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In der vorangegangenen Mitteilung [1] wurde ein Teil unserer rheologi-
schen Untersuchungen beschrieben, die mit kaolinhaltigen, groben dispersen
Systemen — die sich zur Verwendung in der Leimpresse eignen — durchge-
fithrt wurden. Es wurde darauf verwiesen, dafl in einem grofen Teil dieser
Systeme Thixotropie festzustellen war. In der vorliegenden Mitteilung wird
itber Ergebnisse von Untersuchungen berichtet, die sich die Ermittlung von
in den untersuchten Systemen die Thixotropie beeinflussenden Faktoren zum
Ziele setzten.

Die thixotropen Systeme werden infolge #uflerer, mechanischer Ein-
wirkungen, meist infolge der Wirkung von Scherkriften diinnfliissiger. Der
ProzeB ist isotherm und rheologisch reversibel. Fiir die thixotropen Systeme ist
kennzeichnend, daf sich diese reversible Anderung der Konsistenz 6fters wieder-
holen kann, ohne daf sich die iibrigen Eigenschaften dabei merklich verdnderten.

Bei der Beurteilung der Thixotropie mufl man Vorsicht walten lassen,
und es soll nur dann {ber Thixotropie gesprochen werden, wenn simtliche
kennzeichnende Merkmale gleichzeitig auftreten.

Nach Grienarp [2] kann ein System als thixotrop bezeichnet werden,
wenn es die folgenden Bedingungen gleichzeitig erfiillt:

a) Die Viskositdt nimmt ab, wenn das System einer mechanischen Bean-
spruchung mit wachsender Intensitit — wie z. B. das Umriihren — ausge-
setzt wird;

b) die Viskositdt nimmt ab, wenn sich die Beanspruchungsdauer — z. B.
das Umriithren — verldngert;

¢) Die Viskositit nidhert sich bei anhaltender und intensiver Beanspru-
chung einem Grenzwert;

d) das System kehrt, wenn es nach der Beanspruchung sich selbst iiber-
lassen (ruhen gelassen) wird, in seinen urspriinglichen Zustand isotherm zu-
riick. Die Riickkehr vollzieht sich mit Hysterese, d. h. die Regenerierung
erfolgt nicht iiber die selben Zustinde wie die urspriingliche Anderung.

Diese Definition von GRIGNARD kann noch dadurch ergénzt werden, dal
sich die isotherme und reversible Konsistenzinderung von thixotropen
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Systemen oft wiederholen kann, ohne daB sich dabei die iibrigen Eigenschaften
des Stoffes merklich verdnderten.

Demnach ist also auf Grund dieser Bedingungen ein System nicht als
thixotrop zu betrachten, dessen Viskositiit zwar auf die Dauer oder bei Inten-
sivierung der mechanischen Beanspruchung abfillt, das jedoch nach Aufhéren
der mechanischen Wirkung nicht in seinen urpsriinglichen Zustand zuriick-
kehrt, bei dem also die Anderung irreversibel ist.

Ahnlicherweise sind auch die Systeme nicht thixotrop, deren Viskositit
wihrend der Lagerung (im Ruhezustand) zunimmt, jedoch durch mechanische
Beanspruchung reversibel nicht verringert werden kann (z. B. wenn der
suspendierte Stoff quillt).

Aus den aufgezdhlten Kriterien geht auch hervor, dall es sehr schwierig
ist, die thixotropen Systeme zu charakterisieren, verschiedene thixotrope
Systeme miteinander zu vergleichen, die Thixotropie zu »messens.

Wenngleich aus der Literatur MeBmethoden [3] bekannt sind, eignen
sich viele von diesen nicht dazu, die thixotropen Systeme tatsdchlich zu charak-
terisieren.

