Materia migkka, Cwiczenia laboratoryjne,

version 08/01/2022 19:03:00, file: C:\SERP-Chem\experiments\doc\10_rheology_pl.doc

CWICZENIE 10

Reologiczne wtasciwosci roztworéw
polimeréw

Podstawowe pojecia: lepkosé, naprezenie $cinajace, szybkos$é scinania,
ptyny nienewtonowskie

Wstep

Lepkos¢ jest miarg oporow przeptywu ptynu i moze byé uwazana za tarcie wewngtrzne
powstajace w wyniku ruchu warstwy ptynu wzgledem innej warstwy. Jesli dwie
rownolegle warstwy ptynu o powierzchni 4, oddalone na odleglos¢ dx, poruszajg si¢ z
roznymi predkosciami v; i vz (vi-vo>=dv) pod wplywem sily stycznej F (see Fig.l),
wspotczynnik lepkosci dynamicznej # jest zdefiniowany nastepujgco:

F

-4
"_@ (1)

dx

gdzie dv/dx to gradient predkosci prostopadty do kierunku przeptywu (tutaj - szybkos¢
Scinania), podczas gdy sita na przypadajaca na jednostke powierzchni F/4 nazywana jest
napr¢zeniem $cinajacym.
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Rys. 1. Konstrukcja wprowadzajaca pojecie lepkosci

Zatem lepko$¢ mozna wyrazi¢ za pomocg napr¢zenia $cinajgcego 7 i szybkosci Scinania

¥
n=-— (2)
4

Ptyny mozna podzieli¢ na dwie kategorie: newtonowskie i nienewtonowskie. Plyny
newtonowskie to takie, ktore w danej temperaturze majg stalg lepkos¢, niezalezng od
przytozonego naprezenia $cinajacego (lub szybkosci $cinania). Ptyny, w ktérych lepkosc¢
zalezy od naprgzenia S$cinajacego, okreslane sg jako nienewtonowskie. Oprocz
zaleznoéci od naprezenia $cinajacego (lub szybkosci $cinania), lepko$¢ plynow
nienewtonowskich moze rowniez zaleze¢ od czasu, w ktorym pltyn byl poddany
napre¢zeniu $cinajgcemu, czasu relaksacji po poddaniu naprezeniom i od czestotliwosci
naprezen. W przypadku plynéow nienewtonowskich stosuje si¢ pojecie ,lepkosc
pozorna”, definiowana jako stosunek napr¢zenia $cinajgcego do szybkosci Scinania przy
danym napre¢zeniu Scinajacym lub szybkosci $cinania.

Zachowanie plynéw nienewtonowskich niezalezne od czasu mozna sklasyfikowaé
zgodnie z tabelg 1 (porownaj takze rys. 2).

Tabela 1. Gtéwne typy przeptywdw nienewtonowkich.

Przeptyw Przetyw dylatancyjny Przeptyw lepkoplastyczny




REOLOGICZNE WLASCIWOSCI ROZTWOROW POLIMEROW 3/39

pseudoplastyczny Binghama Cassona

ptyny zachowuja si¢ | zanim  pojawi  si¢

w sposob | gradient predkosci
newtonowski po ) )
lepko$¢ pozorna | lepko$¢ pozorna | przekroczeniu must zostac
zmniejsza si¢ wraz ze | wzrasta  wraz  ze | progowego $cinania | OS1agnieta - granica
wzrostem  szybkodci | wzrostem  szybkosci | (warto$ci plastycznosci (jak w
$cinania $cinania plastycznoéci) (ptyny pr'zypadku ptynow
nie plyng az nie Binghama), ' ale
osiagna granicy zaleznos’c" miedzy
plastycznosci) naprezeniem a
szybkoscia
deformacji nie jest
liniowa
Np. mokry piasek,
Np. farby, szampon, stezona zawiesina | Np. pasta do zgbow, krem do rak

ketchup skrobi

Gdy lepkos¢ ptynu zmienia si¢ w czasie, moze naleze¢ do jednego z rodzajow
przeptywow zawartych w tabeli 2:

Table 2. Rodzaje przeptywow zaleznych od czasu.

Przeptyw reopektyczny (lub
Przeptyw tiksotropowy
antytiksotropowy)*

lepko$¢ pozorna zmniejsza si¢ wraz z czasem lepkos¢ pozorna zwigksza sig wraz z czasem

dziatania naprezen dziatania naprezen

powszechne w przemysle spozywczym i

chemicznym (np. jogurt, farba) bardzo rzadki (np. gips rozrobiony z woda)

* czasami te terminy sg rozrdzniane?

