len Abstand und der zweifachen Strukturtiefe besteht, traten keine Abweichungen
mehr zwischen glatter und strukturierter Geometrie auf.

3.2.3 Zusammenfassende Erkenntnisse

Riickblickend lésst sich aus den vorangegangenen Studien zu Platte-Platte-
Systemen und Koaxialsystemen die Schlussfolgerung ziehen, dass alle Ergebnisse
auf ein nicht unerhebliches FlieBen des zu vermessenden Mediums innerhalb der
Strukturen hindeuten. Eine Korrektur ist somit in nahezu allen Féllen zur Bestim-
mung rheologischer Absolutwerte erforderlich, unabhéngig davon, welches der
betrachteten Messsysteme verwendet wird. Allerdings lieBen sich bis jetzt nur fiir
newtonische Fluide in einem Platte-Platte-System zuverldssige Abschédtzungen der
Spalterweiterung 8’ aus dem von Beaver et al. und Neale et al. vorgestellten Ansatz
ermitteln, wobei hier vornehmlich klar definierte Strukturen (pyramidenférmig
bzw. sdulenformig) erfolgversprechend sind. Fiir koaxiale Messgeometrien ist ein
derartiger Zusammenhang noch nicht erschlossen worden, sodass je nach Geomet-
rie ein individueller Korrekturfaktor in teilweise sehr aufwindigen Voruntersu-
chungen ermittelt werden muss. Unklar bleibt auch weiterhin, ob fiir nicht-newto-
nische Fluide zuverldssige Voraussagen beziiglich &’ (Platte-Platte-System) bzw.
AR (Koaxialsystem) getroffen werden konnen. Dies ist insbesondere dann fraglich,
wenn es sich um Materialien mit FlieBgrenze handelt, da diese, je nach Schubspan-
nung, innerhalb der Strukturen als Feststoff betrachtet werden kdnnen und eine
Spalterweiterung durch die Strukturierung somit stark vermindert, wenn nicht so-
gar ausgeschlossen werden konnte. Zudem erbringen die Untersuchungen, sowohl
theoretisch als auch experimentell, mit §’ bzw. AR lediglich einen Modellparame-
ter, der keine Aussagen, weder qualitativ noch quantitativ, iiber das tatsdchliche
FlieBfeld innerhalb der Oberfldchenstrukturen zulésst. Daher besteht ein weiteres
Ziel der vorliegenden Arbeit darin, im Falle newtonischer Fluide iiber den Ver-
gleich experimentell bestimmter Werte mit Ergebnissen aus der Simulation einer-
seits Aufschluss dariiber zu geben, welche Eigenschaften das FlieBfeld bei Einsatz
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strukturierter Messoberflichen im Gegensatz zu glatten Messoberflichen auf-
weist. Andererseits wird dadurch angestrebt, die Korrekturfaktoren aus den Simu-
lationswerten ermitteln zu konnen, was eine erhebliche Zeit- und Kostenreduzie-
rung mit sich fithren wiirde. Die entsprechenden Ergebnisse dieser Untersuchun-
gen sind Kapitel 7 ndher thematisiert.






4 Motivation, Zielsetzung und Struktur der Arbeit

Die Kenntnis der rheologischen Eigenschaften von Frischbeton ist fiir viele
Anwendungen von hoher Bedeutung und nimmt mit den derzeit wachsenden An-
forderungen stetig an Notwendigkeit zu. Wie bereits dargelegt, erfordern insbe-
sondere neu autkommende, technische Herausforderungen, wie z. B. der Beton
3D-Druck oder die Simulation des FlieBverhaltens, bei der in der Regel nur Abso-
lutwerte als Inputparameter dienen, die genaue Kenntnis der rheologischen Eigen-
schaften. Die Zuginglichkeit zur Rheologie von Beton ist somit einer der Grund-
steine, um zukiinftig Fortschritte in der Betonforschung und der Betonentwicklung
zu erzielen. Zwar gibt es bereits eine grofle Vielfalt an Charakterisierungsmoglich-
keiten fiir Beton, wie z. B. den Ausbreitversuch und den L-Box-Test, welche fiir
relative Vergleiche ausreichend sind. Auch wurden bereits viele Ansétze fiir Mess-
gerite entwickelt, welche den Beton auf rheologischer Ebene charakterisieren sol-
len. Allerdings existiert, wie im vorigen Kapitel beschrieben, bis heute noch kein
Rheometer, welches die Rheologie von Beton zuverléssig bestimmen kann.

Der Hauptgrund fiir diesen Mangel besteht darin, dass die Gesteinskornungen
im Beton zu grof} fiir kommerzielle Rheometer sind. Auch wenn die bereits entwi-
ckelten Betonrheometer dieses Problem durch verschiedene Ansétze versucht ha-
ben zu 16sen, wurden die fiir die Ermittlung zuverléssiger rheologischer Kennwerte
relevanten Herausforderungen, wie z. B. Wandgleiten, Partikel-Spalt-Verhiltnis
und Erzeugung eines definierten Scherfeldes, dennoch nur vereinzelt beriicksich-
tigt und nicht einheitlich geldst. Daher besteht eines der wesentlichen Ziele dieser
Arbeit in der Entwicklung eines Rheometers, welches die genannten rheometri-
schen Herausforderungen adressiert und die rheologische Charakterisierung von
Frischbeton ermoglichen soll.

Die Konzipierung und Entwicklung des Rheometers werden zu Beginn des
Kapitels 5 thematisiert. Neben den grundlegenden Dimensionen wird dabei auch
auf die konstruktiven Besonderheiten, wie die rotierende Bodenplatte, das Fiill-
und Entleerungskonzept und die adaptiven, temperierten Messprofile eingegan-
gen. Nachdem eine Fehlerbetrachtung erfolgt ist, wird die Inbetriebnahme des
Rheometers beschrieben, welche die grundlegende Funktionsweise des ACCR zei-
gen soll. Dabei werden zunichst die Validierung der Drehzahl und die Charakte-
risierung verschiedener Temperiersysteme vorgestellt. Abgeschlossen wird das
Kapitel mit Vergleichsmessungen verschiedener Fluide (newtonisch, strukturvis-
kos, strukturviskose Suspension und Fluid mit FlieBgrenze) zwischen dem in die-
ser Arbeit entwickelten und einem kommerziellen Rheometer.



46 4 Motivation, Zielsetzung und Struktur der Arbeit

Kapitel 6 beschiftigt sich mit der Rheologie von Frischbeton. Dazu wird zu-
ndchst der verwendete Frischbeton sowie die Versuchsdurchfiihrung beschrieben.
AnschlieBend werden die Ergebnisse der Vorversuche prisentiert, aus denen ins-
besondere Riickschliisse iiber die allgemeine Messmethodik, wie Temperierung,
Messprofilmaterial und Scherratenfithrung, gezogen werden. Die gewonnen Er-
kenntnisse werden in der rheologischen Charakterisierung von SCC angewandt,
wobei hier der Fokus auf der Reproduzierbarkeit der Messungen und der Auswer-
tung der rheologischen Eigenschaften, auch im Hinblick auf verschiedene FlieB3-
modelle, liegt. Da sich das ACCR dadurch auszeichnet, einen deutlich groferen
Messspalt als herkommliche Rheometer zu besitzen, wird in diesem Kapitel auch
eine neuartige, optische Methode auf Basis der Particle Image Velocimetry (PIV)
zur Bestimmung der FlieBgrenze diskutiert, welche mit nur geringem Aufwand in
einen Teil der durchgefiihrten Messungen implementiert wurde.

Nahezu alle hoherkonzentrierten Suspensionen neigen zum Wandgleiten, so-
dass, wie auch in dieser Arbeit, zur Vermessung strukturierte Messgeometrien ein-
gesetzt werden. Der Anwendung liegt die Annahme zugrunde, dass derartige Ge-
ometrien keinen weiteren Einfluss auf das FlieBfeld besitzen als eine Unterbindung
des Wandgleitens. Wie bereits dargelegt, weisen zahlreiche Untersuchungen je-
doch darauf hin, dass dies nicht der Fall ist. Zwar werden in der Literatur fiir defi-
nierte Systeme Korrekturfaktoren berechnet, eine tiefergehende Analyse des FlieB3-
feldes bleibt allerdings aus. Daher beschiftigt sich Kapitel 7 mit der néheren Un-
tersuchung des Einflusses strukturierter Geometrien auf das FlieBfeld in Koaxial-
systemen bei der Vermessung newtonischer Fluide. Dafiir werden zunichst mit
Hilfe von Labormessungen Korrekturwerte fiir spezifische Geometrien bestimmt
und auf andere newtonische Fluide {ibertragen. In einem weiteren Schritt wird das
FlieBfeld innerhalb dieser Geometrien iiber CFD simuliert und die aus der Simu-
lation erzielten Ergebnisse werden mit den Laborergebnissen verglichen. Zusitz-
lich erfolgt eine tiefergehende Charakterisierung des Flie3feldes, wobei insbeson-
dere die maximale Eindringtiefe des Fluids in die Strukturen betrachtet wird.

Die Ergebnisse dieser Arbeit sollen ein neues Feld in der Betonrheologie er-
offnen und die Mdglichkeit schaffen, ein tieferes Verstdndnis der rheologischen
Eigenschaften von Betonen zu erlangen und gleichzeitig Chancen und Grenzen der
rheologischen Betoncharakterisierung néherbringen. Dadurch sollen insbesondere
zukiinftige, betontechnische Anwendungen profitieren, deren Entwicklungsfort-
schritte mit der Kenntnis der Betonrheologie zusammenhingen. Im Hinblick auf
strukturierte Koaxialgeometrien besteht ein weiteres Ziel der Arbeit darin, zu er-
ortern, wie sich das FlieBfeld bei Einsatz derartiger Geometrien verdndert und ob
die bisher aufwindigen Labormessungen zur Bestimmung von Korrekturwerten
durch deutlich simplere, simulative Ansitze ersetzt werden konnen.
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Die Entwicklung des Rheometers wird in diesem Kapitel anhand der grundle-
genden Anforderungen an den zu vermessenden Frischbeton sowie der Ideen und
den Konzepten zur Bewiltigung der Messaufgabe erldutert. Nachdem eine Fehler-
betrachtung zur Einordnung der Messgenauigkeit erfolgt ist, wird das Kapitel mit
den ersten Inbetriebnahmen des Rheometers abgeschlossen.

5.1 Aufbau des Rheometers

Bevor mit der Entwicklung und Dimensionierung eines fiir Frischbeton geeig-
neten Rheometers begonnen werden kann, ist zunéchst die Fragestellung zu beant-
worten, welcher Rheometertyp fiir die Vermessung einer solch grobkornigen Sus-
pension geeignet ist. Grundsitzlich bietet die Rheometrie eine Vielzahl an Rheo-
metern, die Auswahl an geeigneten Absolut-Messsystemen zur moglichst exakten
Bestimmung der FlieBeigenschaften ist jedoch begrenzt. Die gebréduchlichsten
Vertreter sind hierbei Platte-Platte-Rheometer, Koaxialrheometer und Kapillarrhe-
ometer. Allerdings besteht bei Beton die Problematik, dass es sich um eine hoch-
konzentrierte, grobkornige und, je nach Zusammensetzung, zur Sedimentation nei-
genden Suspension handelt. Diese Eigenschaften fithren dazu, dass sowohl Platte-
Platte-Rheometer als auch Kapillarrheometer ungeeignet sind. Die Griinde dafiir
liegen vor allem darin, dass bei einem Platte-Platte-System bereits eine geringfii-
gige Sedimentation ein Gleiten der oberen Platte am Beton hervorrufen und rheo-
logisch nicht relevante Messwerte entstehen wiirden. Auch die reine Dimension
des Messspalts, bedingt durch die PartikelgroBe (vgl. Gleichung (5.1) Kapitel
5.1.1), wiirde mit hoher Wahrscheinlichkeit zu einem AusflieBen des Betons wih-
rend oder bereits vor der Messung fithren. Die Vermessung in einem Kapillarrhe-
ometer wiirde ebenfalls grole Schwierigkeiten bereiten, da es keine sinnvolle bzw.
praktikable Mdoglichkeit géibe, Wandgleiten zu verhindern oder die FlieBgrenze
und zeitabhidngiges Verhalten zu messen. Auch die hohe Konzentration sowie die
Gefahr von Partikelverkantungen im Kolbensystem und in den Diisen wiirden die
Realisierung eines solchen Rheometers nahezu unmdoglich machen. Somit stellt
das Koaxialrheometer die beste Moglichkeit zur Vermessung von Frischbeton dar.
Abbildung 5.1 zeigt den schematischen Aufbau dieses Koaxialsystems, wobei auf
die dargestellten Dimensionen und Komponenten in den nachfolgenden Unterka-
piteln ndher eingegangen wird.
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Abbildung 5.1: Schematische Darstellung des ACCR (Mafle in mm),; AE = Antriebseinheit,
SE = Steuereinheit

5.1.1 Grundlegende Dimensionen

Bei der Dimensionierung eines Koaxialsystems fiir Suspensionen ist vor allem
die maximale PartikelgroBe des zu untersuchenden Fluids zu beachten. Eine Be-
ziehung zu den geometrischen Dimensionen des Rheometers ldsst sich mit Hilfe
des Verhiltnisses von PartikelgrofBe zu Messspalt herstellen. Die maximal mess-
bare PartikelgroBe d,,,, orientiert sich dabei erfahrungsgemal an der GroB3e des
Messspalts H des Rheometers, vgl. Gleichung (5.1):

Ainax < H/S (5.1)

Wird dieser Zusammenhang beriicksichtigt, lassen sich Messfehler aufgrund
von Reibung und des Einflusses der Partikeln auf das Fliefeld vernachldssigen
[FerOlb; Mez12].

Bei der urspriinglichen Konzeption des hier entwickelten Rheometers bestand
das Ziel darin, eine maximal messbare PartikelgroBBe von d,,;4, = 10 mm zu rea-
lisieren, was mit Gleichung (5.1) einen Messspalt von H = 50 mm = R, — R;
ergibt. Dabei ist jedoch eine weitere wichtige Geometriegrof3e, das Radienverhélt-
nis k, zu beachten, die nach der ISO 3219 wie folgt gewéhlt werden soll [Deu94]:
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k=R,/R; <12 (5.2)

Die Einhaltung dieses Radienverhiltnisses ist notwendig, da ansonsten die
Werte fiir Scherrate y bzw. Schubspannung t zwischen Auflen- und Innenzylinder
eine zu hohe Differenz aufweisen, als dass rheologische Parameter hinreichend
genau Uber die in Kapitel 2.3 aufgefiihrten Gleichungen errechnet werden konnen
[Deu94; Mez12]. Mit Gleichung (5.1) und (5.2) lassen sich fiir die angestrebte
PartikelgroBBe von d,,,;, = 10 mm die Radien des Koaxialsystems somit auf
R, = 300 mm und R; = 250 mm festlegen.

Fertigungstechnisch sind diese Radien jedoch nicht realisierbar gewesen, was
zu dem Kompromiss fiihrte, die maximal messbare PartikelgroBe auf
dmax = 5,5 mm zu reduzieren, um die Fertigung des Rheometers zu ermdéglichen.
Entsprechend liegen die Radien des entwickelten ACCR bei R, = 165 mm und
R; = 137,5 mm, was in einer Spaltbreite von H = 27,5 mm und k = 1,2 resul-
tiert, vgl. Abbildung 5.1.

Beziiglich der Rheometerdimensionen gibt die ISO 3219 weiterhin vor, dass
fiir das Verhéltnis der Innenzylinderlinge L zum Innenradius R; folgender Zusam-
menhang gelten soll [Deu94]:

L/R; >3 (5.3)

Da in der ISO 3219 jedoch keine rheologische Begriindung fiir exakt dieses
Verhéltnis gegeben ist und fertigungstechnisch eine entsprechende Lénge von
L =412,5mm nicht moglich war, betrdgt die Zylinderlinge des ACCR
L = 300 mm, was einem Verhiltnis von L/R; = 2,18 entspricht. Unter Beriick-
sichtigung aller im Rheometer enthaltenen Komponenten, welche in den nachfol-
genden Unterkapiteln betrachtet werden, ergibt sich somit ein Messvolumen von
V =13,871L.

5.1.2 Rotierende Bodenplatte

In allen Koaxialsystemen treten an der Ober- und Unterseite des Innenzylin-
ders Stirnflacheneinfliisse auf, die ohne Korrektur oder anderweitige Mafnahmen
zu signifikanten, systematischen Fehlern fithren konnen. Der obere Stirnflichen-
einfluss lasst sich, wie im Fall des ACCR, z. B. dadurch beheben, dass der Mess-
spalt lediglich bis zur oberen Kante des Innenzylinders mit dem zu vermessenden
Medium befiillt wird. Da die obere Stirnfliche und weitere, dariiberliegende Kom-
ponenten des Rheometers somit nur mit Luft in Kontakt stehen, ist der Einfluss
vernachldssigbar gering.
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Anders hingegen verhilt es sich an der Unterseite des Innenzylinders. Hier
wiirde sich beim ACCR zwischen der Stirnfldche des Innenzylinders und dem Bo-
den des AuBenzylinders ein zusitzliches Platte-Platte-System! mit einem theoreti-
schen Messspalt L' bilden, welches einen erheblichen Einfluss auf die Messergeb-
nisse besitzen kann. Aus diesem Grund gibt die ISO 3219 auch fiir den Abstand L’
einen Wert vor, vgl. Gleichung (5.4), mit dem Ziel, den Einfluss der unteren Stirn-
fliche vernachléssigbar klein zu halten.

L'/R; > 1 (5.4)

Im Fall des ACCR wurde auf eine Konstruktion mit dieser Vorgabe verzichtet,
da dies zum einen nicht mit der Fertigung vereinbar gewesen wire und zum ande-
ren ein deutlich hoheres, nicht praktikables Probevolumen verursacht hétte. Statt-
dessen wurde die Bildung eines zusitzlichen Messsystems dadurch umgangen,
dass unterhalb des Innenzylinders eine rotierende Bodenplatte in das Koaxialsys-
tem integriert wurde, vgl. Abbildung 5.1, Abbildung 5.2 und Abbildung 5.3. Die
Funktionsweise basiert darauf, dass die Bodenplatte die gleiche Drehzahl wie der
Innenzylinder besitzt. Dies fiihrt dazu, dass das Probenmaterial, welches sich zwi-
schen der rotierenden Bodenplatte und dem Innenzylinder befindet, nicht geschert
wird und dadurch keine Drehmomenterhohung durch das Material am Innenzylin-
der entsteht. Um eine moglichst exakte Ubereinstimmung der Drehzahl des In-
nenzylinders und der Bodenplatte zu gewéhrleisten, werden beide Komponenten
durch jeweils identische Motoren und Getriebe angetrieben.

Da die Antriebswelle der Bodenplatte durch den eigentlichen Boden des Koa-
xialsystems gefiihrt werden muss, bestand die Herausforderung in der Konstruk-
tion darin, ein rotierendes Bauteil gegen ein polydisperses, aushédrtendes Medium
wie Frischbeton abzudichten. Zu diesem Zweck wurde eine zweistufige Dichtung
entwickelt, vgl. Abbildung 5.2.

! Vielfach werden in kommerziellen Rheometern aufgrund einer einfacheren Korrektur Innenzy-
linder mit weiteren geometrischen Besonderheiten eingesetzt, wie z. B. ein Kegel an der Unter-
seite, sodass nicht zwingend ein Platte-Platte-System entsteht.
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Abbildung 5.2:  Schnittdarstellung der zweistufigen Dichtung am Boden des Rheometers
zur Abdichtung der rotierenden Antriebswelle

Die erste Dichtungsstufe besteht aus einem Edelstahlaufsatz, welcher die An-
triebswelle der Bodenplatte umschlie3t und oberhalb des im Boden sitzenden Ku-
gellagers am Boden arretiert ist. Dieser Edelstahlaufsatz schiitzt iiber ein System
aus O-Ringen und drei austauschbaren Gummidichtungen das darunterliegende
Kugellager vor dem Frischbeton. Da die Gummidichtungen jedoch als Ubermaf-
passung ausgefiihrt sind, um eine bestmogliche Dichtwirkung zu erzielen, miissen
diese aufgrund des Verschleifles mit nur geringem Aufwand in einem regelmafi-
gen Abstand von drei bis vier Messsequenzen ersetzt werden. Um den Eintritt von
eventuell eindringenden, geringen Suspensions- bzw. Fliissigkeitsmengen in das
untere Kugellager zu verhindern, wurde ein beidseitig abgedichtetes Lager der Fa.
SKF (Typ 6205-2RSH) ausgewahlt.

5.1.3 Full- und Entleerungskonzept

Ublicherweise wird bei kommerziellen Koaxialrheometern der AuBenzylinder
mit dem Probematerial befiillt und anschlieend der Innen- in den Auflenzylinder
gefahren. Gegen diese Vorgehensweise sprechen beim ACCR jedoch viele
Griinde. Die wohl ausschlaggebendsten Punkte sind die Rheometerdimensionen
mit dem einhergehenden Gewicht und die nur schwer gegebene Mdoglichkeit zur
Reinigung des Rheometers. Zudem wiirde bei Verwendung von Frischbeton beim
Einfahren des Innenzylinders ein zu hoher Widerstand auftreten, als dass dieser
Prozess mit der erforderlichen Genauigkeit und ohne erhéhten Kraftaufwand prak-
tikabel wire.
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Aus diesen Griinden sieht das Konstruktionskonzept des ACCR vor, dass so-
wohl der messtechnisch relevante Bereich des AuBBenzylinders als auch der In-
nenzylinder, bis auf die Rotation, statisch verbaut sind. Dies bringt, im Gegensatz
zu einem in der Hohe verstellbaren Innenzylinder, zudem den Vorteil mit sich,
dass der Messbereich dauerhaft in Position bleibt und somit weniger anfallig fiir
Fehler ist, die z. B. durch eine falsche Ausrichtung hervorgerufen werden konnten.
Lediglich die Bodeneinheit des Rheometers, d. h. Boden, rotierende Bodenplatte
sowie Antriebseinheit und dazugehdrige Arretierung, konnen vertikal verfahren
werden, vgl. Abbildung 5.3.
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Abbildung 5.3: Schnittdarstellung des Rheometers zur Veranschaulichung der Entleerung
durch Verfahren der Bodeneinheit, links geschlossen, rechts gedffnet

Die Idee dahinter ist, dass vor dem Einfiillen des Mediums in den Messspalt
die Bodeneinheit hochgefahren und mit dem AuBlenzylinder verschraubt wird. Um
ein passgenaues Verfahren der Bodeneinheit zu ermdoglichen, ist diese an einer
Saulenfiihrung befestigt und kann mit einem elektrischen Wagenheber in Position
gebracht werden. Die Abdichtung des Spalts zwischen Au3enzylinder und Boden
erfolgt tiber einen O-Ring, welcher tiber die Verschraubung des Bodens am Au-
Benzylinder zusitzlich verpresst wird und dadurch seine Dichtwirkung erhoht.

Relativ flieBfahige und homogene Medien, wie z. B. Zuckerldsungen oder
auch Duschgele, konnen mit Hilfe geeigneter Trichter direkt in den Messspalt ge-
fiillt werden. Dieses Verfahren hat sich in den Vorversuchen von Frischbeton, vgl.
Kapitel 6.3, jedoch als ungeeignet herausgestellt, sodass fiir die nachfolgende rhe-
ologische Charakterisierung des SCC, vgl. Kapitel 6.5, eine geeignete Einfiillhilfe
konstruiert wurde, vgl. Abbildung 5.4.
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Abbildung 5.4: Schnittdarstellung der Einfiillhilfe fiir Frischbeton

Die Einfullhilfe besteht im Wesentlichen aus einem Trichter, in dem zur
Zwangsforderung des Frischbetons eine Schnecke integriert ist. Die Schnecke be-
sitzt, wie auch der Ablauf des Trichters, einen Durchmesser von 50 mm bei einer
Steigung von 1 und wird {iber eine Bohrmaschine angetrieben. Eine geeignete Ar-
retierung hélt die Schnecke und somit auch die Bohrmaschine in Position und er-
moglicht dadurch eine Fernsteuerung der Schneckenrotation. Um den Frischbeton
in den Spalt zu befordern, ist am Ablauf des Trichters ein Adapter angeschlossen,
der den Durchmesser von 50 mm auf 25 mm verjlingt und an den ein fiir den
Messspalt geeigneter Schlauch angeschlossen werden kann. Wird nun der zu ver-
messende Frischbeton in den Trichter gefiillt, ist bei gleichzeitiger Rotation des
ACCR-Innenzylinders und Aktivierung der Forderschnecke eine gleichméfige
Befiillung des Messspalts moglich. Die Rotation dient gleichzeitig als Entliiftung
und vermindert dadurch Lufteinschliisse im Rheometer.

Nachdem der Messvorgang abgeschlossen ist, kann die Bodeneinheit wieder
gelost und heruntergefahren werden, das Probenmaterial aus dem Rheometer in
eine dafiir vorgesehene Auffangwanne, vgl. Abbildung 5.7, ausflieBen und das
Rheometer entsprechend gereinigt werden.
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5.1.4 Adaptive Messprofile mit integrierter Temperierung

Bei nahezu allen einphasigen Fluiden liegt die fiir eine rheologische Untersu-
chung notwendige Wandhaftung an standardméBig glatten Messoberflachen vor.
Auch viele mehrphasige Systeme weisen diese Eigenschaft auf. Allerdings kann
es z. B. bei Suspensionen zum Auftreten von Wandgleiten kommen, sodass, wie
bereits in Kapitel 2.2.4 erldutert, die Wandhaftung nicht mehr gewihrleistet ist und
der Einsatz von aufgerauten oder profilierten Messoberflichen notwendig ist
[Moo31; Yos88; Kil89; Jes16; Paw20]. Die Dimension kommerzieller Rheometer
erlaubt flr diese Félle das einfache Austauschen der gesamten Messgeometrie. Da
diese Moglichkeit beim ACCR nicht gegeben ist, wurde ein adaptiver Ansatz mit
mehreren, austauschbaren Messprofilen verfolgt.

Die Messoberfldche des Koaxialsystems besteht daher innen und auflen aus je
sechs einzelnen Messprofilen, welche aneinandergereiht je einen Kreisring erge-
ben. Die Standardmessprofile fiir wandgleitende Materialien sind aus Edelstahl mit
einer Linge von 300 mm gefertigt und weisen quadratische Langsnuten iiber die
gesamte Linge mit einer Breite und Tiefe von 5,5 mm auf, welches der maximal
messbaren Partikelgroe entspricht, vgl. Abbildung 5.5. Fiir nicht reaktive, wand-
haftende Fluide sind zudem glatte Profile aus Aluminium vorhanden, welche bei
Vergleichsmessungen eingesetzt wurden, vgl. Kapitel 5.3.3. Um die Profile im
Koaxialsystem zu arretieren, besitzt jedes Profil an beiden Stirnflaichen Bolzen.
Unten kénnen diese in geeigneten Bohrungen am Innen- bzw. Au3enzylinder ein-
gelassen werden, oben erfolgt die Arretierung iiber aufsetzbare Schienen.

Kuhlwasser-

anschluss \

Bolzen zur
Arretierung

[ T_Kuhlwasser-

anschluss

Abbildung 5.5: CAD-Konstruktion der Kiihlprofile
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Die Anpassung an unterschiedliche Substanzen ist nur ein Vorteil dieses Kon-
zepts. Durch die Fertigung dickwandigerer Profile kann, jedoch bei gleichzeitiger
Verringerung des Messspalts, beispielsweise das Radienverhéltnis k reduziert wer-
den, was aufgrund eines geradlinigeren Verlaufs von Schubspannung und Scher-
rate zu einer geringeren Anfalligkeit fiir Messfehler flihrt [Mez12]. Auch eine ef-
fizientere Reinigungsmdglichkeit durch die Entnahme der Profile nach dem Mess-
vorgang ist ein wichtiger Punkt, gerade bei aushédrtenden Materialien wie Beton.

Neben der Funktion, eine an das Material angepasste Messoberfldche zu bie-
ten, dienen die genuteten Profile zur Temperierung des Mediums im Rheometer-
spalt. Zu diesem Zweck ist in jedem Profil auf der dem Messspalt abgewandten
Seite eine Kupferschlange integriert worden, durch die temperiertes Wasser aus
einem geregeltem Wasserbadthermostaten gefiihrt wird, vgl. Abbildung 5.6.

Abbildung 5.6:  Riickseite der (dufseren) Messprofile mit integrierter Kiihlschlange

Die Zufiihrung des Wassers erfolgt dabei in einer Parallelschaltung aller
Messprofile, sodass, im Gegensatz zu einer Serienschaltung, eine homogene Tem-
peraturverteilung iiber den Umfang des Rheometers gewihrleistet ist. Die Effekti-
vitdt dieser Temperierung im Vergleich zu einer alternativen, urspriinglich ver-
wendeten Methode (Umwicklung des AuBlenzylinders mit einem abgeflachten
Schlauch) wird in Kapitel 5.3.2 niher thematisiert, wobei der Grund fiir eine An-
derung des Temperierkonzepts in zu starken Temperaturschwankungen aufeinan-
derfolgender Betonmessungen lag, vgl. Kapitel 6.3.2. Die in diesem Kapitel be-
schriebenen Edelstahlprofile besitzen daher noch keine in die Profile integrierte
Kiihlschlange, sodass nur iiber die Aulenwand des Rheometers gekiihlt wurde.
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Dabei ist zu erwihnen, dass eine Temperierung in Rheometern generell auf-
grund der entstehenden Wirme durch die eingebrachte Scherenergie notwendig
ist. In kommerziellen Rheometern kann eine Kiihlung sehr einfach realisiert wer-
den, da zumeist sehr kleine Volumina vermessen werden. Im ACCR, welches ein
deutlich hoheres Probenvolumen besitzt, entsteht die Wiarme jedoch nicht nur
durch die Scherung, sondern zusitzlich durch die exotherme Reaktion des Betons.
Daher ist die Temperierung von Beton in Rheometern generell eine gro3e Heraus-
forderung, welche, werden die erzielten Temperaturen in Kapitel 6 betrachtet, mit
dem hier vorgestellten Autbau gut bewaltigt wurde.

5.1.5 Gesamtaufbau und Kenndaten

Ein Uberblick iiber die Lage aller Komponenten des Rheometers inklusive des
zur Arretierung verwendeten MayTec-Gestells ist in Abbildung 5.7 gegeben. Zu-
satzlich zu den bereits erwidhnten Komponenten sind in der Abbildung noch der
Drehmomentsensor, die um das Koaxialsystem liegende Isolierung und weitere,
kleinere bauliche Maflnahmen zu erkennen. Der gesamte Aufbau befindet sich
zwecks Reinigung auf einem hochgestellten Gitterrost mit Ablauf, welcher zur
besseren Ubersicht jedoch nicht in der Abbildung dargestellt ist.

Angetrieben werden Innenzylinder und Bodenplatte {iber jeweils einen AC
Asynchronmotor der Fa. Lenze (Typ MXXMA), der eine Bemessungsdrehzahl von
N, = 3480 min! (gesteuert iiber einen Inkrementalgeber) sowie ein Bemes-
sungsdrehmoment von Mg, = 10,9 Nm aufweist. Um auch niedrige Drehzahlen
mit einer hohen Laufruhe gewdhrleisten zu konnen, ist zwischen dem Motor und
der entsprechenden Antriebswelle ein Getriebe der Fa. Bonfiglioli (Typ 322 P 52.4
HS V5) mit einer Ubersetzung von i = 52,4 verbaut. Durch diese Kombination
sind Scherraten im Bereich von y; = 1 — 45 s™! méglich. Das zur Ermittlung rhe-
ologischer GroBlen erforderliche Drehmoment wird zwischen dem Getriebe und
der Antriebswelle des Innenzylinders iiber einen Sensor der Fa. burster (Typ 8661)
gemessen. Der Sensor weist einen Messbereich von M; = 0 — 50 Nm bei einer
relativen Linearitdtsabweichung von 0,05 % bezogen auf den Messbereichsend-
wert auf. Dieser Messbereich stellt einen guten Kompromiss zwischen Sicherheits-
aufschlag des in Vorversuchen von zwei Betonmischungen bestimmten, mittleren
maximalen Drehmoments von ca. 20 Nm, vgl. Abbildung A 1.1, und hoher Mess-
genauigkeit dar. Eine Codierscheibe mit 2000 Inkrementen zur Drehzahl- und
Drehwinkelmessung ist ebenfalls im Sensor integriert. Alternativ kann fiir Fluide
mit deutlich geringerer Viskositét ein kleiner Drehmomentsensor der Fa. Lorenz
verbaut werden. Dieser besitzt einen Messbereich von M; = 0 — 5 Nm bei einer
relativen Linearitdtsabweichung von 0,25 % bezogen auf den Messbereichsend-
wert. StandardmiBig ist jedoch der groBBe Sensor in Gebrauch, der kleine Sensor
wurde lediglich fiir die ersten Inbetriebnahmen des Rheometers verwendet, vgl.
Kapitel 5.3.3.
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Abbildung 5.7:  Gesamtaufbau des ACCR; links als Foto, Einfiillhilfe und Spritzschutz de-
montiert; rechts als CAD-Konstruktion

Die Steuerung des Rheometers erfolgt {iber ein eigens entwickeltes Programm,
welches mit Hilfe der Software LabVIEW der Fa. National Instruments erstellt
wurde. Als Schnittstelle zwischen Antriebseinheit und Computer werden zwei
USB-Module der Fa. Advantech verwendet, die neben der Steuerung des Rheome-
ters weiterhin zur Kopplung des burster-Drehmomentsensors mit LabVIEW die-
nen.

5.2 Fehlerbetrachtung

Zur Beurteilung der Aussagekraft der in dieser Arbeit aufgefiihrten Ergebnisse
ist die Abschétzung der Messgenauigkeit des ACCR notwendig. Daher werden in
diesem Unterkapitel zunéchst alle moglichen Fehlerquellen identifiziert und beur-
teilt. AnschlieBend werden die relevanten Fehlergrofen fiir die rheologischen Pa-
rameter Scherrate und Schubspannung in einer Gaul3schen Fehlerfortpflanzung ni-
her charakterisiert.
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5.2.1 Fehlerquellen

Grundsitzlich lassen sich die hier vorliegenden Fehlerquellen in zwei Katego-
rien einteilen, ndmlich in nicht quantifizierbare und in quantifizierbare Fehler.