Ein Teil der Verfasser klassifiziert mit Hilfe einer einzigen MeBangabe,
z. B. mit der unter bestimmten Bedingungen gemessenen Erstarrungsdauer
des Systems. Nachdem die Prozesse der Konsistenzédnderung durch eine einzige
Angabe schwer zu charakterisieren sind, kann iiber die thixotropen Systeme
nur durch Verfahren ein anndhernd richtiges Bild erhalten werden, die sich
zum kontinuierlichen Verfolgen der Konsistenzinderungen eignen. Zur konti-
nuierlichen Beobachtung der Konsistenzdnderungen eignen sich am besten
die Rotationsviskosimeter und deshalb sind diese auch die am meisten ver-
breiteten Gerite fiir das Studium der mit der Thixotropie zusammenhingenden
Erscheinungen. Unsere Untersuchungen wurden mit dem Haake’schen Rota-
tionsviskosimeter durchgefiihrt.

Zur Untersuchung und Charakteristik der thixotropen Systeme ist die
Aufnahme und Analyse der Hysteresiskurven eine hiufig angewandte Methode.
Dieses Verfahren kniipft an die Arbeiten von GREEN und WEerLTMANN [4] an.

Im Wesentlichen beruht dieses Verfahren darauf, dafi die Schergeschwin-
digkeit D bei den Untersuchungen mit dem Rotationsviskosimeter in sehr
kurzen Zeitintervallen /¢ erhoht wird und die zu den verschiedenen Scherge-
schwindigkeiten D gehérenden Scherspannungen 7 bestimmt werden. Nach
Erreichen der bei der Messung erreichbaren maximalen Schergeschwindigkeit
Dpax wird die Schergeschwindigkeit sofort vermindert, und die Scherspannun-
gen werden in dhnlich kurzen Intervallen i wiederholt bestimmt (Abb. 1).
Die bei zunehmenden Schergeschwindigkeiten gemessenen Werte ergeben den
ansteigenden Ast der Hysteresiskurve (Bogen AB in Abb. 1), die bei fallenden
Schergeschwindigkeiten gemessenen Werte hingegen den absteigenden Ast (BA
in Abb. 1). Durch die Analyse der Hysteresiskurven kénnen fiir das thixotrope
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System kennzeichnende Werte erhalten werden. Die Hysteresiskurve klirt
vor allem iiber Zustandsidnderungen auf, die auf eine steigende Beanspruchung
des Systems zuriickzufiihren sind.

Falls die Schergeschwindigkeit bei der Aufnahme des ansteigenden
Bogens AB der Hysteresiskurve nicht sogleich nach dem Erreichen der ange-
wandten Dx — zwecks Ermittlung des absteigenden Astes BA — verringert,
sondern das System bei der Schergeschwindigkeit Dpyay einer Dauerbeanspru-
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chung ausgesetzt wird, stellt sich bei der Schergeschwindigkeit D, .« ein zeit-
lich abhingiger Abbau der thixotropen Struktur ein, der mit der Verringerung
der Scherspannung 7Tmax einhergeht. Dieser Vorgang wickelt sich entlang der
Geraden BC in Abbildung 1 ab und wihrt bis zum Erreichen der Quasigleich-
gewichtsspannung 7,. Der Abbau der thixotropen Struktur kann im Falle
einer Dauerbeanspruchung bei verschiedenen Scherspannungen D eintreten.
Auf diese Weise kann zu jeder Schergeschwindigkeit D die entsprechende
Quasigleichgewichtsspannung 7, bestimmt werden. Die den Punkten der
Geraden CA in Abb. 1 entsprechenden Werte 7, sind die zu den verschiedenen
Schergeschwindigkeiten D gehorenden und nach der beschriebenen Methode
ermittelten Quasigleichgewichtsscherspannungen (7o, 7.,, T, usw.).

Die eindeutige Aufnahme der Hysteresiskurven ist manchmal schwierig,
da die erwiinschte Identitiit der kleinen Zeitinterwalle ¢ bei der Ermittlung
der MeBpunkte nicht immer gesichert werden kann.