! Jesli spadek lepko$ci pozornej jest nieodwracalny, zachowanie to jest czesto nazywane
zatamaniem $cinania (shear-break-down).
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Powyzsza klasyfikacja jest arbitralna — rzeczywisty uklad czesto wykazuje dwa
lub nawet wigcej typow nienewtonowskich zachowan.

Zachowanie nienewtonowskie odzwierciedla ztozono$¢ wewnetrznej struktury
ptynu. Takie zachowanie jest powszechnie obserwowane w ukladach materii
miekkiej, ktore sg czasami okreslane jako ,.ciecze ustrukturyzowane”, a ktérych
wlasciwosciami rzadzg stabe oddzialywania (tj. oddzialywania, ktérych skala
energii jest porownywalna do energii cieplnej) migdzy skladnikami. Przeptyw
zaburza te oddziatywania i — w rezultacie — ztozona struktur¢ molekularna lub
nanoskalowa.

Zmniejszanie si¢ lepkosci pozornej wraz z czasem dzialania naprezen
$cinajacych obserwuje si¢ czesciej niz jej wzrost.

W pierwszym przypadku moze pochodzi¢ z rozpadu struktury sieci molekularnej
lub z zmiany orientacji lub rozplatywania makroczasteczek pod wplywem
$cinania (ten ostatni przypadek zostanie omoéwiony szczegoétowo pozniej). W
drugim przypadku, mniej powszechny wzrost lepkosci przy $cinaniu mozna
przypisa¢, na przyktad, konwersji oddziatywan wewnatrzczgsteczkowych do
miedzyczasteczkowych w roztworach polimerdéw lub agregacji spowodowanej
tworzeniem wigzan indukowanych $cinaniem w st¢zonych zawiesinach (np.
flokulacja indukowana $cinaniem). Efekt ten moze to rdwniez by¢
spowodowany zakleszczaniem si¢ mocno wydluzonych czastek wskutek
obracania ich przez przeptyw $cinajacy.

2 Anty-tiksotropia (nazywana takze ujemng tiksotropig) — pod wptywem $cinania powstanie nie
istniejaca wczesniej struktura. Struktura ta znika po zaprzestaniu $cinania. Tak wigc ujemna
tiksotropia odnosi si¢ do wzrostu lepkosci w czasie tylko podczas $cinania, a wzrost ten jest
catkowicie odwracalny [3].

Reopeksja — w materiatach wykazujacych reopeksje podczas dostatecznie silnego S$cinania
zachodzi niszczenie struktury. Struktura ta odbudowuje si¢ szybciej przy bardzo niskich
szybko$ciach $cinania niz w stanie catkowitego spoczynku (materiaty tiksotropowe szybciej
odzyskuja swoja struktur¢ w spoczynku niz przy niskich szybko$ciach $cinania. Zatem niewielie
naprezenie $cinajace przyspiesza rekonstrukcje, ktora zachodzi takze bez $cinania, aczkolwiek
wolniej.
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Rys. 2. Klasyfikacja nienewtonowkich przeptywow niezaleznych od czasu.

W wigkszo$ci pltynow, ktéore wykazuja zachowanie zalezne od S$cinania,
obserwuje si¢ rowniez zalezno$¢ lepkosci od czasu trwania 1 historii $cinania.
Deformacja niszczy wewngtrzng strukture cieczy strukturalnej, a powrét do
struktury wymaga czasu, co powoduje przejawianie si¢ efektu tiksotropowego
lub anty-tiksotropowego. Istnieja rowniez przypadki, w ktérych zerwanie wigzan
jest nicodwracalne, tak jak w zelach polimerowych. Tutaj lepkos$¢ nie powrdci
po usunigciu naprezen. Istniejg jeszcze inne uklady, takie jak ciekle krysztaty, w
ktorych struktura nie rozpada si¢ nicodwracalnie, ale czas regeneracji jest bardzo
dlugi. W tym przypadku rowniez zmiana struktury bedzie w zasadzie
nieodwracalna.