Zu den nicht quantifizierbaren Fehlergroen gehoren die Belastungshistorie,
die Homogenitdt der Proben, Luftblasen im Rheometerspalt und Sedimentations-
effekte. Der Einfluss der ersten drei Fehlerquellen kann durch das Aufbringen ei-
ner geeigneten, teils materialabhdngigen Vorscherung stark reduziert werden.
Durch die Vorscherung ist es einerseits moglich, Inhomogenitéten, welche z. B.
durch den Einfiillvorgang entstanden sind, zu beseitigen. Andererseits wird durch
eine intensive Vorscherung eine nahezu gleichartige Belastungshistorie erzeugt
und auch die durch das Einfiillen eingebrachten Luftblasen werden wéhrend der
Vorscherung grofltenteils aus dem Rheometerspalt ausgetragen. Zwar lésst sich
das Ausmal} des verbliebenen Fehlers auch nach intensiver Vorscherung nur
schwer abschétzen, wird jedoch im weiteren Verlauf der Arbeit als vernachldssig-
bar gering eingestuft. Anders verhélt es sich bei den Sedimentationseffekten, die
insbesondere bei Suspensionen wie Frischbeton relevant sind. Derartige Effekte
sind im Allgemeinen nicht zu verhindern. Allerdings kann das Ausmal} bzw. das
Auftreten von Sedimentationseffekten naher charakterisiert werden, was fiir den
Frischbeton in Kapitel 6.5.2 geschehen ist und in dieser Fehlerbetrachtung daher
nicht weiter beachtet wird.

Zu den quantifizierbaren Groflen gehdren die Fertigungstoleranzen, die Mess-
bzw. Steuergenauigkeit der entsprechenden Systeme, d. h. Drehmomentsensor,
Drehzahlsensor und Thermometer, der Einfluss der Temperatur auf die Viskositét
und die Fliehkraft im Rheometerspalt. Zwar miisste die Konzentrizitit der Zylinder
ebenfalls berticksichtigt werden, allerdings wurde diese iiberpriift und als vernach-
lassigbar gering eingestuft. Der Einfluss der Fliehkraft wird an dieser Stelle auf-
gefiihrt, da in einigen Messsequenzen aufgrund des grolen Messspalts ein unter-
schiedlicher Fiillstand zwischen Innen- und AuBlenzylinder bei hohen Scherraten
zu beobachten war. Die Toleranzen fiir alle GroBen sowie weitere Informationen
sind in Tabelle 5.1 zu finden. Fiir die Geometriedaten entsprechen die Toleranzen
den Fertigungstoleranzen bzw. im Falle des Innenzylinders (Hohe) dem zuvor be-
schriebenen Fliehkrafteffekt. Fiir das Drehmoment und die Drehzahl wurden die
Toleranzen aus den entsprechenden technischen Daten in Zusammenhang mit Vor-
untersuchungen ermittelt. Die Toleranz der Temperatur ist in zweifacher Ausfiih-
rung dargestellt, einmal fiir die Messungenauigkeit des Thermometers (0,1 K)
und einmal wird die Toleranz der Probentemperatur angegeben
(AT = 0,5 (Tyax — Trmin) = 0,2 K). Allgemein gehoren zu den Fehlerquellen
zwar auch noch die Stirnflacheneffekte, allerdings konnen diese durch die Bau-
weise des ACCR vernachldssigt werden, vgl. Kapitel 5.1.2.
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Tabelle 5.1: Fehlerquellen inklusive Nennbereiche und Toleranzen
MessgroRe Symbol | NennmaR / -bereich Toleranz
Innenradius R; 137,5 mm 0,5 mm
Aulenradius R, 165 mm 0,5 mm
Hoéhe Innenzylinder L 300 mm 5mm
3480 min'! (Motor) 0,2 min'* (Motor)
Drehzahl N
3000 min! (Sensor) 0,03 min! (Sensor)
5 Nm (Lorenz) 0,0125 Nm (Lorenz)
Drehmoment My
50 Nm (burster) 0,025 Nm (burster)
0,1 K (Thermometer)
Temperatur T 15 —-25°C
0,2 K (Probentemperatur)

5.2.2 Fehlerfortpflanzung

Die absolute Messunsicherheit u,;,; kann nach der GauB3schen Fehlerfortpflan-
zung lber folgende Gleichung (5.5) berechnet werden und ist daher mehr als eine
statistische GroBe zu betrachten, d. h. als Standardabweichung bzw. Streuung.

Ugps = \/Z?=1 [(ag;’i") . ui)z] (5.5)

Dabei beschreibt f(x;) die zu untersuchende GroBle, x; entspricht der Fehler-
grofle, n beschreibt die Anzahl an FehlergroBBen und u; ist die zur Fehlergrofle
zugehorige Messunsicherheit (Toleranz). Da sich absolute Messunsicherheiten al-
lerdings nur schlecht miteinander vergleichen lassen, wird im weiteren Verlauf die
relative Messunsicherheit u,.,; betrachtet, welche der auf die zu untersuchende
Grofle bezogenen absoluten Messunsicherheit entspricht. Weiterhin wird die fol-
gende Fehlerbetrachtung lediglich mit den scheinbaren Groflen am Innenzylinder
durchgefiihrt, da nur diese Werte direkt zuginglich sind. Die dafiir berechneten
Messunsicherheiten konnen aber auch auf die wahren Parameter {ibertragen wer-
den, da, wie erwihnt, die relative und nicht die absolute Messunsicherheit berech-
net wird.

Zunichst wird die scheinbare Scherrate am Innenzylinder y; ; betrachtet. Wie
an Gleichung (2.25) zu erkennen, ist die Scherrate sowohl von den Radien R; und
R, sowie von der Winkelgeschwindigkeit w bzw. der Drehzahl N abhingig. Ent-
sprechend muss Gleichung (5.5) fiir diese FehlergroBBen angewandt werden. Fiir
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die Drehzahlsteuerung iiber den Inkrementalgeber des Motors ergeben sich maxi-
male Messunsicherheiten von Uy, .o = 13,82% bei y;3=1s" und von
Umrer = 2,17 % bei y; ¢ = 50 s™', was zu einer iiber den gesamten Scherratenbe-
reich gemittelten relativen Messunsicherheit von u,, ., = 2,73 % fiihrt. Dies
muss bei der Bewertung der Daten hinsichtlich der FlieBgrenze berticksichtigt wer-
den. Bei Berechnung der Scherrate iiber die im Drehmomentsensor verbaute In-
krementalscheibe reduzieren sich diese Fehler auf uy, .oy = 2,98 % beiy; s = 151
und auf u,, re; = 2,15 % bei y;; = 50 s™! mit einer iiber den gesamten Scherra-
tenbereich gemittelten relativen Messunsicherheit von u,, ., = 2,18 % und sollte
somit vorgezogen werden.

Im Gegensatz zur Scherrate miissen bei der Schubspannung 7; ¢ nicht nur ge-
ometrische Daten (R; und L) beriicksichtigt werden, sondern auch der Tempera-
tureinfluss. Da kein direkter Zusammenhang zwischen Temperatur und
Schubspannung in der Literatur gegeben ist, muss dies iiber die Viskositit gesche-
hen. Nach Pahl kann eine Temperaturdnderung von 0,1 K eine Viskosititsdande-
rung von 1 % herbeifiihren [Pah91], welches aufgrund von Gleichung (2.5) direkt
auf die Schubspannung tibertragbar ist. Dieser Wert wurde jedoch nur als Extrem-
wert angenommen, der bei einigen Materialien auftreten kann, aber nicht zwingend
fiir Beton gelten muss. Zur Annidherung an mogliche Fehlerbereiche wurde dieser
Wert dennoch bei der Fehlerberechnung beriicksichtigt. Fiir eine maximale Tem-
peraturabweichung von 0,3 K ergibt sich somit beim kleinen Drehmomentsensor
(Lorenz,  Mgmax =5Nm) eine maximale Messunsicherheit  von
Umrer = 3,512 % bet My = 0,1 Nm und von Uy, .o, = 3,508 % bei M; = 5 Nm,
was in einer tiber den Drehmomentbereich gemittelten relativen Messunsicherheit
von Uy, e = 3,508 % resultiert. Beim groBen Drehmomentsensor (burster,
Mg max = 50 Nm) liegen diese Werte bei Uy, o = 3,612 % fir My = 0,1 Nm
und bei Uy, o; = 3,508 % fiir M; = 50 Nm, was ebenfalls zu einer iiber den Dreh-
momentbereich gemittelten relativen Messunsicherheit von u,, o, = 3,508 %
fithrt.

Grundsétzlich miissen die hier berechneten Unsicherheiten bei allen in dieser
Arbeit aufgefiihrten Messergebnissen beriicksichtigt werden. Aus Griinden der
Ubersichtlichkeit wird jedoch lediglich an dieser Stelle darauf verwiesen und auf
eine entsprechende Darstellung in den Kapiteln bzw. Diagrammen verzichtet.

5.3 Inbetriebnahme des Rheometers

Die Inbetriebnahme des ACCR stellt die Grundlage fiir die Vermessung kom-
plexer Fluide wie Frischbeton dar. Durch sie soll gezeigt werden, dass die Funkti-
onalitdt des Rheometers gewéhrleistet ist und die ermittelten rheologischen Werte
valide sind. Daher werden in den nachfolgenden Unterkapiteln unterschiedliche
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Aspekte betrachtet. An erster Stelle steht hierbei die Uberpriifung der Drehzahl-
steuerung, da diese direkt mit der Scherrate y korreliert und Abweichungen in der
Drehzahl zu einer Fehlinterpretation der rheologischen Eigenschaften fithren kon-
nen. AnschlieBend wird das Temperaturverhalten der Anlage charakterisiert. Den
Abschluss findet dieses Unterkapitel in Vergleichsmessungen mit unterschiedli-
chen Testsubstanzen zwischen dem ACCR und einem kommerziellen Rheometer.

5.3.1 Kalibrierung der Drehzahlsteuerung

Grundsitzlich ldsst sich die Drehzahl der hier verwendeten Elektromotoren
tiber das Aufbringen einer definierten Spannung einstellen. Ndherungsweise gilt
dabei der Zusammenhang, dass die Drehzahl linear bis zur maximalen Spannung
von U = 10 V zunimmt, wobei die Steigung der Geraden iiber den Quotienten aus
Bemessungsdrehzahl (N,, = 3480 min') und maximaler Spannung gegeben ist,
im vorliegenden Fall entsprechend 348 min™® - V1,

Allerdings sind diese Werte oftmals mit einer geringfligigen Ungenauigkeit
behaftet, sodass nicht garantiert werden kann, dass zwei baugleiche Motoren bei
derselben Spannung dieselbe Drehzahl anfahren bzw. exakt die gleiche Steigung
besitzen. Die Kenntnis dieser Parameter ist jedoch insbesondere fiir die rheologi-
sche Auswertung von hoher Bedeutung. Zum einen hiangt, wie bereits erwihnt, die
Scherrate direkt mit der Drehzahl zusammen, sodass zur korrekten Auswertung
auch die tatséchliche Drehzahl bekannt sein muss. Zum anderen basiert das Kon-
zept der rotierenden Bodenplatte darauf, dass Innenzylinder und Bodenplatte zur
Vermeidung eines zusitzlichen Platte-Platte-Systems exakt gleich laufen miissen.

Daher wurden die Drehzahlen beider Motoren fiir unterschiedliche Scherraten
tiberpriift. Zu diesem Zweck sind auf den Abtriebswellen der Getriebe Markierun-
gen angebracht worden, die in Kombination mit einem optischen Sensor eine
Auswertung der Drehzahlen ermdglichen. Fiir einen Scherratenbereich von
¥; = 2 — 20 s™! resultieren die in Abbildung 5.8 (a) dargestellten Abweichungen,
wobei die Messwerte iiber einen Zeitraum von t = 300 s aufgezeichnet und aus-
gewertet wurden. Die Abweichungen der gemessenen Werte (Istwerte) beziehen
sich dabei auf die Drehzahlen, die {iber Gleichung (2.25) aus den Winkelgeschwin-
digkeiten entnommen werden konnen (Sollwerte). Geringere Scherraten sind zur
Gewihrleistung der Laufruhe nicht angefahren worden. Eine Auswertung der ho-
heren Scherraten war aufgrund der Reaktionszeit des Lichtsensors nicht moglich,
jedoch reicht die Kalibrierung der Drehzahl in diesem Bereich aus, um auch die
hoheren Scherraten bzw. Drehzahlen exakt anfahren zu konnen, wie am Ende die-
ses Unterkapitels ersichtlich wird.
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Abbildung 5.8:  Abweichungen der Istwerte von den Sollwerten fiir Bodenplatte und In-
nenzylinder, (a) unkorrigierte Werte, (b) korrigierte Werte

Es ist deutlich zu erkennen, dass beide Motoren die Sollwerte nicht einhalten
und die Istwerte geringfiigig zu hoch sind, wobei im Mittel Abweichungen von
3,41 % (Bodenplatte) und 3,28 % (Innenzylinder) vorliegen. Daher wurde eine
Korrekturfunktion in der Motorsteuerung in Form einer Geradengleichung be-
stimmt, die den zu hohen Spannungswert auf den Sollwert setzt. Stimmen Soll-
und Istwert, wie es der Idealfall vorgibt, iiberein, ergibt sich bei der Auftragung
beider Werte gegeneinander eine Gerade mit der Steigung M = 1 und einem y-
Achsenabschnitt von b = 0. Fiir den Innenzylinder ergeben sich jedoch Werte
von M;; = 0,97 und b;; = -0,014 und fiir die Bodenplatte von Mg, = 0,962
und bgp = 0,052, was den Parametern der Korrekturfunktion mit
Istwert,,, = Istwert,; - M; + b; entspricht.

Nachdem diese Werte in das LabVIEW-Programm implementiert wurden, sind
die Messwerte erneut bei den entsprechenden Scherraten fiir 300 s aufgezeichnet
und ausgewertet worden, sodass sich die in Abbildung 5.8 (b) dargestellten Ab-
weichungen ergeben haben.

Die Messwerte zeigen, dass die Korrektur der Drehzahlsteuerung den ge-
wiinschten Effekt erzielt hat. Soll- und Istwerte liegen nun fiir beide Motoren na-
hezu exakt {ibereinander, was sich durch die mittleren Abweichungen von
0,124 % (Bodenplatte) und 0,077 % (Innenzylinder) zeigt. Weiterhin ergibt eine
Auftragung von Soll- und Istwerten gegeneinander Steigungen von
Mgp = M;; = 1 sowie y-Achsenabschnitte von bgp = -0,016 und b;; = -0,008.
Eine kontinuierliche Dokumentation der Drehzahlen ist im spéteren Verlauf iiber
den Drehmomentsensor der Fa. burster erfolgt, bei der die TTL-Signale des Sen-
sors ausgewertet und in Scherraten umgerechnet wurden. Ein Vergleich der Soll-
und Istwerte fiir eine beispielhafte Messung resultierte lediglich in einer mittleren
Abweichung von 0,052 % fiir y; = 1 — 45 s°%, wodurch sich eine weitere Korrek-
tur der Drehzahlsteuerung eriibrigt.
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5.3.2 Temperiersysteme des ACCR

Eine der wichtigsten Einflussgroen auf die Viskositit und somit auf das
FlieBverhalten von Materialien ist die Temperatur [Mac94]. Neben einer gezielten
Temperatureinstellung ist, gerade in Hinblick auf exotherm-reaktive Systeme wie
Frischbeton, insbesondere die Warmeabfuhr wihrend der Messung notwendig, um
den Fehlereinfluss durch schwankende Temperaturen zu minimieren. Dafiir sind
im Rahmen dieser Arbeit zwei unterschiedliche Temperiersysteme verwendet
worden, welche im Folgenden verglichen und als ,,externe Temperierung® und ,,in-
terne Temperierung® bezeichnet werden.

Die externe Temperierung basiert auf der Umwicklung des gesamten Au-
Benzylinders mit einem fiir diese Zwecke erhiltlichen, einseitig abgeflachten
EPDM-Schlauch, wobei das gesamte System anschlieBend mit einer Isoliermatte
umschlossen wurde, vgl. Abbildung 5.9 (a). Diese Temperierung ist bei einfachen
Fluiden fiir eine konstante Temperatur ausreichend gewesen, vgl. Kapitel 5.3.3,
bei der Vermessung von Beton waren in den Vorversuchen jedoch nicht unwesent-
liche Temperaturschwankungen zu beobachten, vgl. Kapitel 6.3.2. Infolgedessen
wurden die bereits in Kapitel 5.1.4 vorgestellten Wandprofile mit der integrierten
Temperierung entwickelt, vgl. Abbildung 5.9 (b).

Beide Systeme sind im Betrieb an einen Thermostaten angeschlossen, an dem
sich die gewlinschte Temperatur des Temperiermediums, in diesem Fall Wasser,
einstellen lasst. Wie am dargestellten Aufbau erkennbar, besteht die externe Tem-
perierung im Grunde genommen nur aus einem Temperierelement, ndmlich dem
Schlauch selbst, in dem das Wasser von oben nach unten gefiihrt wurde. Bei der
internen Temperierung hingegen stellt jedes der sechs Profile ein eigenes Element
dar, welches parallel zu den verbliebenen geschaltet ist.

Um beide Systeme quantitativ vergleichen zu konnen, ist das Abkiihlverhalten
von Wasser, welches in den Rheometerspalt gegeben wurde, untersucht worden.
Dazu wurde das Rheometer fiir t = 30 min bei einer Thermostattemperatur von
T = 20 °C vortemperiert. In der Zwischenzeit ist Wasser auf eine Zieltemperatur
von T = 40 °C vorgewarmt und anschlieBend in den Rheometerspalt gefiillt wor-
den, welches den Start der Untersuchung markierte. Zur Erfassung der Temperatur
wurden im Zulauf (ZL) und im Riicklauf (RL) des Kiihlwassers sowie im Rheo-
meterspalt Thermoelemente platziert, wobei die Position des Thermoelements
im Rheometer in der Spaltmitte lag (r = 0,5 (R, + R;) = 151,25 mm;
[ =0,5-L = 150 mm von oberer Kante). Uber einen Zeitraum von 35 min sind
mit diesem Aufbau alle 2 s Messwerte erfasst worden, vgl. Abbildung 5.10, wobei
der Gesamtvolumenstrom des Kiihlwassers in beiden Féllen identisch gewesen ist.
Zur besseren Ubersichtlichkeit sind nur die Messwerte fiir ein Zeitintervall von
At = 20 s dargestellt. Zu erwihnen ist dabei, dass die Zieltemperatur des einge-
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fiillten Wassers in beiden Fillen zwar T = 40 °C gewesen ist, aufgrund von Ein-
fiillschwierigkeiten lagen die Starttemperaturen T, in den jeweiligen Fillen jedoch
bei Ty extern = 33,7 °C und Ty jpiern = 37 °C.

AuBenprofil EPDM-Schlauch AuBenprofil inkl. Kupferschlange
——

| — |

\ J \

Y Y Y
Aufdenzylinder Isolierung AuRenzylinder Isolierung
(a) (b)
Abbildung 5.9:  Schnittdarstellung der verschiedenen Temperiersysteme, (a) externe Tem-

perierung; (b) interne Temperierung
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Abbildung 5.10:  Temperaturverldufe fiir das externe und das interne Temperiersystem; (a)
Wasser im Rheometerspalt; (b) Zulauf (ZL) und Riicklauf (RL) des Kiihl-

wassers
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An den Temperaturverlaufen im Rheometerspalt, vgl. Abbildung 5.10 (a), l4sst
sich erkennen, dass die Wassertemperatur bei der internen Temperierung (IT)
deutlich stirker abnimmt als bei der externen Temperierung (ET). Weiterhin wird
ersichtlich, dass sich die Wassertemperatur im Fall IT wesentlich schneller der Zu-
lauftemperatur von T = 20 °C annihert, als es bei ET der Fall ist, und das, obwohl
die Starttemperatur bei IT leicht hoher lag. Zumindest anhand dieser Abbildung
lasst sich vorerst der Schluss ziehen, dass die interne Temperierung eine deutlich
hohere Kiihlleistung erbringt. Dass die Warme bei IT besser und auch schneller
abgefiihrt wird, zeigt sich ebenfalls in den Verldufen des Riicklaufs, vgl. Abbil-
dung 5.10 (b). Bei ET steigt die Riicklauftemperatur zu Beginn erst an und fallt
nach Erreichen des Maximums von T = 22,3 °C ab. Einen derartigen Anstieg
weist IT nicht auf und auch die Maximaltemperatur von T = 23 °C ist direkt zu
Beginn vorhanden, was sich auf eine schnellere und effektivere Warmeabfuhr zu-
rickfithren ldsst. Beziiglich der Zulauftemperaturen des Kiihlwassers ldsst sich
festhalten, dass keine relevanten Ausschlige zu beobachten sind, was ebenfalls
durch die Mitteltemperaturen von Ty, 71 extern = 20,01 £0,08°C  und
TnzLintern = 19,92 £ 0,11 °C ersichtlich wird.

Um die Abkiihlung des Wassers néher zu quantifizieren und einen Kennwert
zum Vergleich beider Systeme zu erhalten, in diesem Fall den Warmedurchgangs-
koeffizienten ky,, lasst sich die Theorie der Abkiihlung eines Korpers zu Hilfe
nehmen [Verl3]. Die zeitliche Veranderung der Temperatur eines Korpers dT /dt
lasst sich wie folgt ausdriicken:

Q:m'CP'E (5.6)

Der im Fall einer Abkiihlung abgegebene Wirmestrom wird dabei durch Q
beschrieben, die Masse des Korpers durch m und die Warmekapazitit des Korpers
durch ¢,.

Der Wirmestrom Q, der an das kiihlende Medium, in diesem Fall Kiihlwasser
(KW), libergeht, kann dabei durch folgende Gleichung beschrieben werden.

Q=kW'A'(T_TKW) (5.7)

Die Flache A ist dabei die Fliche, iiber die der Warmedurchgang erfolgt, k,,
beschreibt den gesuchten Warmedurchgangskoeffizienten, Ty, ist die Kiihlwas-
sertemperatur und T kennzeichnet die aktuelle Temperatur des abzukiihlenden
Korpers, in diesem Fall die des Wassers im Messspalt. Ein Gleichsetzen der Glei-
chungen (5.6) und (5.7) sowie Integrieren und Umstellen fiihrt zu den Gleichungen
(5.8) und (5.9).
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T 1 _kwa ot
fTO T-Tkw dT = m-cp fO dt (58)
IN(T — Teyy) =22 ¢ 4 In(Ty — T

n( kw) = — + In(Ty — Txw) (5.9)

Wird nun der Term In(T — Tky,) iiber der Zeit t aufgetragen, ergibt sich im
idealen Fall eine Gerade mit dem y-Achsenabschnitt n(T, — Txy,) und der Stei-
gung ky, - A/(m - c,), welche die Berechnung des Warmedurchgangskoeffizien-
ten erlaubt.

Da der vorliegende Fall jedoch keine idealen Bedingungen aufweist, miissen
zur Berechnung einige Annahmen getroffen werden. Zum einen wird vernachlis-
sigt, dass die Warmeabgabe auch iiber die Bodenplatte des Rheometers, den Au-
Ben- und Innenzylinder sowie {iber die Luft an der Oberseite erfolgt. Zum anderen
wird angenommen, dass die Kiihlwassertemperatur Ty, konstant ist und, aufgrund
der Kriimmung des koaxialen Rheometers, eine mittlere Flache A,, vorliegt.

Werden nun die Messdaten gemil3 Gleichung (5.9) aufgetragen, ergeben sich
fiir die beiden Temperiersysteme die in Abbildung 5.11 dargestellten Verlaufe.

3,0

1 = Externe Temperierung H
054 e

Interne Temperierung

' 1 ' 1 ' 1 ' 1
0 500 1000 1500 2000
t/s

Abbildung 5.11:  Auftragung von In(T — Tyy,) tiber der Zeit t fiir die externe und die interne
Temperierung
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Auf den ersten Blick wird erkennbar, dass die Verldufe beider Temperiersys-
teme keiner Geraden entsprechen. Dies scheint jedoch lediglich an den Messwer-
ten zu Beginn zu liegen, da, zumindest augenscheinlich, der weitere Kurvenverlauf
in beiden Féllen einer Geraden nahe kommt.

Betrachtet man das vorliegende System aus Rheometer und erwédrmtem Was-
ser ndher, ldsst sich jedoch eine Vermutung aufstellen, weswegen die Verldufe zu
Beginn von einer Geraden abweichen. Wie bereits erwéhnt, wird das Rheometer
vortemperiert und erst dann wird das erwdrmte Wasser in den Spalt gefiillt. Auf-
grund des anfanglichen Temperaturunterschiedes zwischen dem warmen Wasser
und den Rheometerkomponenten kommt es in den ersten Minuten zu einer insta-
tiondren Erwdarmung des Rheometers bzw. Abkiihlung des warmen Wassers, wes-
wegen der Verlauf von einer Geraden abweicht. Sobald der Warmetibergang vom
warmen Wasser auf das Kiithlwasser der Temperierung dominiert, in diesem Fall
ab ca. t = 200 s, lassen sich die Kurvenverldufe gut durch eine Gerade anndhern,
vgl. Abbildung 5.12.
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Abbildung 5.12:  Auftragung von In(T — Tyy,) tiber der Zeit t ab t = 180 s fiir (a) die ex-
terne und (b) die interne Temperierung inklusive linearer Regression

Da sich fiir die externe Temperierung nach linearer Regression ein R* von
0,9962 ergibt und bei der internen Temperierung dieser Wert bei 0,9986 liegt,
scheint die Anwendung von Gleichung (5.9) unter den gegebenen Annahmen
durchaus valide.

Mit Hilfe der sich ergebenden Geradengleichungen ldsst sich als Kennwert
nun der Warmedurchgangskoeffizient ky, aus der Steigung der entsprechenden
Geraden berechnen. Zwar ist dafiir unter anderem die temperaturabhdngige Wiér-
mekapazitit des Wassers notwendig, allerding variiert diese im betrachteten Tem-
peraturbereich nur geringfiigig und wurde mit ¢, = 4,18 kJ/(kg - K) als konstant
angenommen. Mit der Masse m = 13,81 kg des Wassers und den mittleren
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Wirmedurchgangsflichen  Ap, extern = 0,33 m*  bzw.  Apincern = 0,32 m?
ergeben  sich  somit absolute = Wirmedurchgangskoeffizienten  von
ky extern = 56,94 W /(m? - K) und ky inern = 172,29 W/(m? - K). Wie er-
kenntlich, betrdgt der Koeffizient fiir die interne Temperierung ndherungsweise
das Dreifache des Koeffizienten fiir die externe Temperierung, was sich qualitativ
mit den vorangegangenen Temperaturverldufen deckt. Zwar entsprechen die be-
rechneten Koeffizienten aufgrund der getroffenen Annahmen nicht den tatséchlich
vorliegenden Koeffizienten, dennoch kénnen die hier aufgefiihrten Berechnungen
durchaus dazu verwendet werden, um zumindest die GroBenordnung der Koeffi-
zienten abzuschitzen und die beiden Temperiersysteme miteinander quantitativ zu
vergleichen.

Zusammenfassend ldsst sich festhalten, dass die interne Temperierung deut-
lich effizienter ist, als die externe Temperierung und gerade bei reaktiven Materi-
alien wie Frischbeton der externen Temperierung vorgezogen werden sollte. Zwar
kann die externe Temperierung bei nicht reaktiven Materialien im Bereich um
T = 20 °C erfolgreich verwendet werden, wie in Kapitel 5.3.3 ersichtlich wird,
allerdings wére es auf Dauer sinnvoll, alle Messprofile mit dem internen Tempe-
riersystem auszustatten. Falls moglich und erforderlich, konnte auch {iber eine
Umkonstruktion des internen Temperiersystems nachgedacht werden, bei der
keine Kiihlschlangen in die Profile gelegt werden, sondern das Kiihlmedium durch
ausgehohlte Profile gefiihrt wird. Dies wire zwar konstruktionstechnisch deutlich
aufwindiger, wiirde aber den Wéarmedurchgang nochmals effizienter gestalten.

5.3.3 Vergleichsmessungen mit einem kommerziellen Rheometer

Bevor mit der Untersuchung komplexer Fluide wie Frischbeton begonnen wer-
den kann, ist zunédchst sicherzustellen, dass die mit dem ACCR ermittelten rheolo-
gischen Werte valide sind. Um dies zu iiberpriifen, wurden Vergleichsmessungen
zwischen dem ACCR und einem kommerziellen Rheometer, dem Physica MCR
501 der Fa. Anton Paar, durchgefiihrt. Als Messsystem wurde hierbei das zum
MCR 501 zugehorige Koaxialsystem CC27 verwendet, dessen Kenndaten sich auf
R; = 13,333 mm, R, = 14,462 mm und L = 40,026 mm belaufen. Die Aus-
wahl geeigneter Testsubstanzen basierte insbesondere darauf, einfache, einstell-
bare Fluide zu verwenden und gleichzeitig unterschiedliche rheologische Eigen-
schaften abzudecken. Daher wurden eine hochkonzentrierte Zuckerlosung (new-
tonisches FlieBverhalten), ein Cremebad (strukturviskose Eigenschaften), eine
Suspension (strukturviskoses Verhalten und schwach ausgepréigte FlieBgrenze) so-
wie Mayonnaise (strukturviskoses Verhalten und stark ausgepriagte FlieBgrenze)
ausgewdbhlt.

Um eine moglichst gute Vergleichbarkeit zu gewihrleisten, sind die Scherra-
tenrampen bei beiden Rheometern identisch ausgewahlt worden. Fiir die Zucker-
l6sung sowie fiir das Cremebad wurde eine positive Scherratenrampe von
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Vis = 1 — 45 s festgelegt. Eine Vorscherung von 30 s bei y;5 = 5 s™ mit an-
schlieBender Pause von 10 s wurde zusitzlich vor jeder Messung des Cremebads
implementiert, da das Material, im Gegensatz zur Zuckerldsung, eine deutlich ho-
here Viskositét besitzt sowie aus deutlich mehr Komponenten besteht. Die Vor-
scherung dient somit einer Homogenisierung des Fluids im Messspalt. Jeder Mess-
punkt wurde fiir 10 s gehalten und die letzten 5 s davon wurden fiir die Auswer-
tung verwendet, da das Drehmoment in diesem Bereich relativ konstant ist.

Die Messprozedur bei der Suspension und der Mayonnaise, welche eine mehr
oder weniger stark ausgeprigte FlieBgrenze besitzen, wurde hingegen leicht ver-
dndert, da hier eine negative Scherratenrampe mit y; ¢ = 45 — 1 s ausgewiihlt
wurde. Diese wird bei Materialien mit FlieBgrenze iiblicherweise vorgezogen, da
dadurch eine hohere Reproduzierbarkeit erzielt werden kann [Wes17]. Der Grund
liegt darin, dass durch die andere Belastungshistorie die fiir die Ausbildung einer
FlieBgrenze verantwortliche Strukturbildung unterbunden wird. Um diesen Ein-
fluss noch weiter abzuschwichen, wurden bei der Suspension und der Mayonnaise
zusdtzlich eine allgemeine Vorscherung (y; s = 45 s fiir 30 s) nach jedem Ein-
filllen des Materials sowie eine direkte Vorscherung (y; s = 45 s™ fiir 30 s) vor
jeder Einzelmessung durchgefiihrt. Die Halte- und Auswertedauer der Messpunkte
ist identisch zu denen der anderen Materialien.

Beziiglich der Messauswertung beim ACCR ist zu erwihnen, dass das Reib-
moment des ACCR direkt im Vorfeld zu den jeweiligen Messsequenzen vermes-
sen und anschlieBend bei der spiteren Berechnung beriicksichtigt wurde.

Als Messwertabweichung wurde, neben der bereits in Kapitel 5.2 dargelegten
Fehlerfortpflanzung, die Standardabweichung berechnet, welche jedoch bei beiden
Rheometern zu gering ausgefallen ist, um sie grafisch sinnvoll darstellen zu kon-
nen.

Newtonisches Fluid — Zuckerlosung

Die erste Vergleichsmessung bestand in der Untersuchung einer wéssrigen Zu-
ckerlosung mit einem Zuckermassenanteil von w,, = 0,736. Um den Zucker in
dieser hohen Konzentration 16sen zu konnen und gleichzeitig eine Kristallisation
zu verhindern, enthélt die Losung Zitronensdure mit einem Massenanteil von
W, = 0,0025. Die Messungen im ACCR und im MCR 501 wurden zeitgleich bei
einer Temperatur von T = 20,65 + 0,15 °C durchgefiihrt, wobei drei Messse-
quenzen zu jeweils drei Einzelmessungen (ohne Entleeren und Befiillen des Rhe-
ometers) durchgefiihrt wurden. Weiterhin wurde im ACCR der Drehmoments-
ensor der Fa. Lorenz mit einem Messbereich bis 5 Nm verwendet sowie glatte
Aluminiumprofile und die externe Temperierung (vgl. Kapitel 5.3.2). Da im MCR
501 bereits eine Auswertung nach repriasentativen Werten implementiert ist, wur-
den die Messwerte des ACCR mit Hilfe der Gleichungen (2.33) und (2.34) ange-
passt, woraus die in Abbildung 5.13 dargestellten Ergebnisse resultieren. Um die
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Messwertabweichung zwischen den Rheometern zu bestimmen, wurden die Mess-
werte mit einer linearen Regression gefittet, wobei in beiden Fillen ein R? = 1
gegeben war. Der tatsdchliche Messwertbereich wurde dabei jedoch nicht extrapo-
liert und ist somit durch das ACCR auf eine reprisentative Scherrate von ca.
Yrep = 38 57" begrenzt.
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Abbildung 5.13:  Fliefkurven einer wissrigen Zuckerlosung mit w,, = 0,74, gemessen mit
dem ACCR und dem MCR 501

An Abbildung 5.13 lésst sich deutlich erkennen, dass die Ergebnisse beider
Rheometer gut iibereinstimmen und die Werte des ACCR, trotz erhdhter Messun-
sicherheit im niedrigen Scherratenbereich, leicht iiber denen des MCR 501 liegen.
Sowohl die Messwerte des MCR 501 als auch die des ACCR weisen einen linearen
Zusammenhang zwischen Schubspannung und Scherrate auf. Die in beiden Fillen
vorliegende lineare Regression mit R? ~ 1 bestitigt die bei der Fluidauswahl ge-
troffene Annahme eines newtonischen Fluids. Der Mittelwert der dynamischen
Viskositidt fir den betrachteten Scherratenbereich (y, o~ 0,85 —38 s
liegt fiir das MCR 501 bei n = 1,992 + 0,002 Pa - s und fiir das ACCR bei
n = 2,088 + 0,084 Pa - s, was einer geringen Abweichung von 4,8 % entspricht.