Pawrow und WinocraDpow [5] betrachteten die Differenz Advmay, die
zwischen der bei konstanter Schergeschwindigkeit D zu Beginn der Scherung
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ermittelten maximalen Scherspannung .4, und der nach einer bestimmten
Scherdauer ¢ bestimmten Quasigleichgewichtsscherspannung 7 besteht (in Abb.
1 z. B. bei einer Schergeschwindigkeit D,, die Differenz A7, zwischen den
Werten Tmaxy und 7o), im Laufe ihrer spiteren Untersuchungen dann den
Quotienten Tmax/7, als Mafl der Thixotropie. Die zeitliche Anderung der
Scherspannung von tmax bis 7, erfolgt bei konstanter Schergeschwindigkeit
D gemiB der in Abbildung 2 dargestellte Kurve. Die Anderung der Scherspan-
nung von Tmax bis 7. bei konstanter Schergeschwindigkeit D zeigt durch die
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Abb. 2

Erhéhung der Scherdauer die Zersetzung der thixotropen Struktur des Systems
an und gibt dementsprechend nur iiber die durch den Schereffekt in eine Rich-
tung verursachte Anderung des thixotropen Systems Aufschluf.

Fiir den entgegengesetzten Proze8, d. h. fiir die Regenerierung der Struk-
tur nach erfolgtem Abbau, ist die Zunahme der Scherspannung charakteri-
stisch, die — in Abhingigkeit von der Ruhezeit — von 7, bis 7pax der Quasi-
gleichgewichtsscherspannung beobachtet wird. Die Scherspannungswerte 7,
die bei gleicher Schergeschwindigkeit D nach verschiedenen Ruhezeiten ¢, an
Stoffen mit bis zum Wert 7, abgebauter Struktur bestimmt wurden, wachsen
mit der Ruhezeit und nihern sich dem fiir den »stabilsten¢ Zustand des Systems
charakteristischen Wert 7. bei gegebener Schergeschwindigkeit D. Die Werte
Tm dndern sich in Abhingigkeit von ¢, im allgemeinen gemif der in Abb. 3
dargestellten Kurve.

Die thixotropen Systeme wurden iiber die Wirkung der Beanspruchungs-
dauer untersucht und charakterisiert. Der Strukturenabbau wurde von der zu
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Beginn der Scherwirkung bestimmten Scherspannung . bis zum Wert 7,
des Quasigleichgewichts und zwar bei konstanter Schergeschwindigkeit D
untersucht. Der ProzeB wurde durch die in verschiedenen Zeitpunkten wahrge-
nommene Differenz zwischen der Scherspannung 7 und der Scherspannung fiir
das Quasigleichgewicht 7, also durch die zeitliche Anderung von T—1, = At
charakterisiert, wobel die zeitliche Anderung von v dargestellt wurde. Die
zeitabhdngigen Werte von v ergeben einen gleichen Kurvenverlauf, wie der
der in Abb. 3 dargestellten Kurve. (Diese Darstellungsart bedeutet im Wesentli-
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chen eine Verschiebung der Koordinate in Abszissenrichtung um einen dem 7.
entsprechenden Wert.)

Die Regeneration des thixotropen Systems abgebauter Struktur wurde
in Abhéngigkeit von der Ruhezeit ¢, untersucht. Bei den Messungen wurde die
Differenz zwischen der Anfangsscherspannung 7, und der jeweiligen Scher-
spannung fiir das Quasigleichgewicht 7,, also 1, an einem stets mit der
gleichen Schergeschwindigkeit D bis zur Scherspannung des Quasigleichge-
wichts 7, abgebauten System bei der gleichen Schergeschwindigkeit D mnach
verschiedenen Ruhezeiten t, bestimmt, dessen Anderung dann in Abhingig-
keit von der Ruhezeit #, untersucht wurde. Hierbei wurde festgestellt, daf} die
Anderung von At,, die Regeneration besser charakterisiert als die Anderung
von T,. Der Wert von 7, kann nidmlich auch durch die wihrend der Ruhe
eventuell z. B. durch Quellung hervorgerufene und gleichzeitig das Anwachsen
von 7, herbeifithrende irreversible Anderung des Systems beeinfluBt werden,
wihrend der Wert von At,, durch die irreversiblen Anderungen im allgemeinen
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nicht beeinflult wird, zumal sich nach den Untersuchungsergebnissen in solchen
Fillen auch 7, im gleichen MaBe wie der Wert von 1, verdndert.

In Abhidngigkeit von der Zeit ergeben die Werte von /7, eine Kurve
vom gleichen Verlauf, wie in Abbildung 3 zu sehen ist. (Diese Darstellungs-
weise bedeutet im Wesentlichen die Verschiebung der Koordinate in Abszissen-
richtung um einen dem 7, entsprechenden Wert.)

Die Wirkung der verschiedenen Faktoren (Konzentration, Temperatur
usw.) auf die Thixotropie der Systeme wurde durch Vergleich der bei gleicher
Schergeschwindigkeit D bestimmten .7,-Werte an Stoffen untersucht, die
nach gleich langer Spaltung der Struktur die gleiche Zeit lang abgestellt wur-
den. Bei der Untersuchung thixotroper Systeme besteht ein hdufig begangener
Versuchsfehler dann, wenn von Stoffen ausgegangen wird, deren Struktur nicht
im gleichen MaBle abgebaut wurde, die sich also nicht im gleichen Zustand
befinden. Thre Struktur wird durch undefiniertes, nicht die gleiche Zeit lang
und nicht mit gleicher Kraft durchgefiihrtes Mischen beansprucht, weshalb
dann auch der Ausgangszustand des Systems nicht der gleiche ist. Diese Unter-
schiede im Ausgangszustand fithren dann oft zu nicht auswertbaren und nicht
reproduzierbaren Ergebnissen. Zur Vermeidung dieser Fehlerquelle wurde die
Struktur der untersuchten Stoffe innerhalb einer Versuchsserie stets mit der
gleichen Schergeschwindigkeit D bis zur Quasigleichgewichtsscherspannung 7,
immer die gleiche Zeit lang, also zum gleichen MaBle beansprucht. Der Wert
7. wurde dann als erreicht betrachtet, wenn sich die Scherspannung lingere
Zeit hindurch nicht verénderte.

Das gleiche Ergebnis aller an thixotropen Proben durchgefithrten Unter-
suchungen ist, daB die Anderung von At infolge der Erhohung der Scherzeit
— also der zeitabhingige Prozel} der Strukturiinderung -— durch nachstehende
Gleichung beschrieben wird:

lgt=—DB- 47+ A4 1)

wobei ¢ die Beanspruchungszeit, B und 4 Konstanten und At die zu verschie-
denen Scherzeitpunkten gemessene Differenz zwischen den Quasigleichge-
wichts-Scherspannungen 7 und 7, bedeuten. (Definitionen von 7, 7, und 4z
gemidB Abb. 2.) Abb. 4 stellt als Beispiel die Ergebnisse der Untersuchungen
dar, die bei verschiedenen Temperaturen an Systemen von China Clay SPS
Kaolin mit 409, Trockensubstanzgehalt (die Menge des Dispergiermittels Na-
hexametaphosphat betrug 0,39 des Kaolingewichts) und abgebauter TSC-
Stidrke durchgefithrt wurden. Mit der Verlingerang der Scherzeit fillt 4z von
einem unter den gegebenen Bedingungen maximalen Wert bis Null. Wenn
A7 = 0, dann ist Ig ¢ = A. Nachdem im Falle Jv = 0 der Wert von 7 und 7,
gleich ist, ermoglicht die Gleichung (1) durch Berechnung oder auf graphischem
Wege die Bestimmung der zum Erreichen der Quasigleichgewichts-Scherspan-
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nung 7, notwendigen Gleichgewichtszeit und dadurch z. B. auch die Ermittlung
der zu den Untersuchungen erforderlichen minimalen Zeitdauer.