Strukturviskoses Fluid — Cremebad

Im nichsten Schritt sind die Ergebnisse eines strukturviskosen Fluids vergli-
chen worden. Als Testmaterial wurde ein Cremebad der Marke Balea verwendet,
welches in zwei Messsequenzen zu je drei durchgefiihrten Einzelmessungen ana-
lysiert wurde. Die Temperatur der ersten Messsequenz belief sich auf
T = 19,75 + 0,05 °C, die der zweiten auf T = 20,30 + 0,10 °C. Die Randbedin-
gungen sind beziiglich der Messgeometrie, Temperierung und Drehmomentsensor
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identisch zu denen der Zuckerlosung. Lediglich die Auswertemethode wurde ver-
andert, da es sich bei dem Cremebad, wie erwihnt, um ein strukturviskoses Fluid
handelt und dementsprechend eine Korrektur nach Krieger-Elrod, vgl. Kapitel
2.4.1, angewandt wurde. Die Ergebnisse sind in Abbildung 5.14 dargestellt. Die
Messwerte sind zur Berechnung der Abweichung ebenfalls iiber eine geeignete
Funktion gefittet worden, in diesem Fall iiber ein Polynom 5. Grades (R? =~ 1).
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Abbildung 5.14:

Fliefkurven eines Cremebads, gemessen mit dem ACCR und dem MCR 501

in zwei Messsequenzen bei (a) T = 19,75 + 0,05 °C und (b) T = 20,30 +
0,10°C

Wie auch bei der Zuckerlosung wird hier deutlich, dass die Ergebnisse beider
Rheometer, trotz erhohter Messunsicherheit im niedrigen Scherratenbereich beim
ACCR, sehr nahe beieinander liegen. Die Werte des ACCR zeigen eine leichte
Tendenz dazu, im mittleren Scherratenbereich (y ~ 10 — 40 s™1) {iber denen des
MCR 501 zu liegen, wobei sich dieses Verhalten im hoheren Scherratenbereich
(y > 40 s~ 1) umzukehren scheint. In beiden Fillen lisst sich zudem ein ausge-
pragtes strukturviskoses Verhalten des Cremebads erkennen. Werden die Abwei-
chungen der einzelnen Datenpunkte des ACCR vom MCR 501 gemittelt, ergibt
sich fiir die zweite Messsequenz (b) eine mittlere Abweichung von 4,0 %, fiir die
erste Messsequenz (a) eine mittlere Abweichung von lediglich 1,7 %.

Strukturviskose Suspension — Cremebad mit Polyamidpartikeln

Frischbeton ist eine hochkonzentrierte Suspension, welche sich nur schwer mit
den vorangegangen Referenzmaterialien vergleichen ldsst. Aufgrund des sehr en-
gen Messspalts im MCR bieten sich jedoch generell keine zementdsen bzw. grob-
kornigen Suspensionen als Vergleichsmaterial zwischen den Rheometern an. Um
zumindest den Eigenschaften einer Suspension ndher zu kommen, wurde eine fiir
beide Rheometer geeignete Suspension entwickelt. Diese besteht aus dem bereits
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vermessenen Cremebad, welches mit Polyamidpartikeln bis zu einem Volumenan-
teil von ¢ = 0,3 vermengt wurde. Hohere Volumenanteile wurden nicht in Be-
tracht gezogen, da die Handhabbarkeit der Suspension in Vorversuchen deutlich
abgenommen hat und auch Phanomene wie Wandgleiten, welche bei hoheren Kon-
zentrationen beglinstigt werden, zu einer deutlich schlechteren Vergleichbarkeit
fiihren wiirden. Mit einem Wert von pp, = 1010 kg/m? besitzen die Partikeln
eine Dichte, welche nahe an der des Cremebads mit p.g = 1040 kg/m? liegt,
weswegen Flotationseffekte, zumindest im Zeitraum der Messung, vernachléssigt
werden konnen. Die Partikeln sind monomodal verteilt mit einem Medianwert von
dso3 = 60,87 + 0,02 um und einem Modalwert von d,,,4 3 = 53 um. Die Parti-
kelgroBenverteilungen (qs- und Q5-Verteilung) sowie Mikroskopaufnahmen der
Partikeln sind in Abbildung A 2.1 und Abbildung A 2.2 zu finden. Da die maxi-
male PartikelgrofBe bei ca. d 4, = 140 wm liegt und nur zu einem geringen Anteil
vorhanden ist, kann der Einfluss des Partikel/Messspalt-Verhéltnisses im MCR
501, welches bei H/d,,, 4, = 8 liegt, als vernachléssigbar gering eingestuft werden.

Die Suspension wurde im MCR in drei Messsequenzen mit jeweils drei Ein-
zelmessungen untersucht. Beim ACCR ist im Zuge der letzten Messung ein Fehler
aufgetreten, sodass hier insgesamt acht anstelle von neun Messungen vorliegen.
Da die Viskositét der Suspension hoher liegt als bei den vorigen Referenzmateria-
lien und somit den Messbereich des kleinen Drehmomentsensors iiberschreiten
wiirde, wurde der standardmiBig verbaute Sensor der Fa. burster verwendet. Als
Messgeometrie wurden im ACCR glatte Aluminiumprofile sowie damit einherge-
hend die externe Temperierung verwendet. Die Temperatur lag im Mittel bei
T = 23,14 + 0,26 °C. Fiir das MCR 501 wurde das Standardkoaxialsystem CC27
genutzt. Da es sich bei der Suspension ebenfalls um ein nicht-newtonisches Fluid
handelt, wurde die Korrektur nach Krieger-Elrod, vgl. Kapitel 2.4.1, angewandt,
sodass die in Abbildung 5.15 dargestellten Ergebnisse erzielt wurden. Zwar sollten
Materialien mit FlieSgrenze nicht iiber die Krieger-Elrod-Methode korrigiert wer-
den, da jedoch die unkorrigierten Werte darauf hinwiesen, dass eine Fliegrenze,
wenn liberhaupt vorhanden, in der Ndhe von Null liegt, wurde dieser Einfluss als
vernachldssigbar angesehen. Wie zuvor, wurden zur Berechnung der Messabwei-
chung zwischen den Rheometern die Messwerte mit Hilfe eines Polynoms gefittet
(Polynom 6. Grades, R? ~ 1).

Die Messwerte beider Rheometer stimmen auch hier sehr gut {iberein und es
lasst sich das strukturviskose Verhalten der Suspension gut ermitteln. Eine Extra-
polation der Polynome ergibt zudem FlieBgrenzen von 7,, = 1,4 Pa (ACCR) so-
wie 7, = 1,6 Pa (MCR), wobei diese Werte abhéingig vom verwendeten Polynom-
grad sind und somit die FlieBgrenze nur anndhern konnen. Wie zu erkennen, ist
die FlieBgrenze, wenn iiberhaupt vorhanden, nur sehr gering, sodass die Vernach-
lassigung zur Korrektur iiber Krieger-Elrod durchaus gerechtfertigt war. Im Mittel
betrdgt die Abweichung des ACCR vom MCR lediglich 4,72 %.
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Abbildung 5.15:  Fliefkurven einer Suspension bestehend aus Cremebad und Polyamidpar-
tikeln mit ¢ = 0,3, gemessen mit dem ACCR und dem MCR 501

Die leichte Tendenz des ACCR, iiber den Werten des MCR zu liegen, zeigt
sich hier ebenfalls. Allerdings muss in diesem Zusammenhang beachtet werden,
dass die Suspension zum geringen Wandgleiten neigen konnte und die Alumini-
umprofile des ACCR, im Gegensatz zum Koaxialsystem des MCR, sandgestrahlt
sind und somit fiir mehr Wandhaftung sorgen konnten. In Voruntersuchungen
wurde die Suspension zwar mit einem kommerziellen Platte-Platte-System und
zwei selbst angefertigten Koaxialsystemen eingidngig auf Wandgleiten untersucht,
allerdings hat sich lediglich bei Verwendung der Koaxialsysteme eine Neigung
zum Wandgleiten gezeigt. Dennoch konnte dies die leicht hohere Abweichung des
ACCR vom MCR erkléren.

Fluid mit FlieBgrenze - Mayonnaise

Eine weitere Eigenschaft, die Frischbeton auszeichnet, ist das Vorhandensein
einer stark ausgeprigten Fliefgrenze. Um auch dieses Verhalten in beiden Rheo-
metern untersuchen zu kdnnen, wurde ein mdglichst homogenes Material bendtigt,
welches eben diese Eigenschaft aufweist. Da Mayonnaise in groBen Mengen zu-
génglich ist und das gesuchte FlieBverhalten besitzt, wurde dieses Material in einer
letzten Messung mit drei Messsequenzen zu je drei Einzelmessungen untersucht.

Die Messprozedur der Mayonnaise erfolgte analog zu dem Vorgang bei der
Suspension, jedoch bei einer Temperatur von T = 22,83 + 0,14 °C. Da mit zu-
nehmender Einzelmessung bei beiden Rheometern eine Abnahme der Schubspan-
nung beobachtet wurde, sind im Nachfolgenden die Mittelwerte aus den entspre-
chenden Einzelmessungen dargelegt. Die Mittelwerte der ersten Einzelmessungen
aus den drei Messsequenzen sind mit ,,1. EM* gekennzeichnet, flir die zweite und
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dritte Einzelmessungen erfolgt diese Kennzeichnung analog. Die Messwerte kon-
nen aufgrund der hohen FlieBgrenze jedoch nicht iiber die Krieger-Elrod-Methode
korrigiert werden, sodass in diesem Fall nur der Vergleich tliber die représentativen
Werte, vgl. Kapitel 2.4.1, moglich ist. An die so korrigierten Werte konnte das
Herschel-Bulkley-Modell, vgl. Kapitel 2.5.3, gefittet werden (R? =~ 1), welches
ebenfalls zur Berechnung der Messabweichung verwendet wurde. Die Messwerte
sind in Abbildung 5.16 dargestellt.
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Abbildung 5.16:  Fliefkurven von Mayonnaise, gemessen mit dem ACCR und dem MCR;
Mittelwerte der jeweiligen Einzelmessungen gekennzeichnet durch 1. EM,
2. EM und 3. EM

Die dargestellten Ergebnisse zeigen, dass die Werte des ACCR in diesem Fall
unterhalb der Werte des MCR liegen. Es ergeben sich Abweichungen im Bereich
zwischen -9,83 % (1. EM) und -12,69 % (2. EM). Zudem ldsst sich, wie angedeu-
tet, erkennen, dass mit zunehmender Einzelmessung die Werte fiir die Schubspan-
nung immer weiter sinken. Die Griinde fiir derartige Abweichungen kénnen viel-
féltig sein, allerdings sind Lufteinschliisse die wahrscheinlichste Ursache dafiir.
Im Gegensatz zum MCR, welches mit Hilfe von Pipetten luftfrei befiillt werden
konnte, lieB sich das ACCR nur durch Einkippen mit Mayonnaise befiillen. Auf-
grund der hohen Viskositdt und der hohen FlieBgrenze lieB3 sich die so eingeschlos-
sene Luft nicht durch geniligend Vorscherung aus dem Messspalt entfernen, sodass
die Schubspannung im ACCR entsprechend geringer ist als die im MCR. Dass mit
zunehmender Einzelmessung die Schubspannung im ACCR stérker abfillt als im
MCR, konnte ebenfalls durch die Luftblasen begriindet werden. Mit steigender
Messdauer lasst sich vermuten, dass die Luftblasen im ACCR, welche unterhalb
des eigentlichen Messbereichs liegen, aufsteigen, in den Messbereich gelangen



5.3 Inbetriebnahme des Rheometers 75

und so zu einer Reduzierung der Schubspannung fiihren. Da eine leichte Reduzie-
rung mit zunehmender Einzelmessung auch beim MCR beobachtet werden kann,
lasst sich die Vermutung aufstellen, dass das FlieBverhalten der Mayonnaise zu-
sdtzlich abhingig von der Belastungshistorie ist und eventuell aufgebaute Struktu-
ren durch die intensive Scherung immer weiter zerstort werden.

Vergleicht man die FlieBgrenzen zwischen ACCR und MCR miteinander, wel-
che aus dem Herschel-Bulkley-Modell entnommen werden kénnen, zeigen sich
nur sehr geringe Abweichungen, vgl. Tabelle 5.2.

Tabelle 5.2: Flief3grenzen t,, von Mayonnaise fiir die Mittelwerte der jeweiligen Einzel-

messungen (1. EM, 2. EM, 3. EM), gemessen mit dem ACCR und dem MCR,
entnommen aus dem gefitteten Herschel-Bulkley-Modell

Abweichung ACCR

ACCR -7, /Pa | MCR -7, /Pa ™" " ‘P o

1. EM 32,31 30,33 6,56
2. EM 30,08 29,08 3,46
3.EM 29,17 28,27 3,21

AbschlieRende Bewertung der Eignung des ACCR

Die vorangegangenen Vergleichsmessungen haben aufgezeigt, dass das ent-
wickelte ACCR durchaus in der Lage ist, absolute rheologische Messwerte mit
einer sehr guten Genauigkeit zu generieren. Auffillig bei den Messungen mit der
Zuckerlosung, dem Cremebad und der Suspension ist gewesen, dass mit dem
ACCR leicht hohere Werte gemessen wurden als mit dem MCR, meist mit einer
Abweichung von ca. 4 — 5 %. Dies konnte zum einen auf eine erhdhte Lagerrei-
bung bei hoherer Belastung als im Leerlauf zurlickzufiihren sein, zum anderen aber
auch auf eine Ungenauigkeit in der Ausrichtung der Messgeometrien oder des In-
nenzylinders, welche jedoch mehrfach tiberpriift wurde. Allerdings wird diese Ab-
weichung durch die Vergleichsmessung mit der Mayonnaise relativiert, da das
ACCR in diesem Fall eine negative Abweichung von bis zu -12 % aufgewiesen
hat. Zwar konnte diese Abweichung durch Lufteinschliisse erkldrt werden, eine
endgiiltige und vor allem quantitative Aussage ldsst sich dazu jedoch nicht tatigen.
Daher wurde auf eine abschlieBende Kalibrierung des ACCR verzichtet, da zum
einen eine Neukalibrierung in die eine Richtung eine Verschlechterung der Mess-
genauigkeit in die andere Richtung bedeuten wiirde und zum anderen, aufgrund
der Mayonnaise, bei den Vergleichsmessungen kein eindeutiger Trend in den Ab-
weichungen erkannt werden konnte.
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Beziiglich der Bestimmung von FlieBeigenschaften hat sich gezeigt, dass mit
dem ACCR eine sehr gute Charakterisierung moglich ist. Sowohl das newtonische
FlieBverhalten der Zuckerlosung als auch das strukturviskose Verhalten des
Cremebads und insbesondere das der Suspension konnten eindeutig abgebildet
werden. Zwar hat sich bei der Mayonnaise eine stirkere Messabweichung ergeben,
dennoch stimmten die Werte der FlieBgrenze, die iiber das Herschel-Bulkley-Mo-
dell ermittelt wurden, bei beiden Rheometern sehr gut iiberein.

Es muss jedoch beachtet werden, dass es sich bei den vorangegangenen Flui-
den um recht homogene und simple Fluide gehandelt hat, welche nicht mit Beton
verglichen werden konnen. Allerdings ist ein Vergleich der beiden Rheometer fiir
rheologisch komplexere Fluide, z. B. mit deutlich groBBeren Partikeln, aufgrund des
schmalen Messspalts im MCR generell nicht mdglich. Demnach ist eine weitere
Kalibrierung bzw. ein weiterer Vergleich zwischen ACCR und MCR im Rahmen
dieser Arbeit nicht durchgefiihrt worden, sodass das FlieBverhalten des Frischbe-
ton im Nachfolgenden mit dem ACCR charakterisiert wurde.
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Einer der wichtigsten Griinde, weshalb sich eine allgemeingiiltige rheologi-
sche Einordnung von Frischbeton deutlich schwieriger als bei anderen Materialien
gestaltet, ist die Tatsache, dass unter dem Begriff ,,Beton‘ nicht ein eindeutig de-
finierter Stoff zu verstehen ist, sondern vielmehr eine ganze Materialklasse. Dies
héngt damit zusammen, dass Beton im Wesentlichen aus vier Komponenten be-
steht — Zement, Zugabewasser, Gesteinskdrnungen und verschiedenartige Zusétze,
darunter Zusatzmittel, Betonzusatzstoffe und Fasern. Allerdings unterscheiden
sich diese Komponenten je nach Anforderungen an den Beton in ihrer Art und
ihren Anteilen an der Gesamtmischung, sodass im Allgemeinen nicht von ,,dem
Beton* gesprochen werden kann. Um dennoch unterschiedliche Betone bis zu ei-
nem gewissen Mal} einordnen zu kdnnen, werden sie anhand verschiedener Krite-
rien klassifiziert, wie z. B. der Konsistenzklasse oder dem GroB3tkorn der Gesteins-
kornungen. Da sowohl die Klassifizierungen als auch die Regelungen und Anfor-
derungen an die Komponenten sehr umfangreich sind und im weiteren Verlauf der
Arbeit eine eher untergeordnete Bedeutung besitzen, wird an dieser Stelle auf eine
detailliertere Beschreibung verzichtet und stattdessen auf die einschldgigen Regel-
und Literaturwerke verwiesen [Ver02; Deu08a; Deu21].

Bei der Fragestellung nach der rheologischen Charakterisierung von Frischbe-
ton ist es aufgrund der Vielfalt an Zusammensetzungen sinnvoll, vorerst eine Mi-
schung zu definieren und diese Mischung hinsichtlich ihrer Rheologie zu untersu-
chen. Das nachfolgende Unterkapitel beschéiftigt sich daher zunichst mit der in
dieser Arbeit verwendeten Betonmischung. Nachdem die Versuchsdurchfiihrung
erldutert wurde, wird in den weiteren Unterkapiteln die Betonmischung rheologi-
sche charakterisiert. Die Vorversuche fokussieren sich dabei auf die generelle Eig-
nung des ACCR fiir Beton und die Messmethodik, d. h. Messprofilmaterial, Tem-
perierung sowie Scherratenfithrung und das darauf folgende Kapitel bewertet die
rheologischen Eigenschaften des verwendeten Frischbetons unter Beriicksichti-
gung der Reproduzierbarkeit und der rheologischen Modelle. Abgeschlossen wird
das Kapitel mit der Anwendung einer neuartigen, optischen Methode zur Flie(3-
grenzbestimmung. Dabei ist zu erwihnen, dass die priasentierten Ergebnisse teil-
weise zusammen mit studentischen Arbeiten von [Riit19; EIm22] erarbeitet wur-
den. Da, wie aus Kapitel 2.4.1 ersichtlich, eine allgemeingiiltige Korrektur des
FlieBverhaltens fiir Materialien mit FlieBgrenze bis heute noch nicht existiert, wer-
den alle aufgefiihrten Messergebnisse iiber die Darstellung représentativer Werte
nach Schiimmer angendhert, auch wenn diese mit einer gewissen Ungenauigkeit
behaftet ist.
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Weiterhin ist zu betonen, dass zwar strukturierte Messgeometrien verwendet
werden und nach derzeitigem Stand mit solchen Profilen aufgrund der Storung des
FlieBfeldes keine absoluten rheologischen Werte ermittelt werden kdnnen, vgl.
Kapitel 2.2.4, 3.2 und 7. Allerdings beruhen all diese Untersuchungen auf den Er-
gebnissen von Fluiden ohne FlieBgrenze. Da Beton eine stark ausgeprégte FlieB3-
grenze besitzt, welche ohne bzw. bei geringer Belastung durch den Strukturautbau
zusitzlich ansteigt, wird im Folgenden die Annahme getroffen, dass es innerhalb
der Messprofilstrukturen zu keinem FlieBen des Betons kommt und der Messspalt
H somit iiber den geringsten Abstand zwischen Innen- und AuBlenprofil definiert
ist, vgl. Abbildung 2.7 (b). Gestiitzt wird diese Annahme durch die Beobachtungen
beim Reinigen der Messprofile, da nach allen Messungen bereits leicht erharteter
Beton in den Strukturen bzw. Nuten zu finden war.

Aus Griinden der Ubersichtlichkeit wird an dieser Stelle zudem darauf hinge-
wiesen, dass in den folgenden Unterkapiteln viele dhnliche Begriffe zur Beschrei-
bung der Ergebnisse bzw. Messungen verwendet werden, deren Bedeutungen und
Einordnung im Kontext dieser Arbeit nachfolgend genauer erldutert werden:

Einzelmessung

Eine Einzelmessung, welche teilweise, wie zuvor bereits geschehen, mit ,,EM*
abgekiirzt wird, ist die eigentliche Messung, d. h. sie besteht hauptsédchlich aus
Vorscherung und einer Scherratenrampe (Stufenrampe). Eine Einzelmessung be-
schreibt daher genau den Zeitraum, in dem das Material vom Start der Vorsche-
rung bis zum Ende der Scherratenrampe einer Belastung ausgesetzt ist. Es handelt
sich hierbei also lediglich um das einmalige Durchfiihren eines definierten Mess-
verfahrens, vgl. Tabelle 6.3, und ist somit von der Messsequenz abzugrenzen.

Messsequenz

Eine Messsequenz beschreibt das mehrmalige, direkt hintereinander stattfin-
dende Durchfiihren von Einzelmessungen. Innerhalb einer Messsequenz, d. h. zwi-
schen mehreren Einzelmessungen, findet dabei kein Entleeren und erneutes Befiil-
len des Rheometers statt, sodass es sich bei den Messwerten einer Messsequenz
um denselben Beton handelt. Eine Messsequenz ermdoglicht somit durch den Ver-
gleich der durchgefiihrten Einzelmessungen Riickschliisse auf das zeitabhéngige
FlieBverhalten.

Versuchsreihe

Eine Versuchsreihe beschreibt das mehrmalige Durchfiihren von Messsequen-
zen. Da nach jeder abgeschlossenen Messsequenz das Rheometer entleert und mit
neu angemischtem Beton befiillt werden muss, sind innerhalb einer Versuchsreihe
somit mehrere, gleiche Betonmischungen unter den gleichen Rahmenbedingun-
gen, z. B. gleiche Scherratenrampe oder gleiches Temperiersystem, untersucht
worden. Jede in dieser Arbeit priasentierte Versuchsreihe hat einen bestimmten Fo-
kus. In Kapitel 6.3.1 liegt dieser Fokus auf der generellen Eignung des ACCR fiir
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eine Betonmischung und kennzeichnet im Grunde genommen eine erste Inbetrieb-
nahme mit Beton. Die in Kapitel 6.3.2 durchgefiihrte Versuchsreihe untersucht den
Einfluss von verschiedenen Messprofilmaterialien, in diesem Fall Aluminium und
Edelstahl. Um den Einfluss der Scherratenrampen zu charakterisieren, beschaftigt
sich die Versuchsreihe in Kapitel 6.3.3 mit der Durchfiihrung von Hysteresemes-
sungen. Die Versuchsreihen in Kapitel 6.5.1 und 6.5.2 fokussieren sich auf die
Reproduzierbarkeit und die rheologische Charakterisierung des Frischbetons.

In den nachfolgenden Unterkapiteln werden weiterhin zahlreiche Diagramme
und Tabellen zu finden sein, welche die Ergebnisse bei unterschiedlichen Messpa-
rametern prisentieren. Aus Griinden der Ubersichtlichkeit und der besseren Zu-
ordnung ist, wo notwendig, in der entsprechenden Abbildungsunterschrift bzw.
Tabelleniiberschrift eine Folge von Kiirzeln, getrennt iiber ,,-“, enthalten, welche
die wesentlichen Messparameter anhand folgender Tabelle definiert.

Tabelle 6.1: Kiirzel der Messparameter
Messparameter Kiirzel
Beton ohne Verdicker SCC1
Betonmischung
Beton mit Verdicker SCC2
Aluminium AL
Messprofilmaterial Aluminium mit Messingflachstangen ALM
Edelstahl ES
19,5 mm 195
Spaltweite
27,5 mm 275
Standardmessverfahren
S1
Vorversuche
Messverfahren Standardmessverfahren S92
Rheologische Charakterisierung SCC
Hysteresemessung H
Externe Temperierung ET
Temperierung
Interne Temperierung IT
Verwendung von Trichtern T

Einfiillhilfe

Verwendung der Férderschnecke F
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6.1 Zusammensetzung des Frischbetons

Wie in Kapitel 5.1.1 erlédutert, ist mit dem ACCR die Vermessung von Sus-
pensionen mit einer maximalen Partikelgrof3e von d,,,,, = 5,5 mm moglich. Die
fiir Beton zugegebenen Gesteinskornungen sind jedoch genormt und in Grofen-
klassen eingeteilt [Deu08b], wobei fiir Beton gangigerweise Kdrnungen mit einem
Grofitkorn von 8, 16, 22 oder 32 mm verwendet werden [Ver02; Deu08a]. Da ein
GroBtkorn von 8 mm jedoch zu grof3 fiir das ACCR ist, muss auf eine kleinere
Klasse, nimlich mit einem GréBtkorn von 4 mm, ausgewichen werden. Zwar wird
Beton mit einem Groftkorn von < 4 mm als Mortel bezeichnet, allerdings wird
der Mortel hinsichtlich seiner Zusammensetzung in dieser Arbeit analog zu Beto-
nen ausgelegt. Dariiber hinaus wird im Ausland Mortel mit den Eigenschaften ei-
nes Hochleistungsbetons, z. B. selbstverdichtender Beton, ebenfalls als ,,Beton
deklariert [Ver02], sodass im weiteren Verlauf weiterhin von Beton gesprochen
wird.

Je nach Grofitkorn werden die Anteile der zugegebenen Gesteinskérnungen
einer Betonmischung anhand sogenannter Sieblinien definiert, welche im Grunde
genommen einer PartikelgroBenverteilung entsprechen. Fiir ein Groftkorn von
8 mm gibt die DIN 1045-2 bereits Sieblinien vor, vgl. Abbildung 6.1 (a), fiir ein
GroBtkorn von 4 mm jedoch nicht. Daher wurden die durch die DIN 1045-2 vor-
gegeben Sieblinien fiir 8 mm GroBtkorn auf ein GroBtkorn von 4 mm umgerech-
net, indem in der Sieblinie fiir 8 mm eine Grofle von 4 mm als GrofStkorn definiert
und der Volumenanteil dafiir entsprechend auf 100 % gesetzt wurde. Die Volu-
menanteile der kleineren Korngréen lassen sich somit direkt {iber Dreisatz ermit-
teln. Abbildung 6.1 (b) stellt die so berechneten Verteilungen dar.
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Abbildung 6.1:  Sieblinien fiir ein Grofstkorn von (a) 8 mm nach DIN 1045-2 und (b) 4 mm
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Korngemische, die unterhalb der Sieblinie A liegen, sind nur schwer zu verar-
beiten und neigen zum Entmischen, sodass im Allgemeinen der Bereich in der
oberen Hilfte zwischen den Linien A und B als technisch relevant angesehen wird.
Korngemische zwischen B und C sind hingegen etwas sandreicher, bendtigen
demnach mehr Wasser fiir die gleiche Konsistenz [Ver02]. Fiir den in dieser Arbeit
untersuchten Beton wurde eine Kornzusammensetzung verwendet, welche sich di-
rekt auf der Sieblinie B befindet. Dies sollte zum einen den Grobkornanteil leicht
reduzieren, was der Rheometrie aufgrund des Partikel/Spalt-Verhiltnisses zugute-
kommt, zum anderen aber sollte der Beton immer noch moglichst nahe an tech-
nisch relevanten Betonen liegen.

Wie bereits angedeutet, konnen Betonen eine Vielzahl an Zusdtzen zugegeben
werden, um verschiedene Eigenschaften an die jeweiligen Anforderungen anpas-
sen zu konnen. Da das Ziel dieser Arbeit jedoch nicht darin besteht, die rheologi-
schen Eigenschaften von Frischbeton in Abhédngigkeit verschiedener Zusitze zu
bestimmen, wird dem Beton, wie iiblich, lediglich FlieBmittel hinzugegeben. Auf
Nachfrage bei der TU Dresden wurde mit den oben genannten Anforderungen,
d. h. GroBtkorn von 4 mm und lediglich FlieBmittel als Zusatz, die Zusammenset-
zung fiir eine Mischung eines standardméfigen selbstverdichtenden Betons (SCC)
von den Bauingenieuren genannt. Das Ausbreitmal? dieser SCC-Mischung liegt
dabei erfahrungsgemif bei 650 mm und der Wasserzementwert? bei w/c = 0,35.
Die Mischung besitzt einen Partikel-Volumenanteil von ¢p = 0,55 und der Mas-
senanteil des FlieBmittels, welcher iblicherweise auf die Zementmasse und nicht
auf die Gesamtmasse bezogen wird, betragt w,, = 0,03. Fiir ein Gesamtvolumen
von 17 [ Frischbeton sind die entsprechenden Mengen- und Stoffangaben in Ta-
belle A 3.1 zu finden. Da wéhrend Vorversuchen eine starke Schaumbildung des
SCC eingetreten ist, wurde ein Entschdumer der Fa. Evonik mit der Bezeichnung
»ditren Airvoid 325:2019:1¢ mit einem Volumenanteil von ¢ = 0,001 eingesetzt.
Der Zement des Typs ,,CEM 1 42.5 R ist von der Fa. HeidelbergCement, die ge-
normten Gesteinskornungen wurden von der Fa. M + E Tebbe-Neuenhaus GmbH
& Co.KG Quarzsandwerk in den bereits passenden Fraktionen bezogen, das FlieB3-
mittel mit der Kennzeichnung ,,VP 2018/14.1* ist von der Fa. BASF und als Zuga-
bewasser ist Leitungswasser verwendet worden.

2 Gemittelter Durchmesser des zerflossenen Frischbetons nach Prifung gemil der DIN EN
12350-5

3 Gewichtsverhiltnis der fliissigen Bestandteile (Wasser + FlieBmittel) w und Zement ¢



82 6 Rheologie von Frischbeton

6.2 Versuchsdurchfiihrung

Einer der wichtigsten Aspekte hinsichtlich der Aussagekraft von rheologi-
schen Messergebnissen ist deren Reproduzierbarkeit. Gerade bei Materialien wie
Frischbeton, bei dem die rheologischen Eigenschaften aufgrund der Inhomogeni-
tat, Strukturbildung und Reaktivitit zeitlich abhéngig sind, sind sowohl die Belas-
tungshistorie vor der eigentlichen Messung als auch die Belastung wihrend der
Messung sehr entscheidende Faktoren. Aus diesem Grund ist es wichtig, eine zeit-
lich klar definierte Versuchsdurchfiihrung zu erstellen und einzuhalten. Im Fol-
genden werden daher der Misch- und Einfiillvorgang sowie die angewandten
Messverfahren niher erliutert.

6.2.1 Misch- und Einflillvorgang

Die einzelnen Komponenten des Betons wurden je nach Beton anhand der im
Anhang ersichtlichen Tabellen Tabelle A 3.1 (SCC1) bzw. Tabelle A 3.2 (SCC2)
abgewogen und, bis auf Wasser, FlieBmittel und Entschdumer (der Entschdumer
wurde in das FlieBmittel gegeben), in den Mischbehiélter gefiillt. Der Mischer ist
von der Fa. beba (Modell B30) und besitzt ein Mischvolumen von 20 [. Die Dreh-
zahl der Riihrwerke kann in zwei Stufen zu 120 min! (Stufe 1) bzw. 240 min’?
(Stufe 2) variiert werden, wobei der Mischbehilter selbst zusdtzlich noch mit
Drehzahlen von 5 mint (Stufe 1) bzw. 10 min? (Stufe 2) beaufschlagt werden
kann. Der Behélter besal} jedoch immer die gleiche Riihrstufe wie die Rithrwerke.

Die Versuchszeit hat mit dem Start des Trockenmischens, vgl. Tabelle 6.2,
begonnen. Zum manuellen Mischen, welches aufgrund der Bildung von Ablage-
rungen notwendig war, wurde eine Bohrmaschine mit Riihraufsatz sowie eine
kleine Schaufel verwendet. Da beim Mischprozess viel Luft in den Beton einge-
tragen wurde, ist dieser mit Hilfe einer Riittelflasche zum Ende des Mischprozes-
ses entliiftet worden. Die durch die Vibration begiinstigte Sedimentation erforderte
bei jedem Vorgang eine weitere, kurzzeitige manuelle Mischeinheit.

Wie bereits erwihnt, wurde der Beton im Rahmen der Vorversuche, vgl. Ka-
pitel 6.3 iiber geeignete Trichter in das Rheometer gefiillt. Hierbei konnte aus kon-
struktiven Griinden keine Rotation des Innenzylinders, welcher fiir eine zusétzli-
che Verteilung des Betons gesorgt hitte, stattfinden. Im Zuge der spéter verwen-
deten Einfiillhilfe (rheologische Charakterisierung von SCC, vgl. Kapitel 6.5) ist
das Rheometer bei jedem Einfiillvorgang mit einer Scherrate von y; = 10 s* be-
trieben worden, bis der Beton den Messspalt vollstindig gefiillt hat. Die Zeit wéh-
rend des Mischvorgangs wurde dazu genutzt, das Leerlaufmoment des Rheometers
zu bestimmen. Dies ist notwendig, da aufgrund von verschiedenen Umgebungsbe-
dingungen und des Lagerverschleifles nicht garantiert werden kann, dass die La-
gerreibung bei jeder Messung gleich ist. Das Rheometer ist dazu ohne Material,
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jedoch bereits in Messposition und mit den eingesetzten Messgeometrien, die ent-
sprechenden Scherraten fiinf Mal abgefahren, sodass das Drehmoment aufgezeich-
net und im Rahmen der Messwertauswertung gemittelt und beriicksichtigt werden
konnte.

Tabelle 6.2: Mischvorgang
Versuchszeit | mm: ss Aktion Ruhrstufe
00:00 Trockenmischen 1
03:00 Wasser- und Flielmittelzugabe 1
04:00 Mischen 2
08:00 Manuelles Mischen -
11:00 Mischen 2
14:30 Entluften -
16:00 Manuelles Mischen -
16:15 Ende des Mischprozesses —

6.2.2 Scherratenprofile

Standardmessverfahren

Um eventuell gebildete Spannungen zu reduzieren, Strukturen zu zerstoren,
den Beton zu homogenisieren und somit fiir gleiche Messbedingungen zu sorgen,
hat jede Messsequenz mit einer langen Vorscherung begonnen. Diese haben sich
je nach Untersuchung unterschieden, vgl. Tabelle 6.3.

Im Rahmen der Vorversuche (Kapitel 6.3) wurde nach dem Befiillen des Rhe-
ometers bei einer Zeit von 22 min, bezogen auf den Beginn des Trockenmischens,
vgl. Tabelle 6.2, zunichst eine Scherrate von y; s = 20 s fiir 60 s aufgebracht.
AnschlieBend erfolgte zu einem Zeitpunkt von 23,5 min eine weitere Vorscherung
mit y; ¢ = 40 s fiir 60 s. Da die Vorscherung gleichzeitig auch einen Entliif-
tungseffekt hatte, wurden nach dieser Vorscherung, sofern nétig, geringe Mengen
Frischbeton hidndisch mit einer Schaufel nachgefiillt. Die eigentliche Messse-
quenz, bestehend aus mehreren Einzelmessungen, begann anschlieBend zu einem
Zeitpunkt von 25 min.
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Wihrend der rheologischen Charakterisierung von SCC (Kapitel 6.5) wurde,
wie bereits erwahnt, die Einfiillhilfe genutzt. Zwar wurde das Einfiillen des Betons
dadurch reproduzierbarer gestaltet als zuvor, jedoch wurde dafiir auch mehr Zeit
benotigt. Somit hat die lange Vorscherung wéhrend dieser Untersuchung erst nach
einer Zeit von 25 min nach dem Start des Trockenmischens begonnen, wurde je-
doch deutlich ldnger gehalten. Dies hing damit zusammen, dass die ersten Mess-
ergebnisse keine gute Reproduzierbarkeit zeigten, vgl. Kapitel 6.5.1, was auf eine
moglicherweise zu geringe Vorscherung zuriickzufiihren war. Um somit sicherzu-
stellen, dass der Beton im Messspalt génzlich homogenisiert ist und auch eventuell
gebildete Strukturen vollsténdig zerstort werden, ist die lange Vorscherung vor ei-
ner gesamten Messsequenz auf 390 s bei 35 s™! verlidngert worden. Nach einer
Pause von 20 s wurde anschlielend die eigentliche Messsequenz gestartet.

Die Einzelmessungen der beiden Untersuchungen unterschieden sich im We-
sentlichen in den kurzen Vorscherungen, die vor jeder Scherraten-Stufenrampe,
im weiteren Verlauf nur als ,,Scherratenrampe* bezeichnet, zusétzlich durchge-
fiihrt wurden. Im Rahmen der Vorversuche lag diese bei 40 s™* fiir 30 s, bei der
rheologischen Charakterisierung von SCC wurde diese auf 45 s fiir 60 s erhoht.
Das anschlieBende Scherratenprofil war in beiden Untersuchungen identisch und
kann zusammen mit den Daten der Vorscherungen in Tabelle 6.3 eingesehen wer-
den. Zur Temperaturmessung, welche vor und nach jeder Einzelmessung durchge-
fithrt wurde, sind entsprechende Pausen eingefiigt worden. Die Temperatur wurde
dabei tiber ein Thermoelement vermessen, welches mittig, sowohl radial als auch
auf die Hohe bezogen, in den Messspalt eingefiihrt wurde. Eine Einzelmessung
bestand somit aus kurzer Vorscherung, Pause (nur bei der rheologischen Charak-
terisierung von SCC), Scherratenrampe und einer weiteren Pause.

Wie an Tabelle 6.3 zu erkennen, starten die Scherratenrampen bei hohen
Scherraten und werden anschlieBend reduziert. Dies wurde, wie auch bereits in den
Vergleichsmessungen geschehen, vgl. Kapitel 5.3.3, bewusst so ausgewdhlt, um
den Einfluss der FlieBgrenze zu reduzieren und den Aufbau von Strukturen inner-
halb des Messspalts zu verhindern. Wird der Messprozess bei kleinen Scherraten
begonnen, kann insbesondere bei einem reaktiven Material wie Beton auch nach
intensiver Vorscherung ein gewisser Strukturbildungsprozess aufgrund zu gerin-
ger Scherung bereits wahrend der Messung auftreten und die Messwerte stark ver-
falschen. Wird der Beton jedoch bereits zu Beginn einer hohen Scherung ausge-
setzt, wird dieser Strukturaufbau stark vermindert bzw. gidnzlich unterbunden.
Dadurch konnen deutlich aussagekriftigere und reproduzierbarere Messergebnisse
generiert werden [Wes17]. Wird im Folgenden demnach von einer FlieBgrenze t,,
gesprochen, bezieht sich dies stets auf die bereits in Kapitel 2.5.2 erwéhnte dyna-
mische FlieBgrenze 7,, 4.
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Tabelle 6.3: Standardmessverfahren fiir die verschiedenen Untersuchungen
Rheologische Charakte-
Vorversuche L.
risierung von SCC
Beginn bei ¢ = 22:00 Beginn bei t = 25:00
)"i,s t )"i,s t
o 20s1 60 s
g Lange Vorscherung - 30s 355t 390 s
<
-1
z 40 s 60 s
o
> Pause — 30s - 20s
S Kurze Vorscherung 40 st 30s 4551 60 s
<
‘E Pause - - - 10 s
-~
] 45 — 44 51 25s 45 — 44 51 25s
a 43— 4051 15s 43— 405 155
g Scherratenrampe | 39 — 10 s 10s 39-10st 10s
? 9-5s1 155 9-5s1 155
% 4—1s1 20s 4—1s1 20s
£
w Pause — 65s — 25s
Gesamtdauer 840 s 1070 s

Weiterhin zeigt Tabelle 6.3, dass die jeweiligen Scherraten fiir unterschiedli-
che Zeitraume gehalten wurden. Dies liegt darin begriindet, dass im Rahmen von
Test zu den Vorversuchen das Verhalten des Drehmoments bei unterschiedlichen
Scherraten untersucht wurde. Hierbei hat sich gezeigt, dass sich bei niedrigen und
hohen Scherraten ein konstantes Drehmoment deutlich langsamer eingestellt hat
als im mittleren Scherratenbereich. Daher wurde die Haltedauer der entsprechen-
den Scherraten angepasst.

Hysteresemessungen

Um das FlieBverhalten des Betons in Abhingigkeit positiver und negativer
Scherratenrampen niher charakterisieren zu konnen, wurden wéhrend der Vorver-
suche Hysteresemessungen durchgefiihrt. Diese unterschieden sich vom zuvor be-
schriebenen Standardmessverfahren nur dahingehend, dass nach der negativen
Scherratenrampe direkt eine positive Scherratenrampe angefahren wurde. Auf-
grund der ldngeren Messzeit und der damit einhergehenden Verhértung des Betons
konnten jedoch nur zwei Einzelmessungen pro Messsequenz durchgefiihrt werden.
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6.3 Vorversuche

Im Rahmen der Vorversuche wurde der SCC in drei Versuchsreihen unter-
sucht, welche im Folgenden présentiert und diskutiert werden. Die erste Versuchs-
reihe bestand aus der Vermessung des SCC mit Hilfe von urspriinglich glatten
Aluminiumprofilen, welche jedoch mit Messingflachstangen von 4 mm Dicke,
d. h. Nuttiefe, und 6 mm Breite versehen wurden, um das Wandgleiten zu unter-
binden*. Die Gesamtanzahl an Flachstangen betrug am gesamten Innenzylinder 66
Stiick (11 je Profil) und am gesamten AuBlenzylinder 78 Stiick (13 je Profil). Die
Nutbreite am Messspalt betrug aufgrund der Kriimmung innen ca. 7,5 mm und
aulen ca. 7 mm. Eine derartige Anpassung der Aluminiumprofile erfolgte zu die-
sem Zeitpunkt aus Zeitmangel, da Aluminiumprofile mit der urspriinglich ange-
dachten Nuttiefe von 5,5 mm noch nicht vorhanden waren. Die zwischen Alumi-
nium und Beton eintretende Reaktion unter Bildung von Wasserstoff [Nar(0]
wurde im Rahmen dieser Versuchsreihe als vernachlédssigbar gering eingestuft, da
bei der Reinigung der Profile keine nennenswerten Abnutzungen des Aluminiums
zu erkennen waren. Um jedoch eine Abschitzung zu treffen, inwiefern diese Re-
aktion das rheologische Verhalten beeinflusst, sind in der zweiten Versuchsreihe
Vergleichsmessungen zwischen neuen, genuteten Aluminiumprofilen (Nuttiefe
5,5 mm) und den Standardmessprofilen aus Edelstahl (Nuttiefe 5,5 mm) durchge-
filhrt worden. Die letzte Versuchsreihe bestand aus Hysteresemessungen, wobei
hier lediglich die Edelstahlprofile zum Einsatz gekommen sind. Der Beton wurde
im Rahmen dieser Vorversuche noch mit der externen Temperierung (Umwick-
lung des AuBlenzylinders mit einem abgeflachten Schlauch), vgl. Kapitel 5.3.2,
vermessen, sodass die Edelstahlprofile noch keine integrierte Kiihlschlange besa-
en. Weiterhin wurde noch nicht die in Kapitel 5.1.3 prasentierte Einfiillhilfe ge-
nutzt, sondern geeignete Trichter.

6.3.1 Standardmessverfahren — Aluminiumprofile

In der ersten Versuchsreihe wurde der SCC mit den mit Messingflachstangen
modifizierten Aluminiumprofilen {iber insgesamt drei Messsequenzen vermessen,
wobei eine Messsequenz aus flinf Einzelmessungen bestand. Die Ergebnisse aller
so erhaltenen 15 Messungen sind in Abbildung 6.2 dargestellt. Die mittleren Tem-
peraturen betrugen dabei fiir die erste Messsequenz T,,, = 22,17 + 0,27 °C, fiir die
zweite Messsequenz T, = 22,20 £ 0,11 °C und fiir die dritte Messsequenz
T, = 19,77 £ 0,12 °C, wobei die Temperaturen mit steigender Einzelmessung ei-
nen leichten Anstieg verzeichnet haben.

4 Der dadurch entstehende Messspalt betrug somit nur noch H = 19,5 mm
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Abbildung 6.2:  Reprdsentative Werte von SCC, gemessen im Standardmessverfahren mit
modifizierten Aluminiumprofilen (SCCI1-ALM-195-SI-ET-T)

Wird zunidchst die Reproduzierbarkeit dieser drei Messsequenzen betrachtet,
so zeigt sich, dass die Messwerte, bis auf die Einzelmessungen 3 und 5 der dritten
Messsequenz, gut libereinstimmen. Eine Abweichung der dritten Messsequenz
konnte durch die geringere Temperatur begriindet werden, was auf eine vergleichs-
weise weniger ausgepragte Reaktion des Betons, d. h. geringerer Strukturaufbau,
hindeutet und somit zu teilweise niedrigeren Schubspannungen als bei den Mess-
sequenzen 1 und 2 fiihrt.

Dennoch lassen sich aus dieser ersten Versuchsreihe einige Riickschliisse
durch den Vergleich der Einzelmessungen ziehen. Zunéchst ist zu erkennen, dass
die Schubspannung mit steigender Einzelmessung deutlich ansteigt. Dies ldsst sich
auf die Reaktion des Betons zuriickfiihren, welche mit der Zeit, d. h. steigender
Einzelmessung, einen immer stiarkeren Strukturaufbau im Beton hervorruft. Dieses
Verhalten ist im Rahmen der Reproduzierbarkeit zukiinftiger Messungen beson-
ders wichtig, da dadurch die Relevanz der Einhaltung eines strikten Zeitplans bei
der Betonvermessung hervorgehoben wird.
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Weiterhin lasst sich das FlieBverhalten des Betons ndher charakterisieren. Fiir
geringe Scherraten von ca. Vypp < 5 s'! deuten die Kurvenverldufe auf ein struk-
turviskoses Verhalten hin, welches sich im mittleren Scherratenbereich von ca.
Yrep =5 — 355" zu plastisch-newtonischem FlieBverhalten andert. Steigt die
Scherrate tber y,.¢,, = 35 s71, scheint ein dilatantes Verhalten vorzuliegen. Diese
Verldufe konnten durch die Eigenschaften hochkonzentrierter Suspensionen er-
klart werden. Im Bereich niedriger Scherraten, d. h. niedriger Relativgeschwindig-
keiten zwischen den Partikeln, konnen die Partikeln schlecht aneinander abgleiten
und fallen immer wieder in die sich bildenden Zwischenrdume. Mit steigender
Scherrate erfolgt das Vorbeigleiten der Partikeln zunehmend besser, sodass sich
der reduzierte Widerstand erst in einem strukturviskosen Verhalten duf3ert, wel-
ches sich dann zu einem plastisch-newtonischen Verhalten dndert. Werden die Re-
lativgeschwindigkeiten der Partikeln bei hohen Scherraten jedoch zu grof3, nimmt
die StoBwahrscheinlichkeit der Partikeln und somit die Energiedissipation zu, was
letztendlich das dilatante FlieBverhalten erklaren konnte.

Das vermeintlich dilatante Verhalten bei hohen Scherraten kann mitunter auch
dadurch entstanden sein, dass der Beton eine zu geringe Strukturzerstorung, z. B.
durch unzureichende Vorscherung, erfahren hat und zu Beginn der Einzelmessun-
gen noch nicht alle Strukturen innerhalb des Betons, die sich womdglich auch in
den Pausen zwischen den Einzelmessungen bzw. wéhrend der niedrigen Scherra-
ten der zuvor durchgefiihrten Einzelmessungen gebildet haben, zerstért wurden.
Somit konnte es durchaus sein, dass die Strukturen erst wéhrend der zu Beginn
angefahrenen hohen Scherraten vollstindig zerstort worden sind und somit die
Messwerte in Richtung eines dilatanten FlieBverhaltens verfdlschen. Auch das
strukturviskose Verhalten bei niedrigen Scherraten muss néher betrachtet werden.
Wihrend der Messungen ist aufgefallen, dass es bei niedrigeren Scherraten im
Messspalt zu einer Art ,,Verkleinerung® des Messspalts gekommen ist, da sich am
AuBenzylinder ein ungescherter Bereich bzw. eine Stagnationszone gebildet hat,
welche mit sinkender Scherrate radial in Richtung des Innenzylinders zugenom-
men hat. Dieses im weiteren Verlauf als ,,Spaltverkleinerung durch Stagnation*
bzw. ,,Stagnationszonen® bezeichnete Phinomen ldsst sich darauf zuriickfiihren,
dass die FlieBgrenze an einem bestimmten Radius im Messspalt unterschritten
wird und das Material ab diesem Radius somit nicht mehr geschert wird. Das Auf-
treten dieses Phanomens bedeutet einerseits, dass die Scherrate effektiv hoher ist
als angenommen. Andererseits wird jedoch der Einfluss grobkorniger Partikeln im
verkleinerten Spalt ebenfalls grofer, sodass auch die gemessene Schubspannung
nicht nach der klassischen Koaxialrheometrie ausgewertet werden kann. Aller-
dings muss dabei beachtet werden, dass die Spaltverkleinerung durch Stagnation
vornehmlich bei den spiteren Einzelmessungen aufgrund der steigenden FlieB3-
grenze bzw. des stetigen Strukturaufbaus aufgetreten ist, sodass zumindest bei den
Messwerten der ersten Einzelmessungen keine Einschrinkung des Messbereichs
erfolgen muss. Da das Phdnomen der Spaltverkleinerung durch Stagnation fiir alle
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in dieser Arbeit durchgefiihrten Messungen von hoher Bedeutung ist, wird in ei-
nem separaten Kapitel, vgl. Kapitel 6.4, eine genaue Beschreibung des Phdnomens
sowie die dadurch resultierenden Grenzen des ACCR fiir rheologische Charakte-
risierungen gegeben.

Im Folgenden soll nun zur weiteren Charakterisierung die Anwendbarkeit der
gingigen FlieBmodelle (Bingham (B), Herschel-Bulkley (HB), modifiziertes Bin-
gham-Modell (MB)) fiir Beton, vgl. Kapitel 2.5.3, analysiert werden. Da der hohe
Scherratenbereich (¢, > 35 s'1) aufgrund mangelnder Erkenntnis beziiglich ei-
ner ausreichenden Vorscherung bzw. Strukturzerstorung zunéchst als moglicher-
weise fehlerhaft angesehen wird, werden lediglich Messwerte bis ¥y, ~ 3557
betrachtet. Auch die Messwerte im niedrigen Scherratenbereich (Y, < 5 s
sind aufgrund der Spaltverkleinerung durch Stagnation nur bedingt verwertbar. Al-
lerdings ist, wie bereits angedeutet, die Spaltverkleinerung durch Stagnation vor-
nehmlich bei den hoheren Einzelmessungen 4 und 5 aufgetreten und bei den ersten
drei Einzelmessungen nicht oder, wenn iiberhaupt, nur sehr gering. Daher werden
bei der folgenden Auswertung lediglich die ersten drei Einzelmessungen betrach-
tet. Zudem, da die dritte Messsequenz aufgrund der abweichenden Temperatur und
der Einzelmessungen 3 und 5 nur bedingt mit den anderen Messsequenzen {iber-
eingestimmt hat, werden nur die Mittelwerte der ersten beiden Messsequenzen in
die Auswertung einbezogen. Abbildung 6.3 stellt die Mittelwerte fiir alle drei Ein-
zelmessungen inklusive der Modellfits dar, wobei die Fitparameter in Tabelle 6.4
aufgefiihrt sind. Die in der Tabelle angegebenen Zeiten fiir t, (mm: ss) entspre-
chen dem Zeitpunkt vom ersten Wasser-Zement-Kontakt (t = 03: 00) bis zum
Start der jeweiligen Einzelmessung, d. h. Start der entsprechenden kurzen Vor-
scherung im Rahmen einer Einzelmessung, vgl. Tabelle 6.3.

Die in Abbildung 6.3 dargestellten Modellfits zeigen, dass sie den Kurvenver-
lauf des SCC gut abbilden konnen, es bei niedrigen Scherraten (¥, < 5 s1) je-
doch zu etwas groBBeren Abweichungen kommt. Augenscheinlich lédsst sich zwi-
schen allen Modellen kein signifikanter Unterschied erkennen, bis auf die Tatsa-
che, dass das Herschel-Bulkley-Modell den strukturviskosen Kurvenverlauf fiir
Yrep < 557! etwas besser abbildet. Dies spiegelt sich in auch in den Fehlerquad-
ratsummen, vgl. Tabelle 6.4, wider, da dieser Wert fiir das Herschel-Bulkley-Mo-
dell bei allen Einzelmessungen stets iiber denen der anderen Modelle liegt, wenn
auch nur sehr gering.

Werden zunéchst die in Tabelle 6.4 aufgefiihrten FlieBgrenzen betrachtet, fallt
auf, dass diese fiir alle Modelle mit steigender Einzelmessung deutlich zunehmen
und bei der dritten Einzelmessung ca. das Zweifache betragen, was auf den Struk-
turaufbau zuriickzufiihren ist. Die FlieBgrenzen liegen dabei insbesondere fiir die
erste Einzelmessung bei allen Modellen in der gleichen Gréf8enordnung und zei-
gen nur geringe Abweichungen. Auch die Parameter zur Beschreibung der Visko-
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sitdt (1, und k) liegen bei der ersten Einzelmessung fiir alle Modelle in der glei-
chen GroBenordnung, weichen jedoch im Verlauf der weiteren Einzelmessungen
stiarker voneinander ab.
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Abbildung 6.3:  Reprdsentative Mittelwerte der ersten drei Einzelmessungen von SCC aus

den ersten beiden Messsequenzen, gefittet mit dem Bingham-Modell, dem
Herschel-Bulkley-Modell und dem modifizierten Bingham-Modell (SCC1-
ALM-195-S1-ET-T)

Auftillig ist dabei, dass sich fiir das Bingham- und das modifizierte Bingham-
Modell die plastische Viskositét n,,; mit steigender Einzelmessung nur geringfligig
andert, die Konsistenz k des Herschel-Bulkley-Modells jedoch stirker ansteigt.
Wihrend beide Bingham-Modelle somit auf ein FlieBverhalten hinweisen, bei dem
lediglich die FlieBgrenze mit der Zeit zunimmt, die plastische Viskositét jedoch
nahezu konstant bleibt, dndert sich beim Herschel-Bulkley-Modell auch das grund-
satzliche FlieBverhalten. Dies zeigt sich nicht nur durch die Zunahme der Konsis-
tenz, sondern auch durch den FlieBindex n, welcher durch eine stetige Abnahme
auf ein immer ausgeprégteres strukturviskoses Verhalten mit steigender Einzel-
messung hindeutet.



6.3 Vorversuche 91

Tabelle 6.4: Modellparameter des Bingham-, Herschel-Bulkley- und modifizierten Bin-
gham-Modells fiir die Fits an die Mittelwerte der ersten drei Einzelmessun-
gen, Zeit ty entspricht der Startzeit einer Einzelmessung bezogen auf die

Wasserzugabe beim Mischvorgang (SCC1-ALM-195-S1-ET-T)

1. EM 2.EM 3.EM
(to = 22:00) (to = 33:00) (to = 44:00)
Bingham R? = 10,9990 R? =0,9977 R? =0,9961
T,/ Pa 72,24 114,57 158,97
Ny /Pa-s 11,67 11,13 10,44
Herschel-Bulkley | R? =0,9991 R? = 0,9987 R? =0,9986
T,/ Pa 69,78 98,85 135,20
k/Pa-s" 13,05 16,36 18,96
n/-— 0,97 0,90 0,84
Mod. Bingham R? = 0,9990 R? = 0,9982 R? =0,9975
Ty / Pa 73,69 108,40 149,24
Ny /Pa-s 11,75 12,12 12,05
c/Pa-s? -0,002 -0,027 -0,045

Betrachtet man die vorangegangenen Ergebnisse, kann anhand der in Tabelle
6.4 aufgefiihrten Modellparameter sowie der Abbildung 6.3 nicht eindeutig iden-
tifiziert werden, welches der Modelle am besten zur Beschreibung des FlieBver-
haltens des SCC geeignet ist. Wird aufgrund der Spaltverkleinerung durch Stagna-
tion lediglich die erste Einzelmessung betrachtet, scheint sich das Herschel-Bulk-
ley-Modell sowohl von der Fehlerquadratsumme als auch vom optischen Kurven-
verlauf am besten an die Messergebnisse zu approximieren. Da die Unterschiede
jedoch minimal sind und diese Auswertung lediglich auf zwei Messsequenzen ba-
siert, miissen die Modelle in einer anderen Versuchsreihe nochmals ndher analy-
siert werden, was in Kapitel 6.5.2 thematisiert wird.

Auch wenn die Reaktion zwischen Aluminium und Beton als vernachlédssigbar
gering eingestuft wurde, bleibt dennoch unklar, inwiefern diese Reaktion die Aus-
sagekraft der zuvor prasentierten Ergebnisse beeintrachtigen kann. Daher findet
im nachfolgenden Unterkapitel der Vergleich zwischen Aluminium- und Edel-
stahlprofilen statt.
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6.3.2 Standardmessverfahren — Aluminium- vs. Edelstahlprofile

Die nachfolgenden Ergebnisse sollen einen Aufschluss iiber den Unterschied
zwischen Aluminium- (AL) und Edelstahlprofilen (ES) geben. Aluminium wurde
vorerst aus Fertigungsgriinden unter Vernachldssigung der Reaktion verwendet.
Im Rahmen dieser Vergleichsmessungen wurden je Profilmaterial zwei Messse-
quenzen, bestehend aus jeweils drei Einzelmessungen, durchgefiihrt. Die Ergeb-
nisse fiir alle Messungen sind in Abbildung 6.4 dargestellt. Fiir die Aluminium-
profile, welche wie die Edelstahlprofile nun eine Nuttiefe von 5,5 mm besal3en,
lag die mittlere Temperatur bei T,, = 23,20 + 0,74 °C (1. Messsequenz) und
T, = 23,38 + 0,40 °C (2. Messsequenz), bei Edelstahl betrugen diese Tempera-
turen T, = 19,71 £ 0,05°C (1. Messsequenz) sowie T,, = 22,15+ 0,15°C
(2. Messsequenz). Auch hier zeigten die Temperaturen mit jeder Einzelmessung
einen Anstieg.
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Abbildung 6.4:  Reprdsentative Werte der Vergleichsmessungen zwischen Aluminium- (AL)
und Edelstahlmessprofilen (ES) bei gleicher Nuttiefe (SCCI1-AL-275-S1-
ET-T; SCCI-ES-275-S1-ET-T)

An den Ergebnissen ist zu erkennen, dass sich fiir keine vergleichbaren Ein-
zelmessungen Ubereinstimmungen zwischen den Profilmaterialien ergeben. Aber
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auch die Messsequenzen mit identischen Materialien zeigen signifikante Unter-
schiede. Dies kann auf mehrere Ursachen zuriickzufiihren sein. Bereits an den
mittleren Temperaturen bzw. an deren Standardabweichungen lésst sich insbeson-
dere bei den Aluminiumprofilen sehen, dass diese hohere Schwankungen, d. h.
einen stiarkeren Temperaturanstieg wahrend einer Messsequenz, zeigen als zuvor,
vgl. Kapitel 6.3.1. Die Vermutung liegt darin, dass aufgrund des nun groBeren
Messspalts von 27,5 mm die Kiihlung nicht mehr in der Lage ist, die erhdhte
Masse an Beton zu kiihlen bzw. die dadurch entstehende groBere Warmeenergie
ausreichend abzufiihren. Zudem ist auch der Temperaturgradient aufgrund des gro-
Beren Abstandes zwischen Aullen- und Innenzylinder hoher, was ebenfalls zur ei-
ner ineffektiveren Temperierung beitrdgt. Weshalb jedoch die mittleren Tempera-
turen der Edelstahlprofile zum einen niedriger als die der Aluminiumprofile sind,
sich zum anderen aber auch noch stark voneinander unterscheiden, bleibt unklar
und ldsst sich nur auf abweichende Parameter in der Betonvorbereitung, z. B. nied-
rigere Temperatur des Anmachwassers, zuriickfiihren.

Da die Temperatur nicht nur die Viskositit an sich beeinflusst, sondern gene-
rell chemische Reaktionen beschleunigt, kénnen die abweichenden Messergeb-
nisse durch die stirker schwankenden Temperaturen und die Temperaturunter-
schiede erkldrt werden. Eine Begilinstigung der Reaktionsgeschwindigkeit lésst
sich auch daran erkennen, dass in der vorliegenden Versuchsreihe in der dritten
Einzelmessung maximale Schubspannungen von ca. T,., = 850 — 900 Pa erzielt
wurden, vgl. Abbildung 6.4, wihrend in der vorigen Versuchsreihe bei dieser Ein-
zelmessung deutlich geringere Werte von 7,., = 600 — 650 Pa vorlagen, vgl.
Abbildung 6.2. Eine Verbesserung der Temperierung ist daher in jedem Fall sinn-
voll und wurde durch die Einarbeitung von Kiihlschlangen in die Edelstahlprofile
erzielt. Besagte Profile sind bereits in Kapitel 5.1.4 vorgestellt und mit der hier
verwendeten, externen Temperierung in Kapitel 5.3.2 verglichen worden. Auch
der Vergleich von Messwerten bei dhnlicher Temperatur (Aluminium 1. und 2.
Messung sowie Edelstahl 2. Messung) liefert keine verwertbaren Riickschliisse,
sodass eine endgiiltige Aussage, wie stark die Reaktion von Aluminium mit Beton
die rheologischen Werte beeinflusst, nicht getroffen werden kann.

Dennoch war auffillig, dass in dieser Versuchsreihe zwischen den Messse-
quenzen tatséchlich ein unterschiedliches Betonverhalten im Rheometer beobach-
tet werden konnte. Wéhrend zwischen den Pausen in den Einzelmessungen beim
Aluminium Gasblasen an der Oberfliche des Messspalts zu beobachten waren, ist
dies beim Edelstahl nicht oder nur stark vermindert aufgetreten. Dies ist sicherlich
auf die Bildung von Wasserstoff zuriickzufiihren, welche bei der Reaktion von
Aluminium mit Beton auftritt. Wie stark die Wasserstoffbildung Einfluss auf die
Rheologie nimmt, bleibt jedoch unklar, sodass die in Kapitel 6.3.1 aufgefiihrten
Ergebnisse nur bedingt valide sind. Daher wurde der Beton nachfolgend aus-
schlieBlich mit Edelstahlprofilen vermessen.
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6.3.3 Hysteresemessungen

Im Rahmen dieser Arbeit wird das FlieBverhalten des SCC grundsétzlich iiber
das Fahren einer negativen Scherratenrampe (NSR) charakterisiert, wobei die
Griinde dafiir bereits in Kapitel 6.2.2 dargelegt wurden. Dennoch kann die Unter-
suchung tliber Hysteresemessungen einen tieferen Einblick in die Rheologie des
SCC bieten. Daher wurde das Standardmessverfahren um eine positive Scherra-
tenrampe (PSR) ergidnzt, welche direkt im Anschluss an die negative Rampe
durchgefiihrt wird.

Die nachfolgende Abbildung 6.5 stellt die Ergebnisse der Hysteresemessun-
gen bei der Durchfithrung von zwei Messsequenzen zu jeweils zwei Einzelmes-
sungen dar. Die mittlere Temperatur des Betons betrug fiir die erste Messsequenz
T, = 23,80 £ 0,15 °C und fiir die zweite Messsequenz T,, = 22,20 £+ 0,3 °C.
Wie zuvor, sind die Temperaturen bei jeder Einzelmessung leicht angestiegen, wo-
bei die Temperierung ebenfalls iiber die externe Methode erfolgte.
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Abbildung 6.5:  Reprdsentative Werte der Hysteresemessungen von SCC (SCCI1-ES-275-H-
ET-T)

Wie bereits bei den im vorigen Kapitel durchgefiihrten Vergleichsmessungen
zeigt sich auch hier, dass die Messwerte der einzelnen Messsequenzen nicht gut
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ibereinstimmen. Betrachtet man die mittleren Temperaturen bzw. deren Schwan-
kungen, liegt ebenfalls die Vermutung nahe, dass die Abweichungen durch die
unzureichende Kiihlung hervorgerufen wurden. Dennoch lassen sich beziiglich des
FlieBverhaltens zumindest qualitative Aussagen treffen.

Zunichst ist festzustellen, dass der Kurvenverlauf der PSR eine deutlich an-
dere Charakteristik aufweist als der Verlauf der NSR. Wiahrend die NSR zu Be-
ginn, d. h. bei Scherraten im Bereich von ¥, = 35 — 40 s'1, auf ein dilatantes
Verhalten hindeuten, ldsst sich ein solches Verhalten fiir die PSR zu keinem Zeit-
punkt erkennen. Dies wiirde die bereits in Kapitel 6.3.1 postulierte Hypothese ei-
ner unzureichenden Vorscherung bzw. Strukturzerstdrung stiitzen. Zudem zeigen
die PSR im Bereich niedriger Scherraten (¢, < 10 s™1) aufgrund der stirkeren
Kriimmung des Verlaufs ein etwas stirker ausgeprigtes strukturviskoses Verhal-
ten als die NSR. Unklar ist hierbei jedoch, ob dieses Verhalten auch auf das Pha-
nomen der Spaltverkleinerung durch Stagnation aufgrund eines Unterschreitens
der FlieBgrenze zuriickzufiihren ist, da die Werte der PSR fiir den niedrigen Scher-
ratenbereich wesentlich groflere Schwankungen in Form von Zick-Zack-/Stufen-
Verldufen aufweisen als die der NSR. Eine weitere Auffilligkeit ldsst sich beim
Vergleich der Kurven erkennen, bei denen ein Wechsel von positiver Scherraten-
rampe (1. Einzelmessung) zu negativer Scherratenrampe (2. Einzelmessung) mit
zwischengeschalteter Vorscherung stattfindet, d. h. bei 1.1 PSR auf 1.2 NSR und
2.1 PSR auf 2.2 NSR. Hier liegen die Werte der NSR Kurve, welche zeitlich nach
der PSR Kurve aufgenommen wurden, zum Grofteil unterhalb der Werte der PSR
Kurve und schneiden diese in beiden Féllen bei einer Scherrate von ca.
Yrep = 10 s’1. Dieses Verhalten lisst darauf schlieBen, dass bei den zeitlich frither
liegenden PSR Messungen mehr Strukturen im Beton vorhanden waren als bei den
zeitlich spéter liegenden NSR Messungen. Dies ldsst zwei Schlussfolgerungen zu.
Zum einen scheinen geringe Scherraten, in diesem Fall bis ca. .., = 10 st zu
niedrig zu sein, als dass die scherinduzierte Strukturzerstorung die neue Struktur-
bildung dominiert. Zum anderen l&sst sich aber auch folgern, dass die Strukturzer-
storung stark von der Scherrate, der Vorscherung sowie der Zeit abhingig ist, da
die PSR nahezu bis zur maximalen Scherrate {iber der nachfolgenden NSR liegt.