Das durch Gleichung (1) ausgedriickte Untersuchungsergebnis steht mit
den Feststellungen von GREEN und WELTMANN [4] im Einklang, die sich auf
die Konstante der Strukturverdnderung in der Zeit beziehen, die von ihnen als
der erste Koeffizient der Thixotropie bezeichnet wurde. Nach ihrer Gleichung

ist namlich

aUu .
= e+
di

BI

Ip = 20 Mipulen
0= 1142 sec”!

B

din
cm?

Ly
1y

[S RTINS VI
B g
o

Zusammensetzung:
China Clay

SPS 100 Gewichistaile

7S5C 30 —u—

1 2 3 455 810 2 3 456 8 w0° ¢
Abb. 4

wobei B’ den sogenannten ersten Koeffizienten der Thixotropie und U die
plastische Viskositdt bedeuten. Wird nun die Beziehung zwischen der plasti-
schen Viskositdt U und der Scherspannungsdifferenz At in Betracht gezogen,
dann wird die inhaltliche Identitéit der beiden Gleichungen offensichtlich. Der
Vorteil des Zusammenhanges (1) gegeniiber (2) besteht darin, daB er eine
Méglichkeit zur genauen Bestimmung von #, bietet.

Die auf Grund von Abbildung 4 graphisch bestimmten Gleichgewichts-
zeiten t, dndern sich in Abhingigkeit von der Temperatur linear, #, wird mit
zunehmender Temperatur kleiner (Abbildung 5). Bei etwa 72 °C wird der Wert
von f, gleich Null: bei dieser Temperatur ist daher zum FErreichen von v,
— unter den Versuchsbedingungen — keine Zeit mehr erforderlich, in dem
System ist keine Thixotropie mehr nachweisbar. Dieses Analysenergebnis von
f,-Werten stimmt mit den spiter beschriebenen, nach anderen Verfahren erhal-
tenen Ergebnissen gut iiberein.
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Bei den Untersuchungen wird festgestellt, dall der fiir die Regeneration
von thixotropen Systemen mit einer bei gleicher Schergeschwindigkeit D bis
zur gleichen Quasigleichgewichtsspannung 7, abgebauten Struktur kennzeich-
nende Wert A1, mit der Ruhezeit wichst und sich einem Grenzwert nihert.
Dies zeigt Abb. 6 an verschiedenen zusammengesetzten thixotropen Syste-
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men. Das Ansteigen von A7, deutet die Regeneration der thixotropen Struktur
an und der Grenzwert charakterisiert den Zustand vor der Spaltung. Beim
gegebenen System ist der mit der angewandten Schergeschwindigkeit erreich-
bare Wert von 7y im vollkommen abgebautem Zustand gleich Null, wihrend
der an dem System mit vollkommen regenerierter Struktur meBbare A7,
einen maximalen Wert besitzt (drmayx).

Auf Grund der Versuchskurven, die die }inderungen von A7, in Abh#ngig-
keit von der Zeit darstellen, wurde versucht, den Regenerationsprozefy durch
einen empirischen Zusammenhang anzunihern. Hierbei wurde festgestellt, daBl
der ProzeB an den untersuchten Systemen durch folgende Gleichung mit hin-
reichender Genauigkeit beschrieben werden kann:

Aty = Mg [1 — 67 1,] (3)

wobei A1, die nach der Zeit 1, meBbare und durch den Wert 7, — 7, = Jdz,
definierte Scherspannungsdifferenz, Adryac die die maximale — und gleich-
zeitig die vor dem Abbau vorhandene — »Festigkeits kennzeichnende Scher-
spannungsdifferenz der mit der gegebenen Schergeschwindigkeit D abgebauten
Struktur des Systems (Abb. 3), k hingegen die Konstante der Regenerations-
geschwindigkeit, eine Konstante mit der Dimension der Reziprokzeit, bedeuten.