Auch wenn die Ergebnisse der hier aufgefiihrten Messsequenzen quantitativ
nicht direkt miteinander verglichen werden konnten, lassen sich zumindest quali-
tativ wichtige Erkenntnisse fiir die Versuchsfiihrung ziehen. Der wichtigste Aspekt
ist dabei, dass die Strukturbildung und -zerstérung mallgeblichen Einfluss auf die
Messwerte besitzen. Da fiir eine moglichst geringe Fehleranfilligkeit stets gelten
muss, dass die Strukturzerstorung die Strukturbildung dominiert, ist eine negative
Scherratenrampe in jedem Fall vorzuziehen. Denn nur durch das Fahren einer ne-
gativen Rampe kann bereits zu Beginn der Messung eine ausreichend hohe Sche-
rung aufgebracht werden, um eine erneute Strukturbildung zu unterbinden. Wei-
terhin konnte die Vermutung bekréftigt werden, dass das dilatante Verhalten zu
Beginn der NSR auf eine unzureichende Strukturzerstérung, z. B. durch eine zu
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kurze bzw. zu geringe Vorscherung, zuriickzufiihren ist, da dieses Verhalten bei
den PSR nicht zu beobachten war. Dies wurde bei nachfolgenden Betonmessungen
entsprechend berticksichtigt.

6.4 Grenzen des ACCR

Die Ergebnisse der vorangegangenen Versuchsreihen haben zwar zahlreiche
Moglichkeiten fiir die rheologische Charakterisierung von Betonen aufgezeigt, al-
lerdings sind auch gewisse Grenzen des ACCR deutlich geworden, welche nach-
folgend néher betrachtet werden.

Der wohl wichtigste Aspekt ist dabei die bereits erwidhnte Spaltverkleinerung
durch Stagnation. Die Hauptursache fiir das Auftreten dieses Phanomens ist das
Zusammenspiel des Geometrieparameters ff mit der FlieBgrenze 7,, des zu vermes-
senden Materials. Wie aus [ ersichtlich wird, vgl. Gleichung (2.21), stellt dieser
neben den Radien auch die Schubspannungen am Innen- und AuBlenzylinder ins
Verhéltnis. Das Verhéltnis ist dabei fiir das ACCR (R; = 137,5mm;
R, = 165 mm) geometriebedingt klar definiert durch:

’B:T—a:(ﬁ)z © riz(%)z-ra=1,44-ra (6.1)

i

Um das Auftreten der Spaltverkleinerung durch Stagnation wihrend einer
Messung zu unterbinden, muss somit zu jedem Zeitpunkt gelten, dass die
Schubspannung am Aufenzylinder, und damit auch im gesamten Messspalt, gro-
Ber als die FlieBgrenze ist, d. h. 7, = 7,,. Aus Gleichung (6.1) folgt daher, dass die
Schubspannung am Innenzylinder mindestens das 1,44-fache der FlieBgrenze be-
tragen muss, d. h. 7; = 1,44 - 7,,. Ist diese Bedingung nicht erfiillt, treten ab einer
kritischen Scherrate bzw. Winkelgeschwindigkeit am AuBlenzylinder ungescherte
Bereiche auf, die zu einer mit sinkender Scherrate immer stirker ausgeprigten
Spaltverkleinerung fiihren, vgl. Abbildung 6.6.

Die Geometrie des ACCR fiihrt damit unweigerlich zu einer mehr oder weni-
ger starken Einschrinkung des Messbereichs von Materialien. Wie stark diese Ein-
schrankung ist, hingt neben der FlieBgrenze jedoch auch von der plastischen Vis-
kositit eines Materials ab. Zwar beschreibt die FlieBgrenze den zu iiberschreiten-
den Grenzwert zur Vermeidung der Spaltverkleinerung durch Stagnation und iiber
B zwangsldufig auch einen definierten Wert fiir 7;. Allerdings ist t; neben Kon-
stanten und Geometriefaktoren lediglich iiber das Drehmoment definiert, welches,
werden ausschlieBlich Materialparameter betrachtet, wiederum nur von der plasti-
schen Viskositdt abhingig ist. Es lassen sich, neben Geometrie- und Messbedin-
gungen, somit zwei relevante Materialparameter definieren, welche die Spaltver-
kleinerung durch Stagnation beeinflussen. Diese sind die FlieBgrenze 7, und die
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plastische Viskositit 17,,;. Dabei gilt, dass je hoher die FlieBgrenze und je niedriger
die plastische Viskositét ist, desto hoher ist die kritische Scherrate, ab der eine
Stagnation auftritt, und desto eingeschrankter ist der Messbereich bei niedrigen
Scherraten.
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Abbildung 6.6:  Schematische Darstellung der winkelgeschwindigkeits- und fliefigrenzab-
héngigen Spaltverkleinerung durch Stagnation von R, o auf R, (w, ‘L'y) bei
Vorliegen von Ty, > T, aus der Schnittansicht mit Schubspannungsverlauf
(links) und der Draufsicht (rechts)

Bei dem Auftreten von Phdnomenen wie der Spaltverkleinerung durch Stag-
nation kommt zwangsldufig die Frage auf, ob eine Korrektur dafiir entwickelt wer-
den kann. Allerdings stellt sich bei ndherer Betrachtung eine Korrektur aufgrund
der Vielzahl an Einflussparametern als nahezu unméglich heraus. Dies liegt vor
allem daran, dass nicht nur die von der Zeit und der Belastungshistorie abhingige
FlieBgrenze sowie plastische Viskositit des Frischbetons bekannt sein muss, son-
dern auch bereits erwdhnte Einfliisse wie z. B. das Partikel-zu-Spalt-Verhiltnis,
welches wiederum stark von der Partikelform sowie der Ausrichtung der Partikeln
wihrend der Scherung abhéngig ist, relevant sind. Unklar ist auch, inwiefern sich
die Betonzusammensetzung bei dieser Verkleinerung des Messspalts dndert, da,
zumindest augenscheinlich, ein erhohter Wasseranteil im verkleinerten Spalt zu
beobachten war. Weiterhin ldsst sich das Auftreten der Stagnationszonen nur durch
Beobachtung des Messspalts erkennen und kann nicht an den Messwerten abgele-
sen werden, was ebenfalls eine Schwierigkeit bei der Quantifizierung darstellt.

Eine mogliche Losung fiir das Problem der Stagnationszonen wire die Erho-
hung des Geometrieparameters [§, da dadurch die Differenz zwischen 7, und t;
minimiert und die FlieBgrenze am AufBlenzylinder, wenn iiberhaupt, erst bei sehr
geringen Scherraten unterschritten wiirde. Zwar kann im ACCR der Parameter
durch den Einsatz dickwandigerer Messgeometrien erhoht werden, allerdings
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wiirde dies bei gleichbleibender maximaler PartikelgroB3e zu einem deutlich gerin-
geren Partikel/Messspalt-Verhiltnis und somit zu fehlerbehafteten Messwerten
fithren. Eine Neukonstruktion des Rheometers ist theoretisch mdglich, wiirde je-
doch groBe Schwierigkeiten beziiglich der Fertigung, des Betonhandlings und der
Malgenauigkeit mit sich bringen. Dennoch kann das ACCR durch das Auftreten
dieses Phianomens die Moglichkeit bieten, die FlieBgrenze optisch zu ermitteln,
worauf in Kapitel 6.6 néher eingegangen wird.

Im Zuge des Auftretens der Stagnationszonen ist dariiber hinaus ein konventi-
oneller Beton (CVC) untersucht worden, dessen Zusammensetzung in
Tabelle A 3.3 zu finden ist. Wie bereits beim Vergleich der Wasserzementwerte
Ww/ccye = 0,5, w/cgee = 0,35) und der Massenanteile des FlieBmittels
(Wmcve = 0,006; W, scc = 0,03) zu erkennen ist, unterscheiden sich die beiden
Mischungen lediglich in den zugegebenen Mengen dieser Parameter und die Mas-
senanteile der Gesteinskornungen bleiben unverandert. Allerdings fiihrt insbeson-
dere der hohere FlieBmittelanteil beim SCC zu einem deutlich anderen FlieBver-
halten verglichen mit dem CVC. Der Hauptunterschied zwischen den beiden Be-
tonarten sind die Materialparameter 7, und 1,,. Die FlieBgrenze wird beim SCC
durch den erhohten Einsatz an FlieBmitteln stark reduziert und kann bei einigen
gingigen Mischungen sogar gegen Null gehen. Um jedoch trotzdem eine Sedi-
mentationsstabilitdt zu gewihrleisten, ist die plastische Viskositit beim SCC
merklich hoher als bei CVC [Ver02; Fey08]. Durch die unterschiedlichen Materi-
alparameter besitzt der SCC gegeniiber dem CVC den Vorteil, dass er sich, wie
der Name schon impliziert, von selbst verdichtet, die Luft also ohne zusétzliche
VerdichtungsmaBBnahmen groftenteils aus dem Beton ausgetragen wird. Zudem
wird die Betonschalung komplett gefiillt, selbst wenn eine dichte Bewehrung vor-
handen ist [BIB0S]. Die Bedeutung der beiden Materialparameter 7, und 7,,; be-
zliglich der Stagnationszonen hat sich direkt in Zusatzmessungen gezeigt, da beim
CVC die Verkleinerung bereits bei Scherraten von y; ¢ = 20 s™* aufgetreten ist.
Der CVC ist damit zwar nicht prinzipiell ungeeignet fiir eine rheologische Charak-
terisierung im ACCR, besitzt allerdings im Gegensatz zum SCC einen deutlich
eingeschrankten Messbereich. Fiir weitere, in dieser Arbeit durchgefiihrte Ver-
suchsreihen, vgl. Kapitel 6.5, wurde daher der SCC vorgezogen, um einen mog-
lichst groBen Scherratenbereich rheologisch erfassen zu konnen.

Die vorangestellten Aspekte, d. h. Spaltverkleinerung durch Stagnation und
Verdichtungs- bzw. FlieBverhalten in Schalungen und um Bewehrungen, sind bei
der Anwendbarkeit von Betonen im ACCR grundsétzlich sehr entscheidende Fak-
toren und sollten stets beriicksichtigt werden. Aufgrund der durch die GroB3e des
ACCR bedingten Konstruktion miissen die zu messenden Materialien, im Gegen-
satz zu handelsiiblichen Rheometern bzw. Koaxialsystemen, in das ACCR einge-
bracht werden, wenn Auflen- und Innenzylinder sowie die Bodenplatte bereits in
Messposition sind. Zwangslaufig muss der Beton daher iiber den Messspalt von
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oben in das ACCR gefiillt werden und sollte im Idealfall alle weiteren Komponen-
ten des Rheometers, wie die rotierende Bodenplatte, ohne Lufteinschliisse voll-
staindig umschlieBen. Charakterisiert wird dieses Verhalten maBgeblich durch die
genannten Materialparameter FlieBgrenze 7, und plastische Viskositit 7, und
steht somit in direktem Zusammenhang mit den Stagnationszonen.

Die Antwort auf die Frage, welche Materialien sich mit dem ACCR vermessen
lassen, ist daher keine absolute Antwort in dem Sinne, dass sich jene Materialien
eignen und jene nicht. Die Frage miisste dahingehend gestellt werden, wie niedrig
mit den Scherraten gegangen werden kann. Die Antwort drauf ist, dass es allein
von 7,, und 7, abhéngt. Um moglichst wenig Einschriankungen im Messbereich
zu haben, sollte 7,, moglichst gering und 1,,; moglichst hoch sein. Ist es genau der
umgekehrte Fall, muss mit Einschrdnkungen im unteren Scherratenbereich gerech-
net werden, welcher, wie beim CVC, durchaus nur bis minimal y; ; = 20 s™* gehen
kann.

6.5 Rheologische Charakterisierung von SCC

Die Vorversuche haben, gerade im Hinblick auf die Messmethodik, wertvolle
Ergebnisse geliefert. Allerdings konnten auch viele Fehlerquellen identifiziert
werden, die flir eine zuverldssigere rheologische Charakterisierung des Frischbe-
tons in den nachfolgenden Versuchsreihen beriicksichtigt werden miissen.

Einer der wichtigsten Aspekte ist dabei die Temperierung des Rheometers.
Wie an den Versuchsreihen der Vorversuche mit dem normalen Messspalt von
27,5 mm erkennbar, vgl. Kapitel 6.3.2 und 6.3.3, scheint die externe Temperie-
rung nicht ausreichend gewesen zu sein, weshalb fiir die im Folgenden présentier-
ten Versuchsreihen die bereits dargestellten und mit der externen Temperierung
verglichenen Kiihlprofile angefertigt wurden, vgl. Kapitel 5.1.4 und 5.3.2. Ein wei-
terer wichtiger Punkt ist die Vorscherung. Die Messungen mit den modifizierten
Aluminiumprofilen, vgl. Kapitel 6.3.1, und die Hysteresemessungen, vgl. Kapitel
6.3.3, deuten darauf hin, dass eine unzureichende Strukturzerstérung, z. B. bedingt
durch zu geringe Vorscherung, das FlieBverhalten des Betons gerade im hohen
Scherratenbereich verfdlschen kann. Da dies auf der Annahme von noch nicht zer-
storten Strukturen beruht, wurde fiir valide Ergebnisse im weiteren Verlauf die
Vorscherung deutlich verldngert, vgl. Tabelle 6.3. In diesem Zusammenhang spielt
auch das Messprofilmaterial eine wichtige Rolle. Zwar hat der Grofteil der Ein-
zelmessungen fiir die Vermessung mit Aluminiumprofilen eine gute Ubereinstim-
mung gezeigt, vgl. Kapitel 6.3.1, allerdings konnte in den Vergleichsmessungen
zwischen Edelstahl und Aluminium ein anderes Betonverhalten (vergleichsweise
erhohte Gasbildung) im Messspalt beobachtet werden, was auf die Reaktion des
Betons mit Aluminium zuriickgefiihrt wurde. Die Schlussfolgerung war, dass die
mit Aluminiumprofilen erhaltenen Messwerte nur bedingt valide sind, sodass fiir
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weniger fehlerbehaftete Ergebnisse nur Edelstahlprofile zum Einsatz kommen
sollten. Neben den rein auf den Messvorgang bezogenen Fehlerquellen sollten je-
doch auch diejenigen beachtet werden, die zur Belastungshistorie des Betons bei-
tragen. Hier sticht insbesondere der Einfiillvorgang heraus, der zuvor aus dem ma-
nuellen Einfiillen des Betons iiber Trichter erfolgte. Da dieser Vorgang nur schwer
als reproduzierbar bezeichnet werden kann und zusétzliche Fehler begiinstigt, wie
z. B. das Eintragen von Luft, wurde fiir die folgenden Untersuchungen die bereits
prasentierte Einfullhilfe, vgl. Kapitel 5.1.3, konstruiert. Durch sie ist es zum einen
moglich, das Rheometer reproduzierbarer zu befiillen als mit den Trichtern, zum
anderen kann wéhrend des Einfiillvorgangs eine Scherung im Messspalt aufge-
bracht werden, die nicht nur zur Homogenisierung und Strukturzerstérung, son-
dern auch zur Entliiftung beitrégt.

All diese in den Vorversuchen vorhandenen Fehlerquellen haben die Aussa-
gekraft der dort erzielten Ergebnisse beeintrichtigt, sodass keine eindeutigen
Riickschliisse auf die Reproduzierbarkeit der Messdaten gezogen werden konnten.
Daher lag der Fokus der folgenden Versuchsreihen auf der Generierung reprodu-
zierbarer Messwerte, anhand derer die rheologischen Eigenschaften des Frischbe-
tons moglichst zuverldssig charakterisiert werden kdnnen. In der ersten von beiden
Versuchsreihen wurde die SCC-Mischung der Vorversuche (SCC1) mit den oben
erwahnten Verbesserungen, d. h. interne Temperierung, Edelstahlprofile und Ein-
fiillhilfe, im Rahmen von vier Messsequenzen analysiert. Eine Verldngerung der
Vorscherung erfolgte zu diesem Zeitpunkt bewusst noch nicht, um eine mogliche
Vergleichbarkeit zu den in den Vorversuchen erzielten Ergebnissen herzustellen.
Da jedoch unerwartete Probleme mit der Betonmischung aufgetreten sind, wurden
vielfaltige Ursachen untersucht, woraus eine angepasste Mischung sowie die ver-
langerte Vorscherung resultierten. Mit der neuen SCC-Mischung (SCC2) sind in
einer zweiten Versuchsreihe anschlieBend 15 Messsequenzen durchgefiihrt wor-
den, anhand derer die Reproduzierbarkeit sowie die rheologischen Eigenschaften
charakterisiert wurden.
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6.5.1 Charakterisierung von SCC1

Die SCC-Mischung aus den Vorversuchen (SCC1), vgl. Tabelle A 3.1, wurde
im Rahmen der ersten, hier durchgefiihrten Versuchsreihe in vier Messsequenzen
zu je fiinf Einzelmessungen untersucht. Aus Griinden der Ubersichtlichkeit sind
jedoch nur die ersten drei Einzelmessungen in Abbildung 6.7 dargestellt. Die Tem-
peraturen der drei Einzelmessungen sind in Tabelle 6.5 abgebildet. Dabei ent-
spricht der aufgefiihrte Wert dem Mittelwert aus der Temperatur, die direkt vor
bzw. direkt nach der Scherratenrampe der entsprechenden Einzelmessung im Be-
ton gemessen wurde. Die angegebenen Zeiten fiir £, (mm: ss) entsprechen auch
hier dem Zeitpunkt vom ersten Wasser-Zement-Kontakt bis zum Start der jeweili-
gen Einzelmessung, d. h. Start der entsprechenden kurzen Vorscherung im Rah-
men einer Einzelmessung, vgl. Tabelle 6.3.

Tabelle 6.5: Temperaturwerte der Einzelmessungen fiir alle hier durchgefiihrten vier
Messsequenzen inklusive der Startzeiten t der Einzelmessungen (SCCI-ES-
275-S1-IT-F)

1.EMT/°C 2.EMT/°C 3.EMT/°C
(to = 22:00) (to = 33:00) (to = 44:00)
Messsequenz 1 23,05+ 0,35 22,20+ 0,50 22,10+ 0,40
Messsequenz 2 23,75+ 0,15 23,40 + 0,20 23,20 + 0,00
Messsequenz 3 23,25+ 0,45 22,55+ 0,25 22,30+ 0,00
Messsequenz 4 23,75+ 0,45 22,85+ 0,45 22,55+ 0,15

Im Hinblick auf die Anwendung der Kiihlprofile ldsst sich bereits an den Wer-
ten in der Tabelle erkennen, dass die interne Kiihlung in der Lage ist, den Beton
nicht nur auf einer Temperatur zu halten, sondern diesen sogar abzukiihlen. Dies
war bei Anwendung der externen Temperierung nicht der Fall, sodass sich beziig-
lich der internen Temperierung in jedem Fall festhalten ldsst, dass eine Verbesse-
rung stattgefunden hat. Dabei ist zu erwdhnen, dass der Thermostat auf die gleiche
Temperatur wie in den Vorversuchen mit T = 20,0 °C eingestellt wurde. Da eine
Temperaturreduzierung allerdings auch nicht von Vorteil ist, sondern eine mdg-
lichst konstante Temperatur angestrebt werden sollte, wurde die Thermostattem-
peratur in der zweiten Versuchsreihe, vgl. Kapitel 6.5.2, im Bereich von
T = 21,0 °C eingestellt und wihrend der Messung teilweise leicht verdndert, um
eine moglichst konstante Temperatur zu gewihrleisten.
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Abbildung 6.7:  Reprdsentative Werte der Betonmischung aus den Vorversuchen (SCCI),
gemessen mit dem verbesserten ACCR, jedoch mit alter Vorscherung
(SCCI1-ES-275-S1-IT-F)

Betrachtet man die Werte in Abbildung 6.7, so lésst sich erkennen, dass im
Bereich hoher Scherraten eine starke (scheinbare) Dilatanz vorliegt, was sich auf
die bereits erwdhnte unzureichende Vorscherung zuriickfithren ldsst. Weiterhin
zeigt sich, dass sich Messsequenz 2 von den anderen abhebt. Wihrend die Mess-
sequenzen 1, 3 und 4 alle in einem dhnlichen Bereich liegen (7., = 0 — 600 Pa),
sind die Werte der Messsequenz 2 deutlich hoher (,.., ® 100 — 850 Pa). Ver-
gleicht man diese Groflenordnungen mit den Ergebnissen der Vorversuche aus Ka-
pitel 6.3.1, zeigt sich, dass die Messsequenzen 1, 3 und 4 damit bis auf wenige
Ausreifler iibereinstimmen. Auf den ersten Blick mag dies den Eindruck erwecken,
dass Messsequenz 2 fehlerhaft verlaufen ist, allerdings ist genau das Gegenteil der
Fall. Bereits wahrend der Messungen war augenscheinlich zu erkennen, dass es
bei allen Messsequenzen, bis auf Messsequenz 2, zu einer starken Sedimentation
gekommen ist. Dies konnte nicht nur wahrend des Messvorgangs an der Bildung
einer glatten Betonoberflache im Spalt, sondern auch nach der Messsequenz an
sehr dicht gepackten Kornungen am Rheometerboden beobachtet werden. Einen
weiteren Hinweis darauf, dass Messsequenz 2 weniger fehlerhaft ist, liefern die
Messwerte bei niedrigen Scherraten (¥, < 10 s1), vgl. Abbildung 6.8.
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Abbildung 6.8:  Detailansicht der niedrigen Scherraten fiir die mit dem verbesserten ACCR
gemessene Betonmischung aus den Vorversuchen (SCC1) (SCCI-ES-275-
S1-IT-F)

Hier ist zu erkennen, dass nur die Messwerte der Messsequenz 2 keine
Schwankungen aufweisen. Die Werte der anderen Messsequenzen hingegen zei-
gen derart ausgepriagte Schwankungen, dass die Schubspannungen bei niedrigeren
Scherraten sogar hoher liegen, als die Schubspannungen bei hoheren Scherraten,
teilweise mit Schwankungen von bis zu 100 Pa, vgl. Messung 3.3 bei
Yrep = 2,55 und ¥y, = 3,5 571 Abbildung 6.8. Eine genaue Ursache dafiir lief
sich nicht identifizieren, es konnte jedoch mit der bereits zuvor beschriebenen
Spaltverkleinerung durch Stagnation bzw. dem beobachteten hoheren Wasseran-
teil im verkleinerten Messspalt in Kombination mit der stiarkeren Sedimentation
zusammenhéngen. Liegen ndmlich aufgrund der Sedimentation im verkleinerten
Messspalt nur noch wenige grof3e Partikeln vor, welche durch den erhdhten Was-
seranteil von einem niedriger-viskosen Matrixfluid umgeben sind, konnten die
Messwerte stark von der im Messspalt vorliegenden Situation abhdngen. Kommt
es wihrend der Messzeit eines Messpunkts zu PartikelstoB3en, Partikelverkantun-
gen oder dhnlichem, fiihrt dies zu hoheren Messwerten. Treten solche Effekte zu-
fallig wiahrend der Messung bei einer bestimmten Scherraten nicht auf, liegt der
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Messwert entsprechend deutlich niedriger. Dies konnte z. B. auch erkldren, wes-
halb der letzte Messwert der Messung 3.3 bei nahezu 0 Pa liegt, da hier zufillig
vermutlich nur das Matrixfluid mit wenigen bis gar keinen groen Partikeln ge-
messen wurde. Diese Effekte konnten einen Ansatz fiir den schwankenden Kur-
venverlauf bieten, erklidren ihn aber nicht eindeutig und auch die RegelméBigkeit
dieses ,,Zick-Zack-Verlaufs ldsst weitere Fragen offen. Da dies allerdings Arte-
fakte sind, die grundsétzlich nicht auftreten und eher vermieden werden miissten,
wird auf eine weitere Analyse dieser Effekte an dieser Stelle verzichtet.

Um jedoch zukiinftig reproduzierbare Messungen mit der Betonmischung
durchfiihren zu konnen, ohne auf derartige Probleme zu sto3en, sollte die Ursache
dieser Unterschiede in den oben aufgefiihrten Messsequenzen identifiziert und be-
hoben werden. Dazu wurde die Betonmischung genauer untersucht und zunichst
das Ausbreitmall vermessen. Bei allen angemischten Ansétzen lag das Ausbreit-
mal} mit > 85 c¢m deutlich iiber den zuvor erzielten 65 cm, was ein Indiz dafiir ist,
dass die Viskositit der Mischung stark abgenommen hat. Daher wurden verschie-
dene Aspekte in Betracht gezogen und genauer untersucht:

e Korrekte Mischzusammensetzung

e Kalibrierung der Waage

e Alter des FlieBmittels

e Riickstinde im Mischbehalter

e Spuren im Zugabewasser

e Feuchtigkeitsgehalt der Gesteinskérnungen
e Neue Gesteinskornungen

Allerdings konnte keiner dieser Punkte als Ursache identifiziert werden, so-
dass der einzig sinnvolle Schritt darin bestand, die Mischzusammensetzung so an-
zupassen, dass wieder ein Ausbreitmall von ca. 65 cm erzielt wird. Zwar besteht
eine Moglichkeit darin, den w/c-Wert oder den FlieBmittelanteil zu erniedrigen
oder auch den Gehalt an Gesteinskdrnungen zu variieren, allerdings wiirde dies die
Grundparameter der in Kapitel 6.1 vorgestellten Mischung génzlich verdndern.
Daher wurde der Einsatz von kommerziellen Viskositdtsmodifizierern, im weite-
ren Verlauf als ,,Verdicker* bezeichnet, fiir Betone in Betracht gezogen. Uber den
Verdicker Sika® Stabilizer-165, welcher zu einem Anteil von 0,165 % (bezogen
auf die Zementmasse) zugegeben wurde, vgl. Tabelle A 3.2, konnte das Ausbreit-
maf auf einen Wert von ca. 65 cm reduziert werden. Da sich der Beton in den
ersten Versuchen mit Einsatz des Verdickers wie gewiinscht verhalten hat und
auch die Messungen zur Sedimentationsneigung, vgl. Kapitel 6.5.2, zufriedenstel-
lend gewesen sind, wurden mit dieser angepassten Mischung die Untersuchungen
zur Rheologie des SCC durchgefiihrt, welche im nachfolgenden Kapitel diskutiert
wird.
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6.5.2 Charakterisierung von SCC2

Der Einsatz des Verdickers sowie die zuvor erzielten Ergebnisse fiihrten neben
der Anpassung der Mischung auch zu einer Verdnderung des Mischprozesses und
der Messprozedur. Der Mischprozess wurde insofern angepasst, dass wihrend des
erstmaligen Mischens aller Komponenten dieser Vorgang fiir 30 s pausiert und in
dieser Zeit der Verdicker groBflachig auf der Oberflache des Betons verteilt wurde.
Die in Kapitel 6.2.1 aufgefiihrte Tabelle 6.2 wurde in der Zeit von 04: 30-05: 00
um diesen Vorgang erginzt. Die entsprechende Stufe wurde jedoch nicht um 30 s
verldngert, sodass alle weiteren Mischvorgéinge identisch geblieben sind. Da in der
vorigen Versuchsreihe insbesondere bei spdteren Messungen einer Probe bei ho-
hen Scherraten ein stirkerer Anstieg der Schubspannung zu beobachten war, vgl.
Abbildung 6.7, und dies, wie bereits in Kapitel 6.3 vermutet, auf eine unzu-
reichende Strukturzerstoérung, z. B. durch zu geringe Vorscherung, zuriickzufiihren
sein konnte, wurde weiterhin im Rahmen der nun durchgefiihrten Versuchsreihe
die Dauer der Vorscherung deutlich erhoht. Die entsprechende Versuchsfiihrung
kann Tabelle 6.3 entnommen werden.

Die nachfolgend prisentierten Ergebnisse unterteilen sich in drei Abschnitte.
Im ersten Abschnitt liegt der Fokus der Auswertung auf der Reproduzierbarkeit.
Der zweite Abschnitt beschiftigt sich anschlieSend mit der rheologischen Charak-
terisierung des Betons. Die im letzten Abschnitt erlduterten Zusatzmessungen fo-
kussieren sich auf die Untersuchung der Sedimentationsneigung des Betons. Da
der Beton in den vorigen Versuchsreihen bei den Einzelmessungen vier und fiinf
bereits eine hohe Verfestigung aufwies, sind im Rahmen dieser Versuchsreihe le-
diglich drei Einzelmessungen durchgefiihrt worden. Im Folgenden werden aller-
dings nur die ersten beiden dieser drei Einzelmessungen betrachtet, da auch hier
in den dritten Einzelmessungen bereits eine signifikante Aushirtung zu beobach-
ten war.

Reproduzierbarkeit

Alle in dieser Versuchsreihe vorliegenden 15 Einzelmessungen sind in Abbil-
dung 6.9 (1. EM) und Abbildung 6.10 (2. EM) dargestellt. Die in der Legende nach
den Messnummern aufgefiihrten Temperaturen sind die Mittelwerte der jeweils
vor und nach der Scherratenrampe gemessenen Werte. Aus Griinden der Uber-
sichtlichkeit sind die Standardabweichungen nicht mit aufgefiihrt. Diese nehmen
jedoch lediglich maximale Werte von + 0,2 °C (Messung 4 und 6) bzw. + 0,15 °C
(Messung 5, 7 und 15) an. Fiir die tibrigen Messungen lag dieser Wert im Bereich
+0,05-0,1°C.

Beim Vergleich beider Diagramme 1dsst sich augenscheinlich zunichst erken-
nen, dass die Schwankungen wahrend einer Messung bei den ersten Einzelmes-
sungen ausgepragter sind als bei den zweiten Einzelmessungen, da die Kurvenver-
laufe hier deutlich ,,glatter” erscheinen. Auch wenn die Dauer der Vorscherung
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bereits stark erhoht wurde, konnte dies ein Hinweis darauf sein, dass wahrend der
ersten Einzelmessungen noch verschiedene Ansammlungen von Strukturen o. 4.
im Messspalt vorhanden waren und erst im Verlauf der ersten Einzelmessungen
vollsténdig zerstort wurden. Eine eindeutige Ursache fiir diese Verldufe ldsst sich
allerdings nicht feststellen.
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Abbildung 6.9:  Reprdsentative Werte der angepassten Betonmischung fiir die ersten Ein-
zelmessungen der 15 Messsequenzen (SCC2-ES-275-S2-1T-F)

Insbesondere bei den zweiten Einzelmessungen fillt auf, dass einige Messun-
gen merklich vom GrofBteil abweichen. Diese sind 1.2, 9.2, 12.2, 14.2 und 15.2.
Tatsédchlich decken sich diese abweichenden Verldufe mit dem wihrend der Mes-
sung beobachteten Betonverhalten, da speziell fiir diese Messungen entweder eine
erhohte Temperatur festgestellt wurde (1) oder es zur Ausbildung von ungescher-
ten Bereichen® gekommen ist (9, 12, 14, 15), sodass diese Messungen in der wei-

> Ungescherte, kreisringformige Bereiche (am AuBenzylinder liegend), die sich dennoch im
Messspalt leicht in Rotationsrichtung mitdrehen und damit von den Stagnationszonen unter-
schieden werden sollten
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teren Auswertung unberiicksichtigt bleiben. Weshalb es zu Ausbildung von unge-
scherten Bereichen und Temperaturunterschieden kommt, ist bislang unklar. Auch
wenn die anderen Messungen zum Grofteil iibereinstimmen, wurde das Auftreten
eines solchen Verhaltens oder eine erhohte Temperatur als Kriterium genommen,
weitere Messungen von der Auswertung auszuschlieSen, was bei den Messsequen-
zen 2 und 6 geschehen ist. Die Werte der verbliebenen Messsequenzen sind in
Abbildung 6.11 (a) und (b) zu sehen.
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Abbildung 6.10:  Reprdsentative Werte der angepassten Betonmischung fiir die zweiten Ein-
zelmessungen der 15 Messsequenzen (SCC2-ES-275-S2-1T-F)

Zur Bewertung der Reproduzierbarkeit beider Einzelmessungen wurde der
Variationskoeffizient v herangezogen, welcher sich aus dem Quotienten von Stan-
dardabweichung zum arithmetischen Mittelwert ergibt und damit zur Beschrei-
bung der Streuung von Messsequenzen geeignet ist. Die Verldufe der Variations-
koeffizienten iiber der Scherrate sind fiir beide Einzelmessungen in Abbildung
6.12 gegeben. Fiir die ersten Einzelmessungen ergibt sich ein Mittelwert von
VUm1 = 0,033 £ 0,011, fiir die zweiten Einzelmessungen liegt dieser Wert bei
Vm2 = 0,026 £ 0,007.
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Abbildung 6.11:  Ausgewdhlte, reprdsentative Werte der angepassten Betonmischung der (a)
ersten Einzelmessungen und (b) der zweiten Einzelmessungen (SCC2-ES-

275-S2-IT-F)
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Abbildung 6.12:  Verlauf der Variationskoeffizienten v der ausgewdhlten Messwerte iiber
der Scherrate fiir die ersten Einzelmessungen (v1) und die zweiten Einzel-
messungen (V)

Wie zu erwarten, liegen die Werte des Variationskoeffizienten fiir die zweiten
Einzelmessungen unterhalb denen der ersten. Auffillig ist zudem, dass die Koef-
fizienten in beiden Fillen mit steigender Scherrate abnehmen. Dies lésst sich ei-
nerseits dadurch erkldren ldsst, dass die Standardabweichungen bei niedrigen
Scherraten, bedingt durch die bereits beschriebenen Messfehler, geringfiigig hher
sind, andererseits dadurch, dass die Standardabweichungen im gesamten Bereich
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zwar in einem dhnlichen Bereich liegen, allerdings auf den steigenden Mittelwert
bezogen werden, was ebenfalls zu einer Abnahme fiihrt.

Grundsétzlich ist die Bewertung des Variationskoeffizienten zwar abhéngig
vom betrachteten Themengebiet, allgemein kdnnen Koeffizienten unterhalb 0,1
jedoch als gut bezeichnet werden [Gom84]. Unter Einbeziehung der Maximal-
werte (Vygx1 = 0,075 und v;4,, = 0,045) und der gemittelten Variationskoef-
fizienten (v,,; = 0,033 £ 0,011 und v,,, = 0,026 £+ 0,007), welche in beiden
Féllen unterhalb von 0,1 bzw. 0,05 liegen, ldsst sich schlussfolgern, dass die Re-
produzierbarkeit in der hier durchgefiihrten Versuchsreihe als gut, wenn nicht so-
gar als sehr gut zu bewerten ist. Im néchsten Abschnitt werden somit die rheologi-
schen Eigenschaften des Betons charakterisiert.

Rheologische Eigenschaften des Frischbetons

Da die Werte der Einzelmessungen nur eine geringe Streuung aufgewiesen
haben, werden zur weiteren Beurteilung des FlieBverhaltens lediglich die Mittel-
werte der jeweiligen Einzelmessungen betrachtet. Diese sind in Abbildung 6.13 zu
finden, wobei die mittlere Temperatur der ersten Einzelmessungen bei
Thm1=21994027°C und der zweiten  Einzelmessungen  bei
T2 = 21,95+ 0,21 °C lag. Die bereits berechnete Standardabweichung ist zu
gering, um sie anschaulich darstellen zu kénnen.

Bereits beim Vergleich der Kurvenverldufe lassen sich Unterschiede beobach-
ten. Wihrend der Verlauf der ersten Einzelmessungen fiir Scherraten
Yrep > 10 57! nahezu linear verlduft und dies auch bei den zuvor kritisch betrach-
teten hohen Scherraten (¥, > 35 s'1) zeigt, weist der Verlauf der zweiten Ein-
zelmessungen sowohl fiir ¥, < 10 st als auch fiir Yrep > 35 s'! stirkere Kriim-
mungen auf. Somit deuten die ersten Einzelmessungen ab y,..,, > 10 s auf ein
plastisch-newtonisches FlieBverhalten hin, wihrend die zweiten Einzelmessungen
fir 10st < Yrep < 25 s'! ein leicht strukturviskoses Verhalten zeigen, welches
anschliefend erst plastisch-newtonisch und ab ¥, > 35s™ dilatant zu sein
scheint. Fiir Scherraten .., < 10 571 sind die Verldufe, zumindest was die Kriim-
mung betrifft, dhnlich und lassen auf Strukturviskositit schlieBen. Die Schubspan-
nungen bewegen sich im gesamten Messbereich fiir die ersten Einzelmessungen
im Rahmen von 7,., & 150 — 650 Pa, wihrend es bei den zweiten Einzelmes-
sungen Tpe, ~ 200 — 700 Pa sind, was abermals auf die Zeitverfestigung durch
Reaktion zuriickzufiihren ist.

Das Verhalten im hohen Scherratenbereich lésst einige Riickschliisse zu. Da
der Verlauf der ersten Einzelmessungen nun auch fiir y,..,, > 35 57! nahezu linear
ist, scheint sich das zuvor als dilatant gedeutete Verhalten, wie in Kapitel 6.3.1
vermutet, tatsdchlich auf eine unzureichende Strukturzerstérung, z. B. durch zu
geringe Vorscherung, zurlickfiihren zu lassen. Allerdings tritt die vermeintliche
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Dilatanz in den zweiten Einzelmessungen erneut auf, sodass deren Ursprung ge-
nauer erdrtert wurde. Zu diesem Zweck wurde eine zusitzliche Messsequenz
durchgefiihrt, bei der die maximale, scheinbare Scherrate von ;5 = 45 s
(Vrep = 3813 s M) auf y; s = 47 s (Vyep = 39,82 s71) erhoht wurde, vgl. Abbil-
dung 6.14.
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Abbildung 6.13:  Reprdsentative Mittelwerte der ausgewdhlten Messsequenzen der ersten
und zweiten Einzelmessungen (SCC2-ES-275-S2-1T-F)
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Abbildung 6.14:  Reprdsentative Messwerte einer Zusatzmessung mit Erhohung der Scher-
rate auf y; s = 47 st (Vrep = 39,82 s1) (SCC2-ES-275-S2-IT-F)
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Werden Abbildung 6.13 und Abbildung 6.14 verglichen, so fillt auf, dass der
Beginn der vermeintlichen Dilatanz zu héheren Scherraten verschoben wurde und
die Schubspannung bei der relevanten Scherrate, d. h. y;; =45s™? bzw.
Yrep = 38,13 571, vgl. Markierung Abbildung 6.14, diesen Anstieg nicht mehr auf-
weist. Auch in den Hysteresemessungen, vgl. Kapitel 6.3.3, zeigte sich bei den
PSR in diesem Scherratenbereich kein Anstieg, bei den NSR hingegen schon. Da-
her ist davon auszugehen, dass der beschriebene Effekt nicht durch ein dilatantes
Verhalten hervorgerufen wird, sondern lediglich durch eine unzureichende Struk-
turzerstorung. Woher die unzureichende Strukturzerstorung riihrt, ldsst sich ge-
nauer anhand der Drehmomentverldaufe erkennen, welche fiir alle hier betrachteten
Messsequenzen fiir die ersten fiinf Scherraten gemittelt wurden, vgl. Abbildung
6.15.
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Abbildung 6.15:  Gemittelter Drehmomentverlauf iiber der Zeit fiir die ersten fiinf Scherraten
(Yrep = 38,13 — 34,74 sV fiir die ersten beiden Einzelmessungen; die

vertikalen Linien bei t; = 21 s und t, = 25 s kennzeichnen den Bereich
der Messwertauswertung fiir die erste Scherrate

Fiir die zweiten Einzelmessungen zeigt sich bei der ersten Scherrate noch kein
stationdres Drehmoment, wahrend dieses bei den ersten Einzelmessungen zum
Ende des Messpunkts bereits vorliegt. Dennoch zeigen beide Verldaufe zu Beginn
ein abfallendes Drehmoment, was bei beiden Einzelmessungen auf eine Struktur-
zerstorung noch wihrend des ersten Messpunkts hindeutet. Fiir die erste Einzel-
messung ist die Haltedauer des ersten Messpunkts daher zwar ausreichend gewe-
sen, flir die zweite Einzelmessung jedoch nicht. Somit lédsst sich schlussfolgern,
dass bei den Messungen nicht allein die Vorscherung, sondern vielmehr die Kom-
bination aus Vorscherung, Pause (zwecks Temperaturmessung) und Haltedauer
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des ersten Messpunkts urséchlich dafiir ist, dass nicht alle Strukturen zerstort wur-
den bzw. noch kein Gleichgewicht zwischen Strukturaufbau und Strukturzersto-
rung hergestellt wurde. Die Messwerte bei der hochsten Scherrate sollten daher,
zumindest bei den zweiten Einzelmessungen, nicht in die weitere Auswertung ein-
bezogen werden.

Fiir dieses Problem gibt es mehrere Losungen, die bei zukiinftigen Betonmes-
sungen beachtet werden sollten. Zum einen kann der erste Messpunkt deutlich 1dn-
ger gehalten werden, sodass die erste Scherrate im Grunde genommen selbst eine
Vorscherung darstellt. Zum anderen kann die Pause zur Temperaturmessung aus-
gelassen werden, wodurch ein flieBender Ubergang von Vorscherung zu Mess-
punkt vorliegt. Die Temperatur miisste somit vor der ersten Vorscherung gemessen
werden.

Fiir die weitere Beurteilung der rheologischen Eigenschaften sollte zudem der
niedrige Scherratenbereich betrachtet werden. Auch bei der Vermessung der hier
verwendeten Betonmischung (SCC2) ist bei niedrigen Scherraten der Effekt der
Spaltverkleinerung durch Stagnation aufgetreten, welcher in Kapitel 6.4 niher dis-
kutiert wurde. Der Beginn der Spaltverkleinerung lasst sich nur bedingt iiber die
Messwerte festlegen. Es ist lediglich bei beiden Einzelmessungen ab einer Scher-
rate von ca. Yrep < 5 st eine Art ,,Stufen-Verlauf* zu erkennen, welches mit dem
wihrend der Messung beobachteten Auftreten der Stagnationszonen iiberein-
stimmt. Fiir die ersten Einzelmessungen wurde dieser Effekt meist ab einer Scher-
rate von ¥y, ~ 5 s™! wahrgenommen, fiir die zweiten Einzelmessungen lag dieser
Wert mit .., = 8 s™ etwas hoher.

Bei der folgenden rheologischen Charakterisierung des Frischbetons werden
nun die zuvor aufgefiihrten Einschrinkungen fiir die Scherraten einbezogen. Bei
den ersten Einzelmessungen werden demnach nur noch Scherraten ab y,.,, = 5 st
betrachtet, bei den zweiten Einzelmessungen nur noch Scherraten ab y,..,, = 8 st
Weiterhin wird bei den zweiten Einzelmessungen der hochste Wert
(Vrep = 38,13 s™1) aufgrund der unzureichenden Strukturzerstdrung ausgeschlos-
sen, sodass sich die in Abbildung 6.16 dargestellten Verldufe ergeben. Wie bereits
in Kapitel 6.3.1 geschehen, wird in diesem Zusammenhang die Anwendbarkeit der
gingigen FlieBmodelle (Bingham (B), Herschel-Bulkley (HB), modifiziertes Bin-
gham-Modell (MB)) diskutiert.
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Abbildung 6.16:  Reprdsentative Mittelwerte der ausgewdhiten Messsequenzen der ersten
und zweiten Einzelmessungen unter Einschrdnkung des Scherratenbereichs
aufgrund auftretender Storeinfliisse; gefittet mit dem Bingham-Modell (B),
dem Herschel-Bulkley-Modell (HB) und dem modifizierten Bingham-Mo-
dell (MB) (SCC2-ES-275-S2-IT-F)

Werden zunichst die ersten Einzelmessungen betrachtet, so zeigen die Mess-
werte fiir den nun aufgefiihrten Scherratenbereich ein lineares und damit plastisch-
newtonisches FlieBverhalten nach Uberschreiten der FlieBgrenze. Zwar ldsst der
erste Messpunkt (., = 38,13 s'1) eine leicht steigende Tendenz erahnen, sicher
beurteilen ldsst sich dies an dieser Stelle jedoch nicht und kann als Messwert-
schwankung interpretiert werden. Das plastisch-newtonische Verhalten ldsst sich
ebenfalls an den guten Modellfits (Bingham-, Herschel-Bulkley- und modifiziertes
Bingham-Modell) erkennen, vgl. Tabelle 6.6. Auch wenn das Herschel-Bulkley-
Modell mit n = 1,08 und das modifizierte Bingham-Modell mit ¢ = 0,029 eine
geringfiigige Dilatanz andeuten, liegen diese Werte sehr nahe an 1 bzw. 0 und
besitzen daher unter Beriicksichtigung der Gleichungen (2.47) und (2.48) kaum bis
keinen Einfluss. Beim Vergleich der rheologischen Parameter fillt weiterhin auf,
dass sowohl die FlieBgrenzen als auch die Kennwerte zur Beschreibung der Vis-
kositéten fiir alle Modelle in einem dhnlichen Bereich liegen (7, ~ 200 Pa, k bzw.
Npr = 10 Pa - s™). Eine eindeutige Aussage, welches der Modelle am besten zur
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Beschreibung des FlieBverhaltens geeignet ist, ldsst sich somit nicht treffen und
die rheologischen Parameter konnen im betrachteten Scherratenbereich gut {iber
alle Modelle abgebildet werden. Aufgrund dessen, dass das Bingham-Modell nur
zwei Parameter besitzt, wire dies jedoch vorzuziehen.

Tabelle 6.6: Modellparameter des Bingham-, Herschel-Bulkley- und modifizierten Bin-
gham-Modells fiir die Fits an die Mittelwerte ersten zwei Einzelmessungen
inklusive der Startzeiten ty der Einzelmessungen (Zeit zwischen erstem Was-

ser-Zement-Kontakt und Start der Einzelmessung) (SCC2-ES-275-S2-1T-F)

1. EM 2.EM

(to = 28:50) | (to = 39:50)

Bingham | R? = 0,9983 R? = 10,9956
t,/Pa 198,24 300,85
Npi /Pa-s 11,78 10,36

Herschel-Bulkley | R? = 0,9987 R? =0,9983
Ty / Pa 213,44 216,08
k/Pa-s" 8,61 35,12

n/— 1,08 0,71

Mod. Bingham | R? = 0,9988 R? =0,9977
t,/Pa 208,89 272,95
Npi /Pa-s 10,54 13,20
c/Pa-s? 0,029 -0,062

Anders verhilt es sich bei den zweiten Einzelmessungen. Wie bereits bei der
Betrachtung des gesamten Scherratenbereichs beschrieben, zeigt sich auch in dem
hier begrenzten Bereich eine leichte Tendenz zur Strukturviskositit bis
Yrep = 25 571, welche danach erst in plastisch-newtonisches Verhalten und an-
schlieBend in leichte Dilatanz (erste beide Messpunkte) umschwenkt. Die FlieB3-
grenze liegt fiir das Bingham-Modell mit 7, = 300,85 Pa deutlich iiber dem Wert
der ersten Einzelmessungen und kennzeichnet beim Vergleich mit den Werten der
anderen Modelle (7, y5 = 216,08 Pa und 7,, 5 = 272,95 Pa) den Hochstwert.
Die plastische Viskositit hingegen weicht mit ,,, = 10,36 Pa - s nur geringfligig
von dem Wert der ersten Einzelmessungen ab (n,, = 11,78 Pa - s), sodass das
Bingham-Modell, grob umfasst, lediglich eine Steigerung der FlieBgrenze von den
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ersten zu den zweiten Einzelmessungen kennzeichnet. Ahnlich verhilt es sich
beim modifizierten Bingham-Modell. Hier ist ebenfalls eine Steigerung der FlieB3-
grenze zu erkennen (208,89 Pa auf 272,95 Pa) und auch die plastische Viskositét
steigt geringfiigig von 10,54 Pa - s auf 13,20 Pa - s an. Der negative Koeffizient
mit ¢ = -0,062 Pa - s? deutet auf ein insgesamt leicht strukturviskoses Verhalten
hin, liegt aber, wie auch bereits bei den ersten Einzelmessungen, sehr nahe an Null.
Deutlich anders haben sich die Parameter des Herschel-Bulkley-Modells entwi-
ckelt. Hier zeigt sich eine starke Steigerung der Konsistenz, welche mit
35,12 Pa - s™ ca. das Vierfache des Wertes der ersten Einzelmessungen betragt.
Auch der FlieBexponent hat sich von einem vorerst anndhernd plastisch-newtoni-
schen Verhalten (n = 1,08) zu einem deutlich ausgeprigten strukturviskosen Ver-
halten (n = 0,71) gedndert. Die FlieBgrenze bleibt mit 7, = 216,08 Pa jedoch na-
hezu identisch.

Dies ist ein sehr interessanter Aspekt, da er im Grunde genommen gegen die
Anwendung des Herschel-Bulkley-Modells spricht. In allen zuvor durchgefiihrten
Messsequenzen hat sich eine mit spateren Einzelmessungen erhdhte Schubspan-
nung ergeben, welche mit der iiber die Zeit zunehmenden Strukturbildung begriin-
det wurde. Ublicherweise hiingt die FlieBgrenze mit genau derartigen Phinomenen
zusammen, vgl. Kapitel 2.2.2, was bedeutet, dass eine erhohte Strukturbildung
auch eine Erhohung der FlieBgrenze zur Folge haben muss. Zwar kénnte dagegen
argumentiert werden, dass aufgrund der negativen Scherratenrampe eine iiber die
Messdauer zunehmende Zerstorung der Strukturen stattfindet und beide Einzel-
messungen am Ende der Messung (¥, = 0) den gleichen Ausgangszustand und
somit auch die gleiche FlieBgrenze besitzen. Dies wiirde aber voraussetzen, dass
selbst niedrige Scherraten eine Strukturbildung unterbinden konnen, was aufgrund
der generell hoher liegenden Werte der zweiten Einzelmessungen, welche nur
durch die Existenz von Strukturen erklért werden kann, nicht moglich ist. Daher
eignen sich fiir die Beschreibung der zweiten Einzelmessungen das Bingham- und
das modifizierte Bingham-Modell besser, wobei das modifizierte Modell aufgrund
der leicht hoheren Fehlerquadratsumme vorzuziehen wiére.

Die rheologischen Eigenschaften des Frischbetons lassen sich somit zusam-
menfassend wie folgt charakterisieren. In den ersten Einzelmessungen zeigt der
Beton in einem Scherratenbereich von y,., ~ 5 — 38 s'! ein nahezu plastisch-
newtonisches FlieBverhalten, welches sich gut iiber alle gingigen FlieBmodelle
beschreiben lédsst. Die FlieBgrenze liegt im Bereich von 7,, & 200 Pa und die plas-
tische Viskositit bei n,; & 10 Pa - s, welches in etwa auch der Konsistenz k ent-
spricht. Da die Anwendung von Modellen mit mdglichst wenigen Parametern all-
gemein sinnvoll ist, wire somit das Bingham-Modell fiir die Charakterisierung des
Betonverhaltens vorzuziehen. Fiir die =zweiten Einzelmessungen mit
Yrep = 8 — 37 s'! beschreiben lediglich das Bingham- und das modifizierte Bin-
gham-Modell sinnvolle Werte, sodass das FlieBverhalten einerseits als plastisch-
newtonisch (Bingham-Modell), andererseits als leicht strukturviskos interpretiert
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werden kann (modifiziertes Bingham-Modell). Die FlieBgrenzen liegen hier bei
7yp = 300,85 Pa und 7, yp = 272,95 Pa, die plastischen Viskosititen bei
Npie = 10,36 Pa - s bzw. 0y, »p = 13,20 Pa - s. Bei den Werten der zweiten Ein-
zelmessungen sollte jedoch beachtet werden, dass es aufgrund der Zeitverfestigung
des Betons zu einem anderen Betonverhalten im Rheometer gekommen ist. Somit
besitzen die Werte der zweiten Einzelmessungen zwar hohere Einschrankungen
im Messbereich als die ersten Einzelmessungen, sind jedoch zur Beurteilung des
rheologischen Verhaltens nicht weniger aussagekriftig und sollte gerade beziiglich
der Charakterisierung des zeitabhdngigen Verhaltens beriicksichtigt werden.

Im Rahmen zukiinftiger Untersuchungen ist insbesondere die Charakterisie-
rung des Frischbetons bis Scherraten y,.., < 1 von hohem Interesse, da dadurch
die Anwendbarkeit der FlieBmodelle und damit auch das FlieBverhalten des Be-
tons wesentlich genauer analysiert werden konnte. Aufgrund der einsetzenden
Spaltverkleinerung durch Stagnation war dies in dieser Arbeit jedoch nicht mog-
lich und wére nur durch die Konstruktion eines deutlich groBeren Rheometers mit
einem groferen Geometrieparameter von z. B. § = 0,9 realisierbar. Mit Kenntnis
der FlieBgrenze wire eine Anndherung an das FlieBverhalten im niedrigen Scher-
ratenbereich auch moglich, allerdings bieten die gingigen Methoden, wie z. B. das
Zwei-Tangenten-Modell, vgl. Kapitel 2.2.2, keine mit dem ACCR realisierbaren
Ansitze. Daher wurde in dieser Arbeit eine neue Methode zur Bestimmung der
FlieBgrenze untersucht und wird in Kapitel 6.6 néher thematisiert.

Zusatzmessungen

Zur Beurteilung der Sedimentations- und Segregationsneigung sind im Zuge
der Anpassung der Betonmischung und wéhrend der rheologischen Charakterisie-
rung des SCC Messungen durchgefiihrt worden. Diese bestanden aus einem soge-
nannten Zylinder-Sedimentationsversuch [Low03] sowie dem Entnehmen repra-
sentativer Proben nach vereinzelten Messungen, deren Ergebnisse im nachfolgen-
den diskutiert werden.

Die Durchfiihrung des Zylinder-Sedimentationsversuchs ist schematisch in
Abbildung 6.17 dargestellt. Dazu werden drei libereinandergestapelte Zylinder
(d; = 150 mm, h; = 150 mm, hy,s = 450 mm), welche ein Gesamtvolumen
von Vg5 = 8 [ umfassen, direkt nach dem Mischvorgang mit Beton befiillt. Nach
einer Ruhepause von t = 30 min werden die einzelnen Zylinder iiber geeignete
Bleche separiert und jeweils liber einem Sieb ausgewaschen, sodass nur die Grob-
korner zur weiteren Untersuchung verbleiben. Als Maschenweite der Siebe wur-
den hierbei 2,0 mm und 2,3 mm verwendet. Nachdem die Kérnungen getrocknet
wurden, wird die Masse bestimmt und der maximale Sedimentationsgrad Am ent-
sprechend Gleichung (6.2) definiert [Low03]. Im Fall von Standardbetonen mit
GroBtkornern > 8 mm wird von einer ausreichenden Sedimentationsbestdndigkeit
gesprochen, wenn Am nicht mehr als 20 % betrdgt [Low03].
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Abbildung 6.17:  Schematische Darstellung des Zylinder-Sedimentationsversuchs (nach
[Low03])
m; 3 mi 3
Am=max|7‘—1| =max|3- ——1 (6.2)
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Fiir den in dieser Arbeit untersuchten Beton mit GroBtkérnern < 4 mm haben
sich Sedimentationsgrade von Am = 3,25 % (Maschenweite 2,3 mm) und
Am = 4,16 % (Maschenweite 2,0 mm) ergeben. Beide Sedimentationsgrade lie-
gen demnach weit unter dem als ausreichend befundenen Wert von Am = 20 %.
Zwar muss dabei beachtet werden, dass die 20 % fiir Betone mit Grof3tkornern
= 8 mm definiert sind und der hier verwendete Beton GroBtkorner von 4 mm auf-
weist. Allerdings existieren keine Grenzwerte fiir derartige Betone und {iblicher-
weise sedimentieren grofere Partikeln schneller, sodass der vorliegende Beton
nach oben aufgefiihrter Definition durchaus als sedimentationsstabil bezeichnet
werden kann.

Der Zylinder-Sedimentationsversuch ist jedoch nur zur Charakterisierung un-
belasteter Betone geeignet und liefert keine Aussagen dartiber, ob die Scherung im
Rheometerspalt zu Sedimentations- bzw. Segregationseffekten fithren kann. Daher
wurde eine Probelanze konstruiert, mit der nach der Vermessung des Betons im
ACCR Proben aus dem Rheometerspalt aus unterschiedlichen Héhen entnommen
werden konnten. Die Lanze besitzt vier verschlieBbare Becher (A1 (oben) bis A4
(unten)) mit einem Volumen von je 11,65 cm3, welche gleichmiBig iiber die
Messspaltldnge von L = 300 mm verteilt sind, vgl. Abbildung 6.18.
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Abbildung 6.18:  CAD Konstruktion der Probelanze; links = unten, rechts = oben

Zur Probenentnahme wurde die geschlossene Lanze nach einer komplett
durchgefiihrten Messsequenz in den Spalt eingefiihrt. Sobald diese in Position war,
wurden die Becher ge6ffnet und die Lanze leicht hin und her bewegt, sodass der
Beton in die Becher flieBen konnte. AnschlieBend wurden die Becher geschlossen
und die Lanze aus dem Spalt gezogen. Nachdem die einzelnen Proben iiber einem
Sieb mit einer Maschenweite von 700 um ausgewaschen wurden, sind die Parti-
kelgroBenverteilungen der einzelnen Becher optisch mit einem Mikroskop be-
stimmt worden. Das zur Bilderstellung verwendete Lichtmikroskop ist von der Fa.
Carl Zeiss International AG und tragt die Bezeichnung Axiocam 506 color, wobei
die PartikelgroBenverteilungen automatisch iiber die fiir die Steuerung zustandige,
firmeneigene Software ZEN core V3.1 ermittelt wurden. Die Ergebnisse der Mes-
sungen sind in Abbildung 6.19 zu finden. Der dargestellte Partikeldurchmesser d
entspricht dem projektionsflaichengleichen Durchmesser einer Kugel, wobei basie-
rend auf diesem Durchmesser die Anzahlverteilungen q,(dg) in GroBenklassen
von 100 um berechnet wurden.

Die Anzahlverteilungen zeigen eindeutig, dass es zu keinen Segregations- und
Sedimentationseffekten kommt, da kein Trend dahingehend erkannt werden kann,
ob sich eine bestimmte Partikelgrofle vorwiegend auf einer bestimmten Hohe des
Messspalts befindet. Somit ist der Beton nicht nur im unbelasteten Zustand sedi-
mentationsstabil, sondern zeigt auch wéhrend der Scherung keine derartigen Ef-
fekte.
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Abbildung 6.19:  Partikelgrofienverteilungen der Probenbecher (A1 — A4) fiir eine reprdsen-
tative Messung (Siebmaschenweite 700 um)

6.6 Optische Methode zur FlieRgrenzbestimmung

In den vorigen Kapiteln wurde bereits angedeutet, dass sich durch die Bau-
weise des ACCR die Moglichkeit ergibt, die FlieBgrenze von Materialien iiber eine
optische Methode bestimmen zu konnen. Daher soll in diesem Kapitel zunédchst
die Funktionsweise dieser Methodik ndher erldutert werden. AnschlieBend wird
die Auswertung direkt am Beispiel von Beton im ACCR betrachtet. Im letzten Un-
terkapitel werden die FlieBgrenzen verschiedener Messsequenzen von Beton mit
Hilfe der vorgestellten Methode bestimmt und mit den Werten der gingigen Fliel3-
modelle verglichen.

Dabei ist zu bemerken, dass eine Validierung dieser Methode mit den géngi-
gen Methoden der Fliegrenzmessung, d. h. Ein- bzw. Zwei-Tangenten-Methode,
vgl. Kapitel 2.2.2, nicht erfolgt ist und im Grunde genommen auch nicht sinnvoll
erfolgen kann. Dies liegt insbesondere daran, dass nicht nur diese gingigen Me-
thoden je nach Anwendung zu unterschiedlichen Ergebnissen fiihren konnen, son-
dern sich auch die Art des verwendeten Rheometertyps, z. B. die Verwendung ei-
nes Kegel-Platte- oder Koaxialsystems, auf die Ergebnisse auswirken kann. Ent-
sprechend konnten zwar fiir Referenzfluide wie Ketchup FlieBgrenzwerte iiber
kommerzielle Rheometer ermittelt und mit denen der optischen Methode vergli-
chen werden. Allerdings wiirden sich die Ergebnisse dieses Vergleichs aus ge-
nannten Griinden nicht zur Validierung der hier vorgestellten Methode eignen.
Dennoch ist zu berticksichtigen, dass der hier durchgefiihrte Vergleich der optisch
ermittelten FlieBgrenzen zu den aus den FlieBmodellen erhaltenen Werten im
Grunde genommen auch selbst eine Validierung der optischen Methode darstellt.
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6.6.1 Funktionsweise

Das ACCR zeichnet sich im Vergleich zu kommerziellen Rheometern unter
anderem dadurch aus, dass der koaxiale Messspalt um ein Vielfaches groBer ist
und der Geometrieparameter § einen niedrigeren Wert besitzt. Insbesondere der
niedrigere Geometrieparameter kann, wie bereits in Kapitel 6.4 und Abbildung 6.6
dargelegt, bei entsprechenden Messparametern dazu fiihren, dass die Schubspan-
nung am AuBenzylinder bereits unter der FlieBgrenze 7, liegt, wihrend sie am
Innenzylinder noch ausreichend hoch ist und somit ein ungescherter Bereich im
Messspalt entsteht. Der dadurch vorliegende FlieBgrenzradius R,,, welcher die
Grenze zwischen flieBendem (ausgefiillte Flache) und ruhendem (schraffierte Fla-
che) Material kennzeichnet, vgl. Abbildung 6.20, kann aufgrund des gro3en Mess-
spalts liber eine liber dem Messspalt angebrachten Kamera und entsprechender
PIV-Auswertungssoftware bestimmt werden. Zusammen mit dem Drehmoment
und Formel (2.14) lésst sich somit die Schubspannung am Radius R,, ermitteln. Da
die FlieBgrenze iiblicherweise als jene Schubspannung definiert ist, die den Uber-
gang von Feststoffverhalten (ruhendes Material) zu Fliissigkeitsverhalten (flieBen-
des Material) kennzeichnet, vgl. Kapitel 2.2.2, wird im Rahmen der hier vorge-
stellten Methode die an diesem Radius vorliegende Schubspannung als FlieB3-
grenze definiert.

Abbildung 6.20:  Schematische Darstellung des Auftretens des gescherten (ausgefiillte Fld-
che) und ungescherten (schraffierte Fliche) Bereichs im Rheometerspalt
aufgrund des Schubspannungsverlaufs und Unterschreiten der Fliefigrenze
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6.6.2 Auswertung mittels PIV-Algorithmen

An erster Stelle der Auswertung steht die Aufzeichnung von Videomaterial.
Im Rahmen dieser Arbeit wurden die Aufnahmen mit Hilfe einer Smartphone-Ka-
mera erstellt, welche liber dem Messspalt auf dem Gertlist des Rheometers arretiert
wurde. Die Videos haben eine Auflosung von 1920x1080 (Full HD) bei einer Bild-
rate von 60 fps. Zur Auswertung wurde die Matlab-App PIVlab genutzt, wobei
sich 480 Doppelbilder je Scherrate als gute Menge herausgestellt haben. Nachdem
einige Standard-Vorbearbeitungsschritte (Auswahl Auswertebereich durch
Maske, Lingenkalibrierung, Kontrast etc.) durchgefiihrt wurden, konnte der PIV-
Algorithmus die Doppelbilder analysieren. Die Ergebnisse wurden anschlieBend
in mehreren Schritten automatisch durch PIVIab nachbearbeitet. Als erstes sind
nicht sinnvolle Geschwindigkeitsvektoren ausgeschlossen worden, wie z. B. Vek-
toren, die entgegen der Drehrichtung erzeugt wurden. AnschlieBend sind noch Fil-
ter fiir Bereiche mit sehr niedrigem Kontrast und Filter fiir sehr helle Objekte an-
gewandt worden, wobei im gleichen Zug auch fehlende Daten automatisch inter-
poliert wurden. Abbildung 6.21 (a) zeigt beispielhaft das Ergebnis fiir ein Doppel-
bild, Abbildung 6.21 (b) zeigt das mittlere Bild aus allen 480 Doppelbildern, wel-
ches fiir die weitere Auswertung verwendet wurde.

(b)

Abbildung 6.21:  Beispielhafte Ergebnisse der Anwendung des PIV-Algorithmus auf den
Messspalt, orangene Vektoren sind interpolierte Werte; (a) Doppelbild; (b)
mittleres Bild aus allen 480 Doppelbildern

Um nun aus diesen Ergebnissen den FlieBgrenzradius zu bestimmen, wurde
zundchst die in der PIVIab-App verfiigbare Funktion einer ,,poly-line* genutzt.
Durch das Anlegen einer poly-line, welches nur manuell méglich ist, konnen aus
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dem Bild verschiedene Parameter, in diesem Fall die Geschwindigkeit, entlang ei-
ner Linie extrahiert werden. Uber den gesamten Auswertebereich wurden in dieser
Arbeit pro untersuchter Scherrate zehn poly-lines mit einer Auflésung von 2000
Werten pro Linie erstellt, wobei der Startpunkt der poly-lines am AuBenzylinder
lag, vgl. Abbildung 6.22 (a). Zwar mag das manuelle Anlegen der poly-lines auf
den ersten Blick anfidllig fiir Fehler erscheinen, allerdings wurden in einem Fall
die poly-lines, zumindest augenscheinlich, bewusst schief gelegt, was lediglich in
einer Abweichung von 0,121 % zum ,,geraden* Anlegen resultierte. Somit scheint
das Verfahren sehr unempfindlich gegeniiber derartigen Fehlern zu sein.

Zur Bestimmung des FlieBgrenzradius ist zusdtzlich ein Grenzwert ndtig.
Nach der Theorie miisste dieser Wert eine Geschwindigkeit von 0 m/s besitzen,
da an diesem Punkt das Material aufhort zu flieBen. Allerdings erzeugt der PIV-
Algorithmus, vermutlich wegen geringer Schwingungen des Rheometers, an kei-
nem Punkt einen derartigen Wert, sodass aufgrund dieses ,,Rauschens* eine andere
Referenz als Grenzwert fiir die Auswertung gewahlt wurde. Diese Referenz war
der im Auswertebereich liegende AuBlenzylinder, von dem sicher gesagt werden
kann, dass er theoretisch eine Geschwindigkeit von 0 m/s aufweist. Zur Bestim-
mung des Grenzwerts wurden pro untersuchter Scherrate ebenfalls zehn poly-lines
mit je 2000 Werten iiber den Aullenzylinder gelegt, vgl. Abbildung 6.22 (b), und
die Geschwindigkeiten anschlieend gemittelt.

Abbildung 6.22:  Schematische Darstellung der Auswertung iiber die poly-lines (gelb); (a)
Erstellung der Messwerte im Messspalt; (b) Erstellung des Grenzwerts fiir
die Auswertung

Im weiteren Verlauf wurden die Werte jeder iiber den Messspalt gelegten poly-
line analysiert, wobei aufgrund der Langenkalibrierung jedem der 2000 Geschwin-
digkeitswerte auch ein Distanzwert zum AuBenzylinder zugeordnet wurde. Ent-
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sprechend kann nun untersucht werden, bei welcher Distanz H,, der zuvor be-
stimmte Grenzwert unterschritten wird, was mit Hilfe der gegebenen Messspalt-
lange des ACCR zum FlieBgrenzradius fiihrt. Fiir jeden FlieBgrenzradius wurde
im letzten Schritt die Schubspannung an diesem Radius, welcher der FlieBgrenze
entspricht, iiber das gemessene Drehmoment berechnet und anschlieBend der Mit-
telwert aus allen zehn Flielgrenzen bestimmt. Abbildung 6.23 zeigt beispielhaft
die Auswertung des FlieBgrenzradius R,,. Zu sehen ist der Geschwindigkeitsver-
lauf u iiber dem Messspalt H der Messung 13 bei einer Scherrate von y; 3 = 2 5%,
wobei nur jeder 20. Wert dargestellt ist. Der Grenzwert fiir den stillstehenden Be-
ton betrug dabei Ugpen, = 0,562 mm/s. Der dazugehorige Distanzwert von
H, = 10,2 mm kennzeichnet den ersten Wert, an dem, ausgehend von hohen zu
niedrigen Geschwindigkeiten, den Grenzwert ug,.,, unterschritten wurde. Es
ergibt sich somit ein FlieBgrenzradius von R, = (27,5 — 10,2) mm = 17,3 mm.
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Abbildung 6.23:  Ermittlung der Distanz H,, vom Auflenzylinder bis zum Aufireten der Flief-
grenze iiber die Grenzgeschwindigkeit Ugyer, am Beispiel der Messung 13
fiir eine Scherrate von y; 3 = 2 s

6.6.3 Ergebnisse der optischen FlieBgrenzbestimmung von Beton

Einer der grof3en Vorteile der optischen FlieBgrenzmessung besteht darin, dass
diese direkt in einen normalen Messzyklus integriert werden kann. Daher wurden
im Rahmen der letzten drei Messsequenzen der Betoncharakterisierung mit ange-
passter Mischung (SCC2), d. h. Messsequenzen 13-15, Videos angefertigt, mit
Hilfe derer die FlieBgrenze iiber die optische Methode analysiert wurde. Zusitzlich
wurde eine weitere Messsequenz, im Folgenden als Messsequenz 16 bezeichnet,
durchgefiihrt, welche in der folgenden Analyse ebenfalls einbezogen wird. Wie
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bereits in Kapitel 6.5.2 ersichtlich, sind insbesondere die Werte der ersten Einzel-
messungen aufgrund der Zeitverfestigung weniger im Messbereich eingeschrankt.
Aus diesem Grund wird auch die optische Fliegrenzbestimmung im Nachfolgen-
den lediglich mit den ersten Einzelmessungen durchgefiihrt. Dabei ist zu erwiah-
nen, dass Messsequenzen 14 und 15 in der vorangegangenen Betoncharakterisie-
rung zwar nicht beriicksichtigt wurden, dies lag jedoch vornehmlich an den in den
zweiten Einzelmessungen auftretenden ungescherten Bereichen und wirkt sich bei
der hier durchgefiihrten Untersuchung der ersten Einzelmessungen nicht aus, zu-
mal die Messungen hier unabhédngig voneinander und nicht im Hinblick auf die
Reproduzierbarkeit betrachtet werden.