Um festzustellen, ob mit der Gleichung (3) auch die Regeneration anderer
thixotropen Systeme beschrieben werden kann, sind weitere Untersuchungen
notwendig. Die allgemeine Giiltigkeit des Zusammenhanges (3) wiirde Moglich-
keiten zur weiteren, eingehenderen Untersuchung der Thixotropie und zur
genaueren Charakterisierung der thixotropen Systeme durch Adtma.x und
k bieten. .

Bei der Untersuchung von wilirigen Suspensionen verschiedener Konzen-
tration, die aufler dem zur vollkommenen Dispergierung der Teilchen not-
wendigen Dispergiermittel Na-hexametaphosphat ausschliefilich nur Kaolin
enthielten, wurde festgestellt, dafl die Thixotropie nur iiber einer bestimmten
Konzentration bemerkbar war. Die Thixotropie der ohne Dispergiermittel
bereits bei geringer Konzentration meist schon thixotropen Kaolinsuspension
wird durch das Dispergiermittel aufgehoben und kann nur iiber einer bestimm-
ten Konzentration wieder wahrgenommen werden. Abb. 7 veranschaulicht die
Untersuchungsergebnisse an Suspensionen, die gemiB der vorangegangenen
Mitteilung [1] aus Kaolin Typ China Clay SPS bereitet wurden, auf die Menge
der festen Phase hezogen 0.39, Natriumhexametaphosphat als Diespergier-
mittel enthielten, und mit einer Schergeschwindigkeit D = 441 s=* 20 Minu-
ten lang beansprucht, anschlieBend 15 Minuten lang abgestelit wurden. Die
Differenz der auf den Zeitpunkt ¢ = 0 bezogenen Scherspannung 7, und der
zum Ende der Untersuchung gemessenen Quasigleichgewichts-Scherspannung
7., also der Wert dt,, wird mit wachsender Konzentration der festen Phase
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hoher. Nur bei einer 55 gewichtsprozentigen (32,8 V9,) Konzentration der
Kaolinsuspension konnte wihrend der Untersuchungen bei der gewihlten
Scherung D eine Abweichung zwischen 7, und 7. festgestellt werden.

Bei der Untersuchung der Wirkung der abgebauten Stirke auf die Thixo-
tropie von Kaolinsuspensionen wurde festgestellt, daffi die abgebaute Stirke
die Ausbildung einer thixotropen Struktur begiinstigt. Aus den Ergebnissen
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-der vorangegangenen Untersuchung war feststellbar, dal z. B. die mit Di-
spergiermittel zubereitete willrige Suspension mit 40 gewichtsprozentigem
Kaolingehalt nicht thixotrop ist. Wird hingegen die Suspension mit einer ver-
hiltnisméfig geringen Menge abgebauter Stirke-Losung so zubereitet, dall der
‘Trockensubstanzgehalt des Systems, also die Gesamtmenge von abgebauter
Stiarke und Kaolin 40 Gewichtsprozent betrégt, dann wird das System thixo-
trop. Demnach tritt die Thixotropie in einem System mit einem Gesamttrok-
kensubstanzgehalt von 40 Gewichisprozent auch dann auf, wenn die Losung
der abgebauten Stiirke oder die wiilrige Kaolinsuspension getrennt nicht thixo-
trop sind. Das Auftreten der Thixotropie weist in Mischungen von getrennt
nicht thixotropen Systemen auf die intensive Wechselwirkung der Komponen-
ten hin, die eine zusammenhingende Struktur auszubilden vermogen.