Die tiber die optische FlieBgrenzbestimmung ermittelten FlieBgrenzen inklu-
sive der Mittelwerte sind fiir jede Messung und Scherrate in Tabelle 6.7 dargestellt.
Weiterhin sind die tiber die géngigen FlieBmodelle bestimmten Fliegrenzen so-
wie die Abweichungen der FlieBmodell-Werte zum optisch bestimmten Mittelwert
angegeben. Fiir die optische Methode wurde der Mittelwert aus allen untersuchten
Scherraten einer Messung gebildet, wobei als Messfehler die Standardabweichung
gegeben ist. Eine mdogliche Erhohung der FlieBgrenze durch den Zeiteinfluss
wurde dabei vernachldssigt, da die Scherraten zeitlich eng beieinander lagen, vgl.
Tabelle 6.3. Fiir die Messungen 14-16 konnten drei Scherraten von
Yis =2 —4s" analysiert werden, fiir Messung 13 ergab eine Scherrate von
Vis = 4 s keine sinnvollen Werte, da die Spaltverkleinerung durch Stagnation,
wenn iiberhaupt, erst geringfiigig aufgetreten ist. Eine Scherrate von y;; = 1571
war in allen Fallen nicht auswertbar, da die Geschwindigkeitsprofile der poly-lines
zu groBe Schwankungen im Bereich des Grenzwertes aufgewiesen haben. Die
FlieBgrenzen der FlieBmodelle sind, wie in Kapitel 6.5.2 geschehen, lediglich tiber
die Fits des reduzierten Scherratenbereichs (y,.., = 5 — 38,18 s'1) ermittelt wor-
den.

Zunachst lasst sich an den Werten in Tabelle 6.7 erkennen, dass die Grof3en-
ordnung der optisch bestimmten FlieBgrenzen mit denen aus den FlieBmodellen
ibereinstimmt, was fiir die Validitit der optischen Methode spricht. Die Variati-
onskoeffizienten liegen fiir die optischen FlieBgrenzen in einem Bereich zwischen
0,017 (Messung 13) und 0,074 (Messung 15), was im Hinblick auf die in Kapitel
6.5.2 genannten Grenzwerte als gut bis sehr gut zu bewerten ist. Werden die Ab-
weichungen der FlieBmodell-Werte zu den optischen Werten niher betrachtet, fallt
auf, dass insbesondere die Werte des Herschel-Bulkley-Modells in allen Féllen die
groften Abweichungen zu den optischen FlieBgrenzen aufweisen. Dies deckt sich
mit den Ergebnissen aus Kapitel 6.5.2, da auch hier die anderen beiden Modelle,
d. h. Bingham- und modifiziertes Bingham-Modell, eine bessere Anwendbarkeit
als das Herschel-Bulkley-Modell gezeigt haben. Eine eindeutige Aussage dartiber,
welches der beiden Bingham-Modelle in diesem Fall vorgezogen werden sollte,
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lasst sich aufgrund des Mangels an Messungen an dieser Stelle jedoch nicht tref-
fen, da keins der beiden Modelle fiir alle Messungen die geringste Abweichung
zur optischen FlieBgrenze besitzt.

Tabelle 6.7: Fliefigrenzen T, der Messungen 13-16, ermittelt iiber die optische Flief-
grenzmethode fiir jede untersuchte Scherrate y; s inklusive des Mittelwerts
Ty m, ermittelt iiber die gingigen Flieffmodelle inklusive der Angabe der Ab-
weichungen zum optisch bestimmten Mittelwert

Optische FlieRgrenzbestimmung FlieBmodelle
Messung | v;s /st | 7,/ Pa Tym / Pa Typ/Pa| Ty yp /Pa | T, yp / Pa
2 176,56
177,02 + 2,95 209,54 244,59 233,65
13 3 177,48
Abweichung FlieBmodelle zu 7, ,,, / % 18,37 38,17 31,99
2 229,98
3 233,97 | 241,08 + 13,24 | 244,50 253,66 248,05
14
4 259,28
Abweichung FlieRmodelle zu ,,,, / % 1,42 5,22 2,89
2 236,72
3 240,51 | 250,92 + 18,63 | 254,25 269,86 261,44
15
4 278,26
Abweichung FlieBmodelle zu 7, ,,, / % 1,33 7,55 4,19
2 227,71
3 241,01 | 242,86 + 13,46 | 284,87 179,29 247,46
16
4 259,84
Abweichung FlieBmodelle zu ,,,, / % 17,30 -26,17 1,90

Allerdings lassen sich durch die hier optisch ermittelten FlieBgrenzen auch
Riickschliisse beziiglich der bereits in Kapitel 6.5.2 diskutierten, niedrigen Scher-
raten treffen. Wie erwédhnt, wurde der Bereich niedriger Scherraten aufgrund der
dort auftretenden Stagnationszonen und der damit einhergehenden Spaltverkleine-
rung in der weiteren Auswertung nicht betrachtet und die FlieBmodelle wurden
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somit ohne diesen Bereich an die Messwerte gefittet. Die vermeintlich auftretende
Scherverdiinnung fir ., < 5 s'! konnte somit nicht abgebildet bzw. modelliert
werden und es konnte aufgrund der Spaltverkleinerung durch Stagnation nur ver-
mutet werden, dass eine Auswertung der Messwerte in diesem Scherratenbereich
nicht zuldssig ist und eine Scherverdiinnung somit nicht auftritt. Durch die hier
ermittelten optischen Fliegrenzen kann jedoch sehr wahrscheinlich ausgeschlos-
sen werden, dass eine derartige Scherverdiinnung auftritt, sodass dieser Effekt auf
fehlerhafte Messwerte durch die einsetzende Bildung von Stagnationszonen zu-
riickzufiihren ist. Wiirde die Scherverdiinnung tatséchlich in diesem AusmaB statt-
finden, wiren die optisch ermittelten FlieBgrenzen des Betons deutlich reduziert
und auch die hohe Ubereinstimmung mit den FlieBgrenzen der Bingham-Modelle,
von denen eins sogar rein plastisch-newtonisches FlieBverhalten voraussetzt, wire
nicht gegeben. Gleichzeitig spricht die hohe Ubereinstimmung mit den FlieBgrenz-
werten der Modelle aber auch fiir die Anwendbarkeit dieser selbst.

Der Vergleich der iiber die optische Methode ermittelten FlieBgrenzen mit den
Modellwerten zeigt somit, dass die Methode ein hohes Potential zur Bestimmung
rheologischer Kenngrofen bietet, die, je nach Material und Messgerét, durch gin-
gige Rheometrie unzuginglich sein konnen. Sie bietet dabei nicht nur den Vorteil
einer einfachen Integration in den Messzyklus, sondern kann auch zur Identifizie-
rung moglicher Messfehler beitragen. Daher sollte die Methode zukiinftig stan-
dardméBig in das ACCR integriert werden und auch hinsichtlich der Moglichkeit
einer gesamten Analyse des Fliefeldes und Verbesserungspotentialen gepriift
werden.
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Nahezu alle Suspensionen neigen, je nach Partikelkonzentration, zum Wand-
gleiten. Wie in Kapitel 2.4.2 beschrieben, konnen rheologische Werte beim Auf-
treten von Wandgleiten einerseits durch aufwéandige mathematische Ansétze kor-
rigiert werden. Andererseits besteht die in der Praxis vielfach angewandte Mog-
lichkeit, strukturierte Messoberflichen einzusetzen, welche das Wandgleiten be-
reits wahrend der Messung unterbinden sollen, vgl. Kapitel 2.2.4. Zahlreiche Un-
tersuchungen zeigen jedoch, dass das Flie3feld beim Einsatz strukturierter Mess-
geometrien derart gestort wird, dass die Bestimmung rheologischer Absolutwerte
mit diesen Geometrien nicht moglich ist, vgl. Kapitel 3.2. Folglich miissen auch
die liber strukturierte Messoberfldchen ermittelten Werte einer Korrektur unterzo-
gen werden. Allerdings zeigen die in der Vergangenheit durchgefiihrten Untersu-
chungen weiterhin, dass die Ableitung einer fiir alle Koaxialsysteme giiltigen Ra-
dienkorrektur AR nur schwer moglich ist, vgl. Kapitel 3.2. Vielmehr besteht die
Vermutung, dass der Korrekturwert in Abhéngigkeit von der Messgeometrie und
teilweise auch in Abhdngigkeit von dem verwendeten Fluid berechnet werden
muss, was mit einem hohen Zeit- und Ressourcenaufwand verbunden ist und kei-
nen wesentlichen Vorteil gegeniiber gingigen Wandgleitkorrekturen bieten wiirde.

Um jedoch eine einfache Methode zur Bestimmung der Radienkorrektur fiir
beliebige Koaxialgeometrien zu entwickeln, wurde in dieser Arbeit ein Ansatz
tiber CFD-Simulation verfolgt. Dafiir sind im Rahmen der Untersuchung von zwei
homogenen, newtonischen Fluiden und einer Suspension die liber Labormessun-
gen und Simulation ermittelten Korrekturwerte miteinander verglichen worden. In
den nachfolgenden Unterkapiteln werden zunichst die relevanten Informationen
zu den verwendeten Materialien und Methoden dargestellt. Anschlieend erfolgt
die Bestimmung und Anwendung der Radienkorrekturen fiir Labormessungen.
Nachdem dies ebenfalls fiir die CFD-Simulationen prisentiert wird, werden die
Ergebnisse beider Methoden miteinander verglichen und das FlieSfeld innerhalb
der Strukturen wird tiber die Simulationsergebnisse ndher charakterisiert. Den Ab-
schluss findet dieses Kapitel in der Anwendung der Radienkorrekturen auf eine
mittelkonzentrierte Suspension. Nachfolgende Ergebnisse wurden teilweise mit
der studentischen Arbeit von [Jdg19] erarbeitet.
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7.1 Methoden und Materialien

7.1.1 Bestimmung der Korrekturwerte

Das Ziel hinter der Ermittlung von Korrekturwerten besteht darin, eine mess-
systemspezifische Radienkorrektur AR abzuleiten, die auf eine Vielzahl von Fluide
angewandt werden kann. Als Grundlage fiir die Bestimmung dient der von Nicker-
son et al. vorgestellte Ansatz fiir Platte-Platte-Systeme, vgl. Formel (3.1), welche
im Rahmen dieser Arbeit entsprechend an Koaxialsysteme angepasst wurde und
im Folgenden erldutert wird.

Der Einsatz von strukturierten Messgeometrien beruht auf der Annahme, dass
das Flie3feld tatsidchlich nur durch den minimalen Abstand zwischen Auflen- und
Innenzylinder beschrieben wird und kein Flieen innerhalb der Strukturen stattfin-
det. Wenn dem so wére, miissten mit strukturierten Messgeometrien und mit glat-
ten bzw. absoluten Referenzsystemen die gleichen Viskositdten gemessen werden.
Da dies, wie sich bereits herausgestellt hat, nicht der Fall ist, muss eine Korrektur
erfolgen. Der Ansatz fiir die Korrektur besteht nun darin, dass die wahre Viskositét
Nw, welche der Referenzviskositit 7, entspricht, aus der scheinbaren Viskositit
7, die mit den strukturierten Geometrien gemessen wurde, durch Einfiihrung einer
Radienkorrektur AR berechnet werden kann. Die Radienkorrektur ist sowohl fiir
den Innenradius AR; als auch fiir den AuBlenradius AR, zu beriicksichtigen. Um
jedoch ein stabiles numerisches Verfahren zu gewéhrleisten, muss die Annahme
AR; = AR, = AR getroffen werden. Auf der Grundlage von Gleichung (2.23) lasst
sich nun durch Kiirzen aller Parameter bis auf f = (R;/R,;)? und R;, welche sich
aufgrund des AR; bzw. AR, von den Werten des Referenzsystems unterscheiden,
folgende Beziehung zwischen 7, und 7, ableiten, vgl. Gleichung (7.1). Da n,, fiir
ein gegebenes Fluid bekannt ist, n, gemessen werden kann und auch R; und R,
bekannt sind, lasst sich die Radienkorrektur AR direkt berechnen.

Md'(l_BW) <1 (Ri—ARi)Z )Rz (1_(Ri—AR)2> Rz
l

NMw __ 4'7T'wi'(Ri—ARi)2'L . _(Ra+ARa)2 _ (Ra+AR)2 Rl 7 ]
e MgGB [ R =T R (7.1)
S N (- 3 RO (R o R

7.1.2 Koaxialgeometrien

Als Referenzsystem fiir die Korrektur wurde ein Standardkoaxialsystem
(Anton Paar CC27) mit einem Innenradius von R; = 13,333 mm, einem Aulf3en-
radius von R, = 14,462 mm und einer Messldnge von L = 40,026 mm verwen-
det. Fiir die Durchfiihrung von Wandgleitkorrekturen sind zwei weitere Koaxial-
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systeme (CC14 und CC25) nach den durch die ISO 3219 vorgegebenen Anforde-
rungen an genormte Systeme gefertigt worden, vgl. Tabelle 7.1. Um den Einfluss
verschiedener Strukturparameter auf die effektive Spalterweiterung zu untersu-
chen, wurden strukturierte Koaxialsysteme auf Basis des CC25-Systems herge-
stellt, vgl. Abbildung 7.1 (a). Die Strukturen bestehen aus rechteckigen Nuten, wo-
bei drei Nuttiefen (D; = 0,3 mm, D, = 0,65 mm, D; = 1 mm) und zwei Nutbrei-
ten (B; = 1,1 mm (schmal), B, = 2,1 mm (breit)) gefertigt wurden. Die Nuttiefen
beziehen sich dabei auf die maximal vorliegende Nuttiefe, da diese aufgrund der
Kriimmung der Zylinder und der Rechteckform der Nuten iiber der Nutbreite leicht
variiert. Fiir den AuBenzylinder liegt die maximale Nuttiefe somit am Rand der
Nut vor und fiir den Innenzylinder in der Nutmitte, vgl. Abbildung 7.1 (b). Alle
strukturierten Messsysteme besitzen eine Messlinge (Innenzylinder) von
L = 36,84 mm. Zur Gewihrleistung moglichst genauer Dimensionen sind alle
Systeme zunichst aus Edelstahl 3D-gedruckt und anschlieBend auf einer Drehbank
nachbearbeitet worden. Die einzelnen Malle konnen der Tabelle 7.1 enthommen
werden. Die aufgefiihrten Stegbreiten S; (innen) und S, (auen) sind aufgrund der
unterschiedlichen Anzahl an Nuten fiir beide Zylinder angegeben. Die Anzahl an
Nuten liegt flir die schmalen Systeme bei 38 (innen) und 42 (aullen), fiir die brei-
ten Systeme liegt diese bei 26 (innen) und 28 (aulen). Die strukturierten Messsys-
teme werden im weiteren Verlauf mit den in Tabelle 7.1 enthaltenen Abkiirzungen
,IDDDB* beschrieben (r = rechteckig, DDD = Nuttiefe in 10 um, B = Nutbreite
in gerundeten mm). Die Messkorperlidnge und die Stegbreite werden aus Griinden
der Ubersichtlichkeit nicht in die Kiirzel mit einbezogen.

Tabelle 7.1: Abmessungen der verwendeten Koaxialsysteme, vgl. Abbildung 7.1
System | R, /mm | R, /mm |L/mm |D/mm | B/ mm| S;/mm|S,/mm
CC14 7,080 7,680 21,24 - - - -
CC25 12,280 13,320 36,84 - - - -
CcC27 13,333 14,462 40,03 - - - -
r0301 12,265 13,305 36,84 0,30 1,1 0,93 0,90
ro651 12,270 13,310 36,84 0,65 1,1 0,93 0,90
r1001 12,260 13,295 36,84 1,00 1,1 0,93 0,90
ro302 12,260 13,295 36,84 0,30 2,1 0,87 0,89
ro652 12,260 13,295 36,84 0,65 2,1 0,87 0,89
r1002 12,260 13,305 36,84 1,00 2,1 0,87 0,89
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Abbildung 7.1: (a) CAD-Konstruktion eines beispielhaften, strukturierten Messsystems, (b)
schematische Darstellung der Nut- und Spaltmafie des System r0652

7.1.3 Labormessungen

Alle Messungen wurden mit dem Rheometer Physica MCR 501 der Fa. Anton
Paar durchgefiihrt. Aufgrund der effizienten Temperiermdglichkeit von koaxialen
Systemen lag die mittlere Temperatur aller Messungen bei T = 20,0 °C mit
AT < 0,5 °C. Die maximale Drehmomentgenauigkeit liegt bei 0,5 %, was bei den
in dieser Arbeit verwendeten Fluiden zu einem Drehmomentfehler von 5 % bei
0,1 s™! fiihrte, welcher sich bei 1 s71 bereits auf 0,4 % reduziert hat. Zur Steuerung
des Rheometers und zur Datenerfassung wurde die Anton Paar-Software RheoPlus
(RHEOPLUS/32 V3.31) verwendet.

Als Materialien wurden die Silikondle AK 1000 und AK 5000 der Fa. Wacker
ausgewdhlt, da diese im untersuchten Scherratenbereich ein newtonisches FlieB3-
verhalten mit kinematischen Viskosititen von v = 1000mm?/s bzw.
v = 5000 mm?/s (Herstellerangaben) aufweisen, vgl. Abbildung 7.2. Zur Her-
stellung der Suspension wurde das AK 5000 mit 21,23 Vol.-% Spheromers®
CAA40 Partikeln (x5, = 48,5 um) vermengt.

Die Silikondle wurden vor den Messungen nicht vorbehandelt, da es sich bei
thnen um sehr homogene Materialien handelt. Anders wurde hingegen mit den
Suspensionen verfahren. Diese sind vor jeder Messsequenz, bestehend aus drei
Einzelmessungen, neu angemischt worden. Die Griinde dafiir lagen insbesondere
in der Reproduzierbarkeit, da Konzentrationsschwankungen durch ein zeitbeding-
tes Entmischen vermieden werden sollten. Nach dem erstmaligen Mischen sind
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die Suspensionen in einem Ultraschallbad zur Entgasung bei 19 °C fiir 60 min
behandelt und erneut gemischt worden. Da die durch das Ultraschallbad verur-
sachte Reibung die Suspensionen auf ca. 30 °C erwarmt hat, sind diese vor dem
Einfiillen in den Messbecher auf 20 °C abgekiihlt worden.

Um die Bildung von Luftblasen zu vermeiden, sind alle Materialien entlang
der Messgeometriewand eingefiillt worden. Der Innenzylinder wurde anschlie-
Bend mit sehr niedriger Geschwindigkeit (100 um/s) in den Becher gesenkt und
die Temperatur ist auf 20 °C eingestellt worden. Nachdem {iberschiissiges Mate-
rial entfernt oder zusétzliches Material in den Messspalt gefiillt worden war, wurde
das Messprogramm gestartet, vgl. Tabelle 7.2.

Tabelle 7.2: Messprogramm der Labormessungen

Temperierzeit / min 10 (Silikondl) / 15 (Suspension)

Zeit Vorscherung / s 30

Scherrate Vorscherung / s'! 10

Pause /s 15

Scherratenrampe (log) / s1 0,1 -100
Anzahl Messpunkte 36
Messzeit (log) / s 10 -5

Zur besseren Vergleichbarkeit wird im Folgenden die mit den strukturierten
Geometrien gemessene scheinbare Viskositdt g auf die Referenzviskositit 7y,
normiert und als 7,, bezeichnet, vgl. Gleichung (6.1). Diese entspricht dem Kehr-
wert des ersten Terms in Gleichung (7.1) und kann somit auch direkt zur Berech-
nung der Radienkorrekturen verwendet werden.

= 22 (7.2)

7.1.4 CFD-Simulation

Zur Durchfiihrung der Simulationen wurde die Open-Source-Software Open-
FOAM (Version v2012) genutzt. Die Erstellung der STL-Dateien der Geometrien
erfolgte erst mit Autodesk Inventor Professional 2022 (gesamte Geometrie) und
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anschliefend mit der Freeware Blender (Auswahl der einzelnen Geometriefla-
chen), wobei die Meshs mit der blockMesh- und snappyHexMesh-Funktion von
OpenFOAM generiert wurden.

Da die Stromung im koaxialen Messspalt sehr gut und mit nur sehr geringen
Abweichungen tliber einen zweidimensionalen Ansatz beschrieben werden kann,
wurde der Messspalt lediglich mit einer Zelle mit der virtuellen Lange von 0,3 mm
und mit dem Solver simpleFoam simuliert. Um das FlieBfeld auch innerhalb der
Nuten analysieren zu konnen, wurde in den Solver ein Post Processing Schritt in-
tegriert, dessen Funktionsweise in 7.2.2 ndher erlautert wird.

Obwohl es sich grundsétzlich um eine dynamische Simulation handelt, ist nur
das stationdre FlieSfeld von Interesse. Daher wurde die sogenannte MRF-Methode
(Multiple Reference Frame) angewandt, die mit einem stationdren Mesh arbeitet,
die Rotation aber dennoch durch Anpassung der Impulsgleichung berticksichtigt.

Die Nachbearbeitung und Extraktion der einzelnen Zellenwerte erfolgte mit
der Freeware ParaView. Eine fundierte Auswertung des Stromungsfeldes und der
Eindringtiefen wurde durch einen selbstgeschriebenen Matlab-Algorithmus reali-
siert.

7.2 Ergebnisse und Diskussion

In den nachfolgenden Unterkapiteln werden die Ergebnisse der Labormessun-
gen sowie der Simulationen préisentiert. Die Labormessungen fokussieren sich da-
bei zundchst auf die Bestimmung der Referenzwerte aller untersuchten Fluide. An-
schlieBend werden die Radienkorrekturen fiir ein newtonisches Fluid (AK 5000)
tiber den Vergleich des Referenzmesssystems mit den strukturierten Systemen be-
stimmt. Diese Korrekturwerte werden dann auf das AK 5000 selbst angewandt und
die Ubertragbarkeit auf ein anderes newtonisches Fluid (AK 1000) wird iiberpriift.
Im darauffolgenden Unterkapitel wird zundchst die Simulationsmethode bewertet
und dann werden die Simulationsergebnisse mit den Laborergebnissen verglichen.
Eine ndhere Auswertung des Fliefeldes iiber die Simulation findet ebenfalls statt.
Das Kapitel findet seinen Abschluss in der Ubertragung der Korrekturwerte auf
eine Suspension.

7.2.1 Laborergebnisse

Bestimmung der Referenzwerte

Zur Bestimmung der Referenzwerte ist bei beiden Silikondlen das Standard-
Messsystem CC27 verwendet worden. Da bei der Suspension eine Wandgleitkor-
rektur erforderlich ist, wurde diese mit den Eigenfertigungen CC14 sowie CC25
vermessen und anschlieBend {iber die in Kapitel 2.4.2 priasentierten Ansétze korri-
giert. Die in den jeweils drei Einzelmessungen ermittelten Werte wurden fiir die
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weitere Untersuchung gemittelt. Abbildung 7.2 stellt beispielhaft die FlieBkurven
fiir das Silikondl AK 5000 dar. Es zeigt sich im betrachteten Scherratenbereich ein
nahezu ideales, newtonisches Flie3verhalten, welches ebenfalls fiir das Silikonol
AK 1000 und die Suspension gilt, vgl. Tabelle 7.3.

= 1.EM = 1.EM
® 2.EM ® 2.EM
A 3.EM 581 4 3. EM
| Vv Mittelwert vV Mittelwert
100 Linearer Fit 5,6 1

t/Pa

104

01 1 10 100 0.1 1 10 100
y/s” y/st

(a) (b)

Abbildung 7.2:  Einzelmessungen und Mittelwert fiir das Silikonol AK 5000, gemessen mit
dem CC27-Messsystem bei T = 20,0°C (AT < 0,5°C), (a) Schubspan-
nung tiber Scherrate, (b) Viskositdt tiber Scherrate

Tabelle 7.3: Fitparameter der linearen Regression fiir AK 1000, AK 5000 und die Sus-
pension
Material n/Pa-s R?
AK 1000 1,087 + 0,003 ~1
AK 5000 5,211 4+ 0,001 ~1
Suspension 11,369 + 0,017 ~1

Bestimmung der Radienkorrekturen

Zur Ermittlung der Korrekturwerte wurden die normierten Viskositdten fiir das
AK 5000 mit allen strukturierten Systemen bestimmt, vgl. Abbildung 7.3, wobei
die Fehlerbalken den mittels GauBscher Fehlerfortpflanzung ermittelten Fehler
darstellen. Das AK 5000 wurde dem AK 1000 vorgezogen, da aufgrund der hohe-
ren Viskositét eine hohere Messgenauigkeit zu erwarten ist. Fiir die folgende Aus-
wertung werden nur Scherraten ab y = 2s™! betrachtet, da bei Scherraten
¥ < 2 s7! einige Messungenauigkeiten zu beobachten waren, vgl. Abbildung 7.3.
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Abbildung 7.3:

Normierte Viskositdten 1y, iiber der Scherrate y fiir das Silikonol AK 5000

fiir (a) schmale Nuten (B = 1,1 mm) und (b) breite Nuten (B = 2,1 mm)

An Abbildung 7.3 ist zu erkennen, dass alle normierten Viskosititen unterhalb

von 1 liegen und eine erwartungsgemafle Abnahme mit zunehmender Nuttiefe und
Nutbreite aufweisen. Ein newtonisches FlieBverhalten zeigt sich jedoch weiterhin
iiber den gesamten Scherratenbereich, sodass die von Bauer et al. [Bau95] aufge-
fiihrte Hypothese einer Scherratenunabhéngigkeit der Eindringtiefe gestiitzt wird.
Aufgrund dessen wurden fiir die Berechnung der Radienkorrekturen die normier-
ten Viskositdten {iber den gesamten betrachteten Scherratenbereich gemittelt. Die
Werte der so ermittelten Radienkorrekturen sind fiir alle Nuttiefen und Nutbreiten
in Abbildung 7.4 zu finden. Die Fehlerbalken entsprechen auch hier dem mittels

Gaullscher Fehlerfortpflanzung ermittelten Fehler.
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Abbildung 7.4:  Radienkorrektur AR iiber der Nuttiefe D fiir (a) schmale (B = 1,1 mm) und

(b) breite Nuten (B = 2,1 mm)
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Wie zu vermuten, nimmt AR fiir beide Nutbreiten mit steigender Nuttiefe zu,
was dahingehend interpretiert werden kann, dass die Stromung tiefer in die Nuten
eindringt. Dennoch lassen sich auch einige Unterschiede zwischen den Nutbreiten
erkennen, wobei zunachst der unterschiedliche Wertebereich fiir AR deutlich wird.
Bei den schmalen Nuten liegt der Korrekturradius im Bereich von ca. 37 — 43 um,
wahrend dieser Bereich bei den breiten Nuten ca. 83 — 93 um betrdgt. Weiterhin
ist zu erkennen, dass AR bei den schmalen Nuten eine lineare Abhéngigkeit von
der Nuttiefe zu zeigen scheint (R? = 0,9944). Fiir die breiten Nuten ldsst sich
diese Aussage nur mit gewissen Einschrinkungen treffen (R? = 0,945).

Die Zunahme von AR mit steigender Nuttiefe und Nutbreite ist erwartungsge-
mal. Eine Erklarung dafiir ist, dass das Fluid bei groBeren Nuttiefen bzw. breiteren
Nuten weniger Widerstand beim Eintritt in die Nut erfihrt. Diese Hypothese ist
jedoch durch weitere Messungen ndher zu untersuchen, sodass an dieser Stelle
keine genaueren Aussagen dariiber getroffen werden konnen. Dariiber hinaus ist
naheliegend, dass es sich bei AR nur um einen theoretischen Wert handelt und
nicht zwingend ein direkter Zusammenhang zur Eindringtiefe vorliegen muss.
Eine Uberpriifung ist jedoch nicht iiber Labormessungen, sondern nur iiber Simu-
lation moglich, vgl. Kapitel 7.2.2.

Anwendung der Radienkorrekturen auf Silikonodle

Um zunichst zu priifen, ob eine Ubertragung der Radienkorrekturen auf an-
dere newtonische Fluide moglich ist, sind die fiir AK 5000 erhaltenen Korrektur-
werte iiber Gleichung (7.1) auf das Silikondl AK 1000 angewandt worden, vgl.
Abbildung 7.5. Die Anwendung auf eine Suspension wird im spéiteren Verlauf dis-
kutiert, vgl. Kapitel 7.2.3.

Die Abweichungen zu den Referenzwerten fillt sehr gering aus, vgl. Tabelle
7.4, was abermals die von Bauer et al. aufgestellte Hypothese einer Scherraten-
und Viskositdtsunabhidngigkeit stiitzt. Daher lédsst sich vorerst die Schlussfolge-
rung ziehen, dass die Radienkorrekturen auch auf andere Materialien iibertragbar
sind, vorausgesetzt, es handelt sich ebenfalls um newtonische Fluide. Allerdings
muss hierbei beachtet werden, dass der Viskositiatsunterschied zwischen AK 1000
und AK 5000 nicht iibermifBig groB ist, sodass diese Annahmen durch eine tiefer-
gehende Untersuchung mit deutlich hoherviskosen Fluiden zukiinftig tiberpriift
werden sollten.
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Abbildung 7.5:

Tabelle 7.4:

Korrigierte (korr) und unkorrigierte (unkorr) Werte der normierten Visko-
sitdt n,, tiber der Scherrate v fiir das Silikonol AK 1000, berechnet tiber die
fiir das Silikonol AK 5000 bestimmten Radienkorrekturen fiir (a) schmale
und (b) breite Nuten

Uber den Scherratenbereich gemittelte Abweichungen der korrigierten Vis-
kositdt von der Referenzviskositit fiir das Silikonol AK 1000, berechnet mit
den fiir das AK 5000 ermittelten Radienkorrekturen

Messsystem | Mittlere Abweichung /%
ro301 0,05+ 0,07
ro651 0,34 + 0,08
r1001 0,27 + 0,04
ro302 0,33+ 0,08
ro652 0,36 + 0,06
r1002 0,37 + 0,06

7.2.2 Simulationsergebnisse

Vor der Simulation der strukturierten Systeme ist das Referenzsystem CC27
zur Validierung der Simulationsmethode bei drei reprdsentativen Scherraten
(y = 5,72 5! (niedrig), y = 37,6 s’ (mittel) und y = 82,7 st (hoch)) mit einer
virtuellen Lange von L = 0,3 mm simuliert worden. Fiir jede der genannten Scher-
raten wurde eine im Labor gemessene Viskositit des AK 5000 als Inputparameter
verwendet, die iiber drei Scherraten im Bereich der entsprechenden Scherrate ge-
mittelt wurde, vgl. n,.¢ Tabelle 7.5. Als Outputparameter gibt die Simulation das
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Drehmoment aus, welches liber Formel (2.14) und den Geometriedaten in eine
Schubspannung umgerechnet werden kann. Da die Scherrate vorgegeben ist, l4sst
sich aus diesen Werten die simulierte Viskositdt 1y;,,, berechnen. Als Konvergenz-
kriterium wurde ein konstantes Drehmoment (relative Abweichung < 107 %)
tiber 10000 Iterationen definiert. Die Ergebnisse der Referenzviskositit und der
simulierten Viskositét sind zusammen mit den Abweichungen in Tabelle 7.5 zu
finden.

Tabelle 7.5: Referenzviskositdt Nyep (CC27) und simulierte Viskositdt Nsim, des Silikonols
AK 5000 fiir drei Scherraten mit den dazugehorigen Abweichungen

vIst | el Pa-s | nsim ! Pa-s | Abweichung/ %

572 5,212 5,210 -0,040
37,6 5,209 5,208 -0,024
82,7 5,200 5,198 -0,024

Die Abweichungen zeigen, dass der Simulationsansatz, bestehend aus der
MRF-Methode, der 2D-Simulation mit verkiirzter Lange und der Berechnung der
Viskositdt anhand des Drehmoments, geeignet ist, sodass diese im weiteren Ver-
lauf der Untersuchung verwendet wurde.

Vergleich der Simulationsergebnisse zum Labor

Das Vorgehen bei der Simulation der strukturierten Messgeometrien erfolgte
hinsichtlich der virtuellen Lange, der Scherraten und des Konvergenzkriteriums
analog zu dem Vorgehen bei dem Referenzsystem. Die Ergebnisse sind in Tabelle
7.6 zu finden.