Der fiir die Thixotropie kennzeichende Wert At, wichst in Systemen
mit gleichem Gesamttrockensubstanzgehalt mit der Zunahme der proportio-
nalen Menge der abgebauten Stirke (Abb. 8).
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Aus Abb. 8 geht auch hervor, daf mit der Verlingerung der Ruhezeiten
nicht nur die Werte von Aty, sondern auch die von 7, grofler werden. Die
Zunahme von 7, wird mit zunehmender Menge der abgebauten Stirke immer
stirker. Wihrend jedoch die Anderung von A7, nach den Untersuchungsergeb-
nissen — reversibel ist, d. h. daf} die wihrend der gleichen Behandlung des
Stoffes 6fters gemessenen A7,-Werte innerhalb der Versuchsfehlergrenze — bei
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Verwendung von verhidltnisméBig geringen Mengen abgebauter Stirke — eine

~ entsprechende ﬁbereinstimmung zeigten, erhohte sich der Wert von 7, mit
fortschreitender Zeit irreversibel. Die Versuchsergebnisse weisen daraufhin, daf
sich im System auch eine irreversible Anderung, wahrscheinlich eine Quellung,
abspielt. Da sich auch der Wert von 7, mit dem irreversiblen Anwachsen von
7. irreversibel erhéhte, kann das Wachstum von 7, in Abhingigkeit von der
Ruhezeit bei Systemen, die durch Quellen oder anders eine Neigung zu irre-
versiblen Anderungen zeigen, nicht als kennzeichnend fiir die Regeneration
der thixotropen Struktur betrachtet werden. Das geeignete Verfahren zum
Studieren der Thixotropie ist nach den vorliegenden Untersuchungen daher
das Verfolgen der Anderungen von A7, und nicht jener von 7.

4 Periodica Polytechnica Ch. 13/3
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Durch die Untersuchung von A1, bietet sich auch Gelegenheit zur Diffe-
renzierung der sich im System abspielenden reversiblen — also auf Thixotropie
hinweisenden —, wie auch der irreversiblen — also nicht von Thixotropie her-
rithrenden -— Strukturinderungen. Diese Unterscheidung ist jedoch nur
solange moglich, bis die irreversible Anderung verhiltnismiBig gering und
langsam ist. An Systemen n#mlich, die eine relativ betrichliche Menge abge-
bauter Stirke enthalten und rasch quellen, wurde beobachtet, daB die irrever-
sible Anderung bereits so umfangreich und schnell ist, daBl die Auswertung des
thixotropen Effektes unmoglich wird.
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3 100 - 30
100 A =20 Minuten
D=1142 577

50 4

80 Temperatur °C

Zur Klirung der Faktoren, die einen Einfluf} auf die Thixotropie der
verschiedenen Systeme ausiiben, wurde auch die Wirkung der Temperatur
untersucht. Dabei wurde die Anderung von Az, an Systemen mit gleicher
Zusammensetzung und gleichem Trockensubstanzgehalt bei unterschiedlichen
Temperaturen untersucht, die gleicherweise 20 Minuten bei einer Scherge-
schwindigkeit D = 1142 s~ beansprucht und anschliefend fiir 20 Minuten
abgestellt wurden. Es wurde festgestellt, dal der Wert st bei guter Ndherung
mit der Erhéhung der Temperatur linear kleiner wird. Bei Systemen mit
gleichem Trockensubstanzgehalt, doch unterschiedlicher Zusammensetzung
verringert sich der Wert von 7, bei gleicher Temperatur mit dem Gehalt an
abgebauter Stirke. Dementsprechend verdndert sich auch die Richtungs-
tangente der Geraden (Abb. 9). Die Geraden schneiden bei ca. 77°C die
Abszisse, was darauf verweist, daf} von dieser Temperatur ab unter den Ver-
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suchsbedingungen an den Systemen eine Thixotropie nicht mehr nachweishar
ist. (Aus der Untersuchung der Gleichgewichtszeiten ¢, ergab sich ungefihr
72.°C, was als eine befriedigende Ubercinstimmung betrachtet werden kann.)
Die Untersuchungen zeigten auch, daB der Temperatureffekt reversibel ist:
am gleichen Stoff, doch bei unterschiedlichen Temperaturen und bei gleicher
Vorbehandlung &fter wiederholte Untersuchungen ergaben — innerhalb der
Versuchsfehlergrenzen — gut iibereinstimmende Resultate.

Die Ergebnisse der Untersuchungen kénnen wie folgt zusammengefafit
werden:

1) Bei der Untersuchung von vollkommen dispergierte Teilchen enthal-
tenden wilirigen Kaolinsuspensionen wurde festgestellt, dafl iiber eine gewisse
Konzentration hinaus Thixotropie beobachtet werden kann.

2) Die Untersuchungen zeigten, dafl die als fiir die Thixotropie kenn-
zeichnend betrachtete Scherspannungsdifferenz At, mit der Erhshung der
Ruhezeit nach erfolgtem Strukturabbau zunimmt. Das Wachsen von 4ty in
Abhingigkeit von der Ruhezeit — das mit der Regeneration der Struktur im
Zusammenhang steht — wurde durch eine empirische Formel beschrieben.

3) Es wurde festgestellt, daB} an aus wilriger Kaolinsuspension und der
Losung von abgebauter Stirke zubereiteten, getrennt nicht thixotropen Sy-
stemen zusammen Thixotropie zu beobachten ist. Diese Erscheinung weist auf
eine intensive Wechselwirkung zwischen den Komponenten hin.

4) Bei der Untersuchung des Temperatureffektes an thixotropen Syste-
men, die Kaolin und abgebaute Stirke enthielten, wurde festgestellt, daf} sich
Aty mit der Temperaturzunahme linear verringert. Die Atp-Temperatur-
Diagramme von Systemen mit gleichem Trockensubstanzgehalt, doch unter-
schiedlicher Zusammensetzung wiesen darauf hin, daB} sich die Thixotropie
unter obigen Versuchsbedingungen an den untersuchten Systemen bei etwa
77 °C nicht mehr beobachten lieB. Dieser Wert zeigt eine gute Ubereinstim-
mung mit dem Wert, der aus den Gleichgewichtszeiten 7, errechnet werdenkann.

Es wurde festgestellt, daf} die Wirkung der Temperatur auf den thixo-
tropen Effekt im Untersuchungsbereich reversibel ist.

Zusammenfassung

An Kaolinsuspensionen, die mit Wasser bzw. der Lisung abgebauter Stirken ver-
schiedenen Typs angesetzt wurden, kann iiber einer gewissen Konzentration Thixotropie
wahrgenommen werden. Den auf Wirkung von Scherkriften zeitabhingig eintretenden Abbau
der Struktur thixotroper Suspensionen charakterisieren die Verfasser durch die Differenz /v
der bei bestimmter Schergeschwindigkeit gemessenen Anfangs- und Quasigleichgewichts-
scherspannungen 7 und 7,. Sie stellten fest, daB sich der Logarithmus von :I7 linear zur Scher-
zeit ¢ verringert.

Den RegenerationsprozeB der Struktur der durch Scherung abgebauten thixotropen
Suspension verfolgten die Verfasser durch die Beobachtung der zeitlichen Anderung der zu
verschiedenen Zeitpunkten t, wihrend des Ruhens ermittelten Scherspannungsdifferenz
Advy. Die Zunahme von <7 wurde in Abhingigkeit von der Ruhezeit t; durch eine empirische
Formel beschrieben.

4%
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Bei den untersuchten thixotropen Suspensionen nahm 7, linear zur Temperatur.
zunahme ab.

Im Laufe der Untersuchungen stellten die Verfasser fest, dal an aus wiBriger Kaolin-
suspension und der Losung abgebauter Stiirke zubereiteten, getrennt nicht thixotropen
Systemen in ihrer Mischung Thixotropie zu beobachten ist.
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