Der Vergleich der Viskositéten zeigt, dass die Abweichungen zwar geringfii-
gig hoher als bei der Simulation des Referenzsystems sind, dennoch liegen alle
Abweichungen unter einem Absolutwert von 1,45 %. Der simulative Ansatz
scheint daher durchaus eine sehr gute Moglichkeit zur Ermittlung der Radienkor-
rekturen zu bieten, ohne auf intensive Labormessungen zuriickgreifen zu miissen.
An dieser Stelle wird jedoch auf eine Darstellung der einzelnen Korrekturwerte,
die aus den Simulationsergebnissen ermittelt werden konnen, verzichtet. Dies
hiangt damit zusammen, dass die Berechnung der Korrekturwerte auf den Viskosi-
taten beruht und dies bereits fiir die Laborergebnisse geschehen ist, vgl. Kapitel
7.2.1. Da sich, wie dargelegt, die Viskositdten von Labor und Simulation nahezu
nicht unterscheiden, wiren auch die Korrekturwerte nahezu identisch.
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Tabelle 7.6: Laborviskositdt 1,45, und simulierte Viskositdt Ngym des Silikonols AK 5000
bei drei reprisentativen Scherraten mit den dazugehérigen Abweichungen
Scherrate | Messsystem | 1,,,/ Pa-s | nsim ! Pa-s | Abweichung/ %

r0301 4,863 4,833 -0,624
r0651 4,838 4,814 -0,498
r1001 4,812 4,811 -0,038

572st
r0302 4,488 4,449 -0,879
r0652 4,436 4,378 -1,319
r1002 4,416 4,355 -1,392
r0301 4,859 4,830 -0,585
r0651 4,831 4,811 -0,415
r1001 4,808 4,808 -0,000

37,65t
r0302 4,486 4,446 -0,895
r0652 4,434 4,375 -1,322
r1002 4,414 4,352 -1,395
r0301 4,850 4,821 -0,594
r0651 4,820 4,802 -0,378
r1001 4,800 4,799 -0,029

82,7 st
r0302 4,479 4,438 -0,924
r0652 4,427 4,367 -1,350
r1002 4,408 4,344 -1,449

Untersuchung der Eindringtiefe und des FlieRfeldes liber Simulation

Eine der grundlegenden Annahmen zur Bestimmung der Radienkorrekturen
ist, wie in Kapitel 7.1.1 erwéhnt, ein gleichwertiges Eindringen des Fluids am Au-
Ben- sowie Innenzylinder in die Strukturen, sodass AR; = AR, = AR gilt. Eine
Uberpriifung dieser Annahme ist aufgrund der geringen Dimension der Geomet-
rien und der optischen Zugénglichkeit jedoch nur iiber die Simulation moglich,
weswegen im Folgenden die Eindringtiefen simulativ ermittelt werden. Dabei sei
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an dieser Stelle nochmals der Hinweis gegeben, dass die Eindringtiefen nicht di-
rekt mit den Radienkorrekturen vergleichbar sind. Zwar mogen die Radienkorrek-
turen eine gewisse Naherung fiir die Eindringtiefe bieten, dennoch bleiben sie vor-
wiegend integrale Korrekturwerte fiir die Viskositit, welche das FlieBfeld inner-
halb der Strukturen, im Folgenden als ,,Sekundérstrémungsfeld* bezeichnet, integ-
ral berticksichtigen.

Um die Zusammenhénge zwischen AR; und AR, bzw. die Eindringtiefen ge-
nauer zu bestimmen, miissen die Simulationsergebnisse bzw. die Zellenwerte
nachbearbeitet werden. Dies liegt daran, dass die Eindringtiefe 8 nur am Auenzy-
linder bestimmt werden konnte, da diese am Innenzylinder von der Eigenge-
schwindigkeit des Zylinders bzw. des Fluids tiberlagert wird. Daher wurde ein Post
Processing Schritt in den Solver integriert, der das Sekundarstromungsfeld durch
Differenzbildung mit der Hauptstromung neu berechnet. Die Hauptstromung
wurde dabei wie folgt definiert:

e 0 < r < R;: Festkorperwirbel mit u(r) =r - w;
e R; <r < Ry: linear, Grenzwerte u(R;) = R; - w; und u(R,) =0
e 1 > R,: Festkorperwirbel mit u(r) = 0

Abbildung 7.6 veranschaulicht die genannten Bereiche und Abbildung 7.7
zeigt den Vergleich eines unbearbeiteten und eines bearbeiteten FlieBfeldes.
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Abbildung 7.6:  Schematische Darstellung der Bereiche fiir die Berechnung des Sekun-
ddrstromungsfeldes im Messspalt
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Abbildung 7.7:  Flieffeld (hohe Scherraten, y = 82,7 s1) im Messspalt mit den entspre-
chenden Geschwindigkeitsvektoren fiir zwei gegeniiberliegende Nuten des
Systems r0651; (a) Gesamtes Stromungsfeld; (b) Sekunddrstromungsfeld

Um aus dem Sekundérstromungsfeld die Eindringtiefen ermitteln zu konnen,
wurde ein Algorithmus in Matlab geschrieben, der den Verlauf der Eindringtiefe
tiber der Nutbreite auf Basis von radialen Geschwindigkeitsplots bestimmt, vgl.
Abbildung 7.8 (a). Ausgangspunkt dafiir ist der Aullen- bzw. Innenradius, anhand
derer der Algorithmus in radialer Richtung in die Nut hineingehend die Sekundér-
Umfangsgeschwindigkeit u, priift. Als Grenzwert fiir die Berechnung der Ein-
dringtiefe wurde eine Sekundir-Umfangsgeschwindigkeit von 0 m/s definiert, da
dieser Punkt eine Umkehr der Fliefrichtung des Sekundirstromungsfeld kenn-
zeichnet, vgl. Abbildung 7.8 (b).

Der Verlauf der Eindringtiefe {iber der normierten Nutbreite fiir zwei gegen-
iiberliegende Nuten ist beispielhaft fiir die Systeme r0651 und r0652 in
Abbildung 7.9 gegeben. Wie zu erwarten, besitzt der Verlauf in der Nutmitte sein
Maximum und verhélt sich fiir alle in Abbildung 7.10 dargestellten Nutkonstella-
tionen dhnlich. Die Nutkonstellationen basieren dabei lediglich auf der Betrach-
tung eines Viertels des Messspalts, da zur Reduzierung der Simulationszeit und
aufgrund der Symmetrie der Geometrien nur dieser Bereich betrachtet wurde.
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Abbildung 7.8:

Zur weiteren
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(a) Schematische Darstellung zur Berechnung der Eindringtiefe in der
Mitte einer Aufennut des Systems r0651 mit dem Aufienradius (gepunktete
Linie), der Linie fiir den Geschwindigkeitsplot (volle Linie) von R, in die
Nut und der berechneten Eindringtiefe (gestrichelte Linie, schematisch),
(b) Sekunddr-Umfangsgeschwindigkeit u. iiber dem Radius (R, = 0 bis
Nutende) mit der markierten Eindringtiefe bei u. = 0 fiir das System r0651

Untersuchung der Eindringtiefen sind die einzelnen Eindringtie-

fen, wie sie in Abbildung 7.9 dargestellt sind, zunéchst {iber der Nutbreite gemittelt
worden. Dies wurde fiir alle Innen- und Aufennuten in allen Konstellationen aus
Abbildung 7.10 durchgefiihrt. AnschlieBend sind diese ,,mittleren Eindringtiefen
der einzelnen Nuten jeweils fiir alle Innennuten und jeweils fiir alle Aullennuten
gemittelt worden, sodass nur ein charakteristischer Wert 8,,, pro Messgeometrie
fiir innen und auBlen erhalten wird. Die Ergebnisse sind fiir alle betrachteten Scher-
raten in Tabelle 7.7 aufgefiihrt.
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Abbildung 7.9:

Eindringtiefe 0 tiber der normierten Nutbreite B, fiir die inneren und du-
Jieren Nuten der Systeme (a) r0651 und (b) r0652 fiir den Fall hoher
Scherraten bei zwei direkt gegeniiberliegenden Nuten
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Tabelle 7.7: Gemittelte Eindringtiefen 0, aller Messsysteme fiir Innen- und Auflennuten
Schmal ]
0,, innen/ um 0, auBen/ um
B=11mm
o1 r0301 r0651 r1001 r0301 ro651 r1001
s
v D =0,30 mm D = 0,65mm D =1,00mm D =0,30 mm D = 0,65mm D =1,00 mm
5,72 239,92 237,50 266,53 240,36 242,43 266,45
37,6 239,92 237,50 266,48 240,36 242,44 266,48
82,7 239,92 237,50 266,53 240,37 242,44 266,45
Breit .
0, innen/ um 6, auBen/ um
B=21mm
o1 r0302 ro652 r1002 r0302 ro652 r1002
s
v D =0,30 mm D = 0,65mm D =1,00mm D = 0,30 mm D = 0,65mm D =1,00 mm
5,72 267,12 422,55 404,73 250,66 430,01 430,13
37,6 267,12 422,56 404,74 250,66 430,02 430,13
82,7 267,13 422,57 404,74 250,66 430,03 430,14

Wie sich an Tabelle 7.7 erkennen lésst, sind die Eindringtiefen unabhingig
von der Scherrate, da, wenn iiberhaupt, nur geringfiigige Unterschiede vorliegen.
Daher werden in der folgenden Auswertung lediglich die niedrigen Scherraten be-
trachtet, die Riickschliisse sind aber ebenso giiltig fiir die anderen Scherratenbe-
reiche.

Werden die mittleren Eindringtiefen der Innennuten mit denen der AuBennu-
ten verglichen, so zeigt sich, dass keine allgemeingiiltige Aussage dariiber getrof-
fen werden kann, ob die Eindringtiefe am Innen- oder am AuBlenzylinder grof3er
ist. So ist 8, beispielsweise fiir das System r0302 innen gréBer als auBBen, beim
System r1002 verhélt es sich genau umgekehrt und fiir die anderen Geometrien
unterscheiden sich die Eindringtiefen nur um wenige Prozente. Auch die maximal
auftretenden Abweichungen der Eindringtiefen zwischen Innen- und AuBennut
von 2,08 % (schmale Nuten, r0651) bzw. 6,57 % (breite Nuten, r0302) sind sehr
gering. Daher scheint die flir die Berechnung der Korrekturwerte getroffene An-
nahme von AR, = AR; nicht nur gerechtfertigt zu sein, sondern spiegelt auch das
reale FlieBverhalten wider.
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Abbildung 7.10:  Uberlappungsméoglichkeiten der Nuten von Innen- und Aufenzylinder im
betrachteten Viertelkreis, beispielhaft fiir das System r0651

Die Betrachtung der gemittelten Eindringtiefen ist jedoch nur ein integrales
Maf fiir das FlieBfeld, was zwar insgesamt wertvolle Erkenntnisse fiir den Ver-
gleich der Innen- und AuBlennuten liefert, allerdings keine Riickschliisse auf die
detaillierte Verteilung des Geschwindigkeitsfeldes in der Nut zulésst. Daher sind
weitere Untersuchungen durchgefiihrt worden, bei denen die maximale Eindring-
tiefe 0,4, 1in der Nutmitte fiir drei Extremfalle betrachtet wurde. Tabelle 7.8 zeigt
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die Nuttiefen mit den dazugehdrigen maximalen Eindringtiefen fiir zwei direkt ge-
geniiberliegende Nuten (GG), fiir eine Innennut, die gegeniiber einer Auflenwand
liegt (IGA) und fiir eine AuBlennut, die gegeniiber einer Innenwand liegt (AGI).
Da, wie aus Abbildung 7.1 (b) ersichtlich, die (maximalen) Nuttiefen innen (D;)
und auflen (D,) leicht unterschiedlich sind, ist in Tabelle 7.8 zusitzlich das Ver-
hiltnis aus maximaler Eindringtiefe zur Nuttiefe gegeben.

Tabelle 7.8: Maximale Eindringtiefen 0,,,, in der Nutmitte fiir verschiedene Fiille sowie
das Verhdltnis aus maximaler Eindringtiefe 0.y, 4, zur Nuttiefe D,
Innennuten Gegeniiberliegende Nuten Innennut ggii. AuBenwand
System | D; /um | Omaxce,i / #M | Omaxce,i/Di | Omaxica / Bm | Omax,ical D
g r0301 300 299 0,997 300 1,000
§‘ r0651 650 293 0,451 261 0,402
I
= r1001 1000 333 0,333 302 0,302
g r0302 300 299 0,997 300 1,000
§‘ r0652 650 650 1,000 405 0,623
I
= r1002 1000 588 0,588 386 0,386
AuBennuten Gegeniiberliegende Nuten AuBennut ggii. Innenwand
System | Dy / um | Omaxcea / #M | Omaxcea/Da | Omaxacr / Bm | Omaxaci/Da
g r0301 289 288 0,997 288 0,997
“i r0651 639 299 0,468 255 0,399
I
= r1001 989 328 0,332 288 0,291
g r0302 259 258 0,996 258 0,996
§- r0652 609 608 0,998 368 0,604
I
= r1002 959 663 0,691 353 0,368
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Die Ergebnisse zeigen deutlich, dass bei vielen Systemen das Fluid in die ge-
samte Nut eindringt (6,,,,/D = 1). Eine Zunahme der Eindringtiefe mit zuneh-
mender Nuttiefe und Nutbreite ldsst sich zwar teilweise erkennen, ist jedoch nicht
so stark ausgeprigt, dass von einem eindeutigen Trend gesprochen werden kann.
Weitere Untersuchungen wéren an dieser Stelle notig, um auch die zuvor aufge-
filhrte Annahme, dass das Fluid bei steigender Nuttiefe weniger Widerstand er-
fahrt, vgl. Kapitel 7.2.1, zu validieren. Bei ndherer Betrachtung der Werte von Au-
en- und Innennut fallt weiterhin auf, dass keine relevanten Unterschiede bei den
Verhiltnissen von 8,4, /D bestehen, auller bei 8,45 6 a/Dq des Systems r1002,
wobei die Griinde dafiir unklar sind. Werden zudem die Eindringtiefen fiir die Sys-
teme verglichen, bei denen das Fluid nicht in die gesamte Nut eindringt, so ist auch
hier zu erkennen, dass die maximalen Eindringtiefen in der Innen- bzw. Auflennut
nur geringfligig voneinander abweichen, was abermals die Annahme von
AR; = AR, bekriftigt.

7.2.3 Ubertragung der Radienkorrekturen auf eine Suspension

Die vorangegangenen Ergebnisse haben herausgestellt, dass die Radienkorrek-
turen auf andere homogene, newtonische Fluide iibertragbar sind und dass die Be-
stimmung der Korrekturwerte durch Simulation deutlich vereinfacht werden kann.
Allerdings neigen homogene Fluide nur in den seltensten Féllen zum Wandgleiten
und strukturierte Messsysteme kommen insbesondere bei Suspensionen zum Ein-
satz. Da die Anwendung der Radienkorrekturen auf Suspensionen somit von gro-
Bem Interesse ist, wurde eine Suspension (21,23 Vol. -% Spheromers® CA40 Par-
tikeln in AK 5000) mit Hilfe der fiir das AK 5000 bestimmten Korrekturwerte
korrigiert. Wie bereits in Kapitel 7.2.1 erwéhnt, ist dafiir zunidchst aufgrund des
Wandgleitens die wahre Viskositdt der Suspension iiber Wandgleitkorrekturen,
vgl. Kapitel 2.4.2, bestimmt worden, um einen Referenzwert zu erhalten. Abbil-
dung 7.11 zeigt die scheinbare und die wahre Viskositit der Suspension, wobei die
Fehlerbalken fiir die scheinbare Viskositit der Standardabweichung entsprechen
und fiir die wahre Viskositdt aus der GauBBschen Fehlerfortpflanzung berechnet
wurden.
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Abbildung 7.11:  Scheinbare und wahre Viskositdtswerte tiber der Scherrate fiir eine Suspen-
sion aus 21,23 Vol.-% Spheromers® CA40 Partikeln in AK 5000

Der Vergleich der Kurvenverldufe von scheinbarer und wahrer Viskositit lie-
fert mehrere Erkenntnisse. Zum einen ist das Wandgleiten deutlich zu sehen, da
die Werte der scheinbaren Viskositét geringer sind als die der wahren Viskositét.
Zum anderen fallt auf, dass die scheinbaren Werte auf ein scherverdiinnendes Ver-
halten hindeuten, wihrend die wahren Werte ein nahezu ideales, newtonisches
FlieBverhalten mit einer Viskositdt von n = 11,369 4+ 0,017 Pa - s besitzen. Der
Grund fiir das scheinbar scherverdiinnende Verhalten liegt darin, dass bei hoheren
Scherraten auch das Wandgleiten starker ausgepragt ist. Dies zeigt, dass Wand-
gleiten nicht nur zu einer Unterschidtzung der Viskositit fiihren kann, sondern auch
zu einer falschen Interpretation des Flieverhaltens, was eine Korrektur umso be-
deutsamer macht.

Nach der Bestimmung der Referenzwerte ist die Suspension mit den struktu-
rierten Geometrien vermessen worden und die Radienkorrekturen, die fir das
AK 5000 ermittelt wurden, sind auf die Suspension angewandt worden. Abbildung
7.12 zeigt die korrigierten und unkorrigierten normierten Viskosititen 7n,, sowie
die Referenzviskositit. Wie zuvor sind aufgrund von Messfehlern im niedrigen
Scherratenbereich lediglich Werte ab y = 2 s betrachtet worden.
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Abbildung 7.12:  Korrigierte und unkorrigierte normierte Viskositdten n,, iiber der Scherrate
y fiir eine Suspension (AK 5000 mit 21,23 Vol.-% Spheromers® CA40
Partikeln), korrigiert mit den fiir das AK 5000 bestimmten Radienkorrektu-
ren fiir (a) schmale Nuten und (b) breite Nuten

Die korrigierten Viskosititen zeigen eine gute Ubereinstimmung mit den Re-
ferenzwerten, was abermals die Annahme bekriftigt, dass die Radienkorrekturen,
zumindest flir newtonische Fluide, materialunabhéngig sind. Es zeigt sich eine ma-
ximale Abweichung der korrigierten Werte von den Referenzwerten von nur 3,5 %
(System r1001), wobei die iibrigen Abweichungen deutlich geringer ausfallen, vgl.
Tabelle 7.9.

Tabelle 7.9: Uber alle Scherraten gemittelte Abweichungen der korrigierten Viskositiit
von den Referenzwerten fiir eine Suspension bestehend aus 21,23 Vol.-%
Spheromers® CA40 Partikeln und AK 5000, korrigiert mit den fiir AK 5000
ermittelten Radienkorrekturen

Messsystem | Mittlere Abweichung/ %
r0301 0,899 + 0,247
ro651 0,327 + 0,404
r1001 2,511+ 0,891
ro302 0,509 + 0,292
ro652 0,754 + 0,707
r1002 1,280 £+ 0,606
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Bei der Bewertung der Abweichungen muss jedoch beachtet werden, dass die
Wandgleitkorrekturen mit selbstgefertigten Messsystemen (CC14 und CC25)
durchgefiihrt wurden. Geringe Abweichungen konnen daher einerseits auf Mess-
bzw. minimale MaBungenauigkeiten zuriickzufiihren sein, oder auch auf das nicht
ganz ideale newtonische FlieBverhalten, wobei die Abweichungen immer noch im
Rahmen normaler Messunsicherheiten liegen. Daher lésst sich, auch unter Bertick-
sichtigung der Ergebnisse fiir das Silikondl AK 1000, durchaus die Schlussfolge-
rung ziehen, dass die Radienkorrekturen generell fiir newtonische Fluide ange-
wandt werden konnen und, zumindest fiir newtonische Fluide, lediglich geomet-
rieabhéngig sind. Dennoch ist es sinnvoll, diese Annahme in weiteren Untersu-
chungen mit verschiedenen newtonischen Fluiden zu bestétigen.

Dabei ist zu erwdhnen, dass derartige Untersuchungen auch auf strukturvis-
kose Fluide ausgeweitet wurden, aber kein allgemeingiiltiger Zusammenhang fest-
gestellt werden konnte. Dies kann damit begriindet werden, dass die Radienkor-
rekturen fiir derartige Fluide nicht nur von der Scherrate abhingig sind, sondern
auch von der Auspragung der Strukturviskositit. Tiefergehende Untersuchungen,
auch mit dilatanten Fluiden, sollten zukiinftig auch hier verfolgt werden.



8 Zusammenfassung und Ausblick

Beton ist weltweit der meistgenutzte Baustoff, dessen Eigenschaften durch die
Entwicklung verschiedener Zusatzmittel fiir zahlreiche Anwendungen malge-
schneidert werden konnen. Es existieren viele Charakterisierungsmdglichkeiten
fiir Beton, welche das FlieBverhalten genauer analysieren konnen, wie z. B. der
Ausbreitversuch oder der L-Box-Test. Diese liefern meist wertvolle Kennwerte,
die fiir den relativen Vergleich verschiedener Betonmischungen verwendet werden
konnen. Kommerzielle Betonrheometer, wie z. B. der Viskomat XL und der
SLIPER oder deutlich ausgereiftere Forschungsgerite, wie z. B. das BTRheom
oder das CEMAGREF-IMG haben zwar einen grolen Beitrag dazu geleistet, das
rheologische FlieBverhalten von Beton noch priziser charakterisieren zu kénnen,
dennoch sind all diese Messsysteme nicht in der Lage, absolute rheologische
Kenngroflen zu ermitteln. Dies liegt insbesondere daran, dass die Systeme kein
definiertes Scherfeld erzeugen, aus denen rheologische Parameter abgeleitet wer-
den konnen. Die Kenntnis der rheologischen Eigenschaften ist jedoch fiir derzeit
aufkommende Herausforderungen, wie z. B. dem Beton 3D-Druck oder der Simu-
lation des FlieBverhaltens, von hoher Relevanz und wird auch in Zukunft eine im-
mer bedeutendere Rolle spielen, um Fortschritte in diesen Technologiebereichen
zu erzielen.

Um die Zugénglichkeit zur absoluten Betonrheologie zu ermdglichen, wurde
das in dieser Arbeit priasentierte Rheometer, kurz ACCR (Adaptive Coaxial Con-
crete Rheometer), entwickelt, welches die rheologischen Eigenschaften von
Frischbeton mit maximalen Partikelgréen von d,,,,, = 5,5 mm bestimmen kann.
Das Rheometer zeichnet sich durch verschiedene Besonderheiten aus, mit denen
im Rahmen dieser Arbeit Beton mit hoher Reproduzierbarkeit rheologisch charak-
terisiert werden konnte. Dazu gehoren:

¢ Eine rotierende Bodenplatte zur Verringerung von Storeinfliissen

e Austauschbare Wandprofile zur adaptiven Messgeometriestrukturie-
rung

¢ Fine in die Wandprofile integrierte Temperierung

Uber Vergleichsmessungen des ACCR mit einem kommerziellen Rheometer
konnte gezeigt werden, dass das ACCR in der Lage ist, prazise Messergebnisse zu
ermitteln, die sich nur um wenige Prozent von den Ergebnissen eines kommerzi-
ellen Rheometers unterscheiden. Fiir den GrofBteil der untersuchten Fluide lagen
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die Abweichungen bei ca. 4 — 5 %. Auch die Abbildung unterschiedlicher FlieB3-
verhalten (newtonisch, strukturviskos, FlieBgrenze) ist mit dem ACCR durchaus
mit der eines kommerziellen Rheometers vergleichbar gewesen. Die allgemeine
Funktionsweise des ACCR, insbesondere die Drehzahlgenauigkeit, die Temperie-
rung und die konstruktiven Besonderheiten, wie die rotierende Bodenplatte und
die austauschbaren Wandprofile, konnte somit durch die Vergleichsmessungen va-
lidiert werden.

Nach Identifizierung und Beriicksichtigung der fiir Beton wichtigen Messbe-
dingungen, d. h. Messprofilmaterial (Edelstahl anstelle von Aluminium), Tempe-
rierung und Scherratenprofil (negative Scherratenrampe mit ausreichender Vor-
scherung), konnte selbstverdichtender Beton (SCC) mit duflerst hoher Reprodu-
zierbarkeit rheologisch charakterisiert werden. Dazu wurden die fiir Beton géngi-
gen Fliefmodelle (Bingham, Herschel-Bulkley und modifiziertes Bingham-Mo-
dell) genutzt. Es hat sich gezeigt, dass der Beton im hier betrachteten Zeitraum ein
nahezu plastisch-newtonisches FlieBverhalten aufweist, welches am besten iiber
die Bingham-Modelle abgebildet werden kann. Zusétzliche Untersuchungen wie-
sen zudem darauf hin, dass das Auftreten von Sedimentation und Segregation im
Rahmen der Messungen ausgeschlossen werden konnte.

Die Ergebnisse haben dargelegt, dass das ACCR durchaus in der Lage ist, Be-
ton mit hoher Reproduzierbarkeit auf wissenschaftlichem Niveau rheologisch zu
charakterisieren und erdffnet damit zahlreiche, bedeutende Moglichkeiten fiir zu-
kiinftige Untersuchungen in der Betonforschung. Dennoch haben sich gewisse
Grenzen aufgezeigt, die im Rahmen weiterer Messungen beriicksichtigt bzw. ver-
bessert werden sollten. Dies betrifft insbesondere ein Phdnomen, bei dem es im
Messspalt zum Unterschreiten der FlieBgrenze gekommen ist. Dies hatte die Aus-
bildung einer Stagnationszone und somit eine mit sinkenden Scherraten fortschrei-
tende Spaltverkleinerung ausgehend vom AufBlenzylinder zur Folge, welches mal3-
geblich durch den vergleichsweise geringen Geometrieparameter des ACCR von
B = 0,6944 begiinstigt wird. Die Folge war, dass Scherraten ab ca. y,.., =5 st
nicht fiir die klassische rheologische Auswertung verwendet werden konnten. Um
eine Fehlinterpretation von Messwerten zu verhindern und damit die Betonrheolo-
gie noch praziser beschreiben zu konnen, wiéren Scherraten von .., < 5 st von
groBBem Interesse. Dies liee sich, vorausgesetzt, dass weiterhin maximale Parti-
kelgroBen von d,,., = 5,5 mm eingesetzt werden, aufgrund des Partikel/Spalt-
Verhiltnisses jedoch nur durch eine Neukonstruktion des Rheometers realisieren.
Voruntersuchungen mit kleineren Partikeln wéren jedoch durch die Fertigung
neuer, dickwandigerer Messprofile mdglich. Dies stellt eine einfache und schnelle
Methode zur VergroBerung von S dar, durch welche die zuverldssig messbare
Scherrate reduziert werden konnte. Weiterhin wire es sinnvoll zu untersuchen, in-
wiefern sich die rheologischen Eigenschaften unterschiedlicher Betone in Abhén-
gigkeit von verschiedenen Parametern, wie z. B. Gesteinskornungen, w/c-Wert,
Zusatzmittel etc. verhalten.
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Das Unterschreiten der FlieSgrenze und die daraus resultierende Stagnations-
zone bzw. Spaltverkleinerung haben die Anwendung einer neuartigen Methode zur
Bestimmung der FlieBgrenze {iber PIV-Analyse des koaxialen Flielfeldes ermog-
licht. Durch den Vergleich von Fliegrenzen, die tiber die FlieBmodelle und tiber
die optische Methode bestimmt wurden, konnte gezeigt werden, dass die optische
Methode durchaus valide Werte ergibt. Da die Methode im Vergleich zu anderen
optischen Messmethoden mit sehr geringem Aufwand in einen normalen Messzyk-
lus integrierbar und selbst mit simplem, alltdglichem Equipment anwendbar ist,
wiirde eine standardmifige Implementierung in das ACCR viele Vorteile bieten.
Zum einen ist es durch sie moglich, die rheologischen Werte im niedrigen Scher-
ratenbereich beim Auftreten der Stagnationszonen ndher zu charakterisieren und
somit eine Fehlmessung zu verhindern bzw. sogar zu korrigieren. Gerade die ein-
fache Zuginglichkeit zur FlieBgrenze, welche iiber andere Methoden mit dem
ACCR technisch bedingt nur schwer gemessen werden kann und einen erheblichen
Mehraufwand bedeuten wiirde (Probenvorbereitung, zusitzlicher Messzyklus,
etc.), ist ein enorm grofer Vorteil. Zum anderen konnen neben der Fliegrenze
aber auch andere Aspekte, wie z. B. das allgemeine FlieSfeld im Spalt ndher ana-
lysiert werden, was gerade bei Suspensionen beziiglich der Partikelbewegung, wie
z. B. scherrateninduzierter Segregation in radialer Richtung, von groBem Interesse
ware.

Ein Verbesserungspotential der optischen Fliegrenzmessung besteht in der
Automatisierung der fiir die Auswertung genutzten Matlab-App PIVIlab und der
Analyse eines grofleren Spaltbereichs. Zwar wurde gezeigt, dass auch bei einem
schiefen Anlegen von sogenannten ,,poly-lines* (Auswertungslinien) nur sehr ge-
ringe Abweichungen auftreten, nichtsdestotrotz konnte durch eine Automatisie-
rung bzw. Standardisierung der allgemeine Aufwand deutlich reduziert werden,
auch wenn ein groferer Spaltbereich ausgewertet wird.

Neben den Untersuchungen mit dem ACCR wurde in dieser Arbeit weiterhin
der Einfluss strukturierter Koaxial-Messgeometrien auf das FlieBfeld bzw. die da-
raus resultierende Erhohung des effektiven Radius iiber Labormessungen und CFD
analysiert. Durch die Vermessung zweier newtonischer Silikondle unterschiedli-
cher Viskositdt hat sich gezeigt, dass der effektive Radius iiber einen geometrie-
abhingigen, aber material- und scherratenunabhéngigen Korrekturwert AR berech-
net werden kann. Dies gilt jedoch vorerst nur fiir newtonische Fluide und die An-
nahme eines gleichméaBig eindringenden Fluids am inneren und duferen Zylinder
mit AR; = AR, = AR.

Da jedoch die Herstellung strukturierter Systeme sowie die Vermessung von
Materialien im Labor sehr zeit- und kostenintensiv sind, wurde ein simulativer An-
satz zur Bestimmung der Radienkorrekturen untersucht. Die Laborergebnisse
konnten dabei iiber die Simulation mit hoher Prézision reproduziert werden und es
zeigten sich lediglich absolute Abweichungen von maximal 1,45 %. Weiterhin
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war es Uber die Simulation moglich, die zur Korrektur getroffene Annahme von
AR; = AR, = AR zu validieren, da sich die gemittelten Eindringtiefen zwischen
Innen- und AuBBenzylinder, wenn tiberhaupt, nur geringfiigig unterschieden haben.
Die Verwendung eines simulativen Ansatzes anstelle von Labormessungen zur
Bestimmung der Radienkorrekturen ist daher in jedem Fall vorzuziehen.

Da sich die Viskosititen der hier verwendeten, newtonischen Silikonéle aller-
dings nur um den Faktor 5 unterschieden haben, wiren weiterfiihrende Untersu-
chungen mit Fluiden mit deutlich hoheren Viskosititsunterschieden sinnvoll. Ne-
ben newtonischen Fluiden sind auch strukturviskose Fluide in ersten Untersuchun-
gen charakterisiert worden, aber es konnte noch kein Zusammenhang festgestellt
werden. Da newtonische Fluide nur einen geringen Teil alltidglicher Materialien
ausmachen, sollten Untersuchungen filir Fluide mit nicht-newtonischem FlieBver-
halten zukiinftig fortgesetzt werden. Von Interesse wire dabei, ob ein Zusammen-
hang zwischen Modellfunktionen bzw. Modellparametern und Radienkorrekturen
besteht, da bei Kenntnis einer geeigneten Modellfunktion somit direkt Korrektur-
werte abgeleitet werden konnten.
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A1 Drehmomentauslegung
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Abbildung A 1.1: Drehmoment My tiber Scherrate am Innenzylinder y; fiir SCC und CVC;
gemessen tiber den internen Leistungsverbrauch des Elektromotors
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A2 PartikelgroRenverteilung
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Abbildung A 2.1:

(b)

Q,(x) / -

Dichteverteilung qz(x) und Summenverteilung Q5(x) der PA6-Partikeln
der fiir die Vergleichsmessungen hergestellten, strukturviskosen Suspen-
sion

Abbildung A 2.2: Mikroskopaufnahmen der PA6-Partikeln der fiir die Vergleichsmessungen
hergestellten, strukturviskosen Suspension mit unterschiedlichen Fokussen
auf (a) grofe Partikeln und (b) kleine Partikeln
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Anhang

A3

Tabelle A 3.1:

Betonzusammensetzung

Zusammensetzung des SCCI fiir ein Volumen von 17 I, w/c = 0,35

pl kg/m3 ¢l- | cplkg/m3 | mlg
Zement 2990 0,218 652,00 11084,00
Kérnung 0,1/0,5 2555 0,193 493,74 8393,52
Kérnung 0,5/1 2555 0,119 303,84 5165,24
Kdérnung 1/2 2555 0,111 284,85 4842,42
Kérnung 2/4 2485 0,126 313,98 5337,17
Wasser 1000 0,213 213,14 3623,36

FlieRBmittel 1056 0,0185 19,56 332,52

Entschaumer 1000 0,001 0,65 11,05

Tabelle A 3.2:

Angedickte Zusammensetzung des SCC2 fiir ein Volumen von 17 1,

w/c = 0,35
pl kg/m3 ¢/- | cplkg/m3 | mlg
Zement 2990 0,218 652,00 11084,00
Kdrnung 0,1/0,5 2555 0,193 493,74 8393,52
Kérnung 0,5/1 2555 0,119 303,84 5165,24
Kdérnung 1/2 2555 0,111 284,85 4842,42
Kdrnung 2/4 2485 0,126 313,98 5337,17
Wasser 1000 0,213 213,14 3623,36
FlieRBmittel 1056 0,0185 19,56 332,52
Entschaumer 1000 0,001 0,65 11,05
Verdicker k.A. k.A. k.A. 18,29
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Tabelle 4 3.3: Zusammensetzung des CVC fiir ein Volumen von 17 [, w/c = 0,5

pl kg/m3 ¢l- | cplkg/m3 | mlg
Zement 2990 0,180 539,00 9163,00
Kérnung 0,1/0,5 2555 0,193 493,74 8393,52
Kérnung 0,5/1 2555 0,119 303,84 5165,24
Kdérnung 1/2 2555 0,111 284,85 4842,42
Kérnung 2/4 2485 0,126 313,98 5337,17
Wasser 1000 0,267 267,01 4539,17

FlieRBmittel 1056 0,0031 3,23 54,98