Znanych jest wiele matematycznych modeli  przeplywu  pltyndéw
nienewtonowskich. Modele te wigza napre¢zenie §cinajgce ptynu z szybko$ciag
$cinania. Jednym z najcze¢$ciej stosowanych modeli jest model ,,Ostwalda de
Weale” lub model prawa potegowego, opisany rownaniem (3):
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t=ky" 3)

gdzie x 1 n sg parametrami empirycznymi zaleznymi od wlasciwosci ptynu i
temperatury. Stala k jest miarg konsystencji ptynu: im wyzsze «, tym bardziej
lepki ptyn. Wyktadnik n (czesto okreslany jako kryterium przeptywu) jest miarg
stopnia zachowania nienewtonowskiego: im wigksze odchylenie od jednosci,
tym wyrazniejsze sa nienewtonowskie wilasciwosci ptynu. Pozorna lepkosé
ptynu moze by¢ wyrazona zalezno$cia potegowa:

n=x 7}'1_1 (4)

Dla ptynu pseudoplastycznego n < 1, natomiast n > 1 dla dylatancyjnego. Gdy »
= 1, rbwnanie (4) sprowadza si¢ do przypadku ptynu newtonowskiego.

Jedng z wad modelu potggowego jest to, ze nie opisuje on lepkosci wielu
ptynéw nienewtonowskich (np. zawiesin lub roztworé6w polimeréw) w
obszarach bardzo niskich i bardzo wysokich szybkosci lub naprezen $cinania,
gdzie lepko$¢ przyjmuje graniczne stale wartosci przy niskich i wysokich
szybkosciach §cinania. Rownania przewidujace taki ksztalt krzywej reologicznej
wymagaja co najmniej czterech parametréw. Jednym z takich jest rownanie
Crossa:

n-n. _ 1
n0~Nw 1+Ky"

)

where 770 and 7. sg asymptotycznymi warto$ciami lepkosci odpowiednio przy
bardzo matych i bardzo wysokich szybkosciach §cinania, K 1 n to dwa inne
parametry modelu. W obszarze posrednim, gdzie n<<mno i 17>>1. rownanie (5)
upraszcza si¢ do postaci ,,prawa potggowego”.

Jednym z najprostszych modeli lepkoplastycznych jest model plastyczny
Binghama. Idealnym materiatem Binghama jest elastyczne uktad zachowujacy
si¢ jak ciato state przy niskich warto$ciach naprezenia $cinajacego i jak plyn
newtonowski powyzej warto$ci krytycznej zwanej granica plastyczno$ci
Binghama. Zwigzek mi¢dzy naprezeniem $cinajacym a szybko$cia §cinania ma
postac:

T=Kkgy+ty, gdy v27, i y=0, gdy r<7, (6)

gdzie kg 1 7y sg statymi interpretowanymi odpowiednio jako lepko$¢ plastyczna i
granica plastycznosci.
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Jednak model plastyczny Binghama nie jest w stanie poradzi¢ sobie z
charakterystyka  spadku lepkosci pozornej przy Scinaniu  plyndéw
nienewtonowskich. Model Cassona uwzglednia zaréwno granic¢ plastycznosci,
jak 1 zachowanie przy $cinaniu:

V=« y+.iry gdy t27,iy=0gdy <7, 7<7 7
c y y y y (7

gdzie kc jest pewng stalg.

Model Herschela-Bulkleya, zwany takze uogolnionym réwnaniem potegowym,
rozszerza prosty model potggowy o granice plastycznos$ci i pseudoplastycznosé
W nastgpujacy sposob:

T:K7”+Ty,gdy t2r,iy=0,gdy <7, (8)

gdzie x 1 n sa stalymi modelu. Glowng zaleta uogdlnionego rownania
potegowego jest jego stosowalnos¢ do duzej liczby ptynéw nienewtonowskich w
szerokim zakresie szybkosci $cinania.

Istnieje wiele réznych metod i technik pomiaru lepkosci ptyndow i dostepnych
jest wiele roznych typow przyrzadow komercyjnych (wiskozymetry i reometry).
Pomiary reologiczne sg czg¢sto wykonywane w reometrach rotacyjnych, w
ktorych badany materiat jest odksztalcany pomiedzy dwoma wspoétosiowymi
cylindrami, stozkami, ptytami lub stozkiem i ptyta. Wigkszo$¢ instrumentdéw
dziala na zasadzie obrotu wzgledem wspdlnej osi centralnej. Urzadzenia
pomiarowe z systemem wspotosiowych cylindrow mozna podzieli¢c na dwie
glowne kategorie, w zaleznosci od tego, czy obraca si¢ cylinder wewnetrzny czy
zewngetrzny, znane odpowiednio jako system Searle 1 Couette. Przyrzady
obrotowe moga pracowac¢ w trybie stalego $cinania (stala predkos¢ katowa) lub
oscylacyjnym (dynamicznym). Niektore instrumenty dziataja w trybie
kontrolowanego naprg¢zenia, inne — przy kontrolowanej szybkosci Scinania.

Dodatki polimerowe sg szeroko stosowane do modyfikacji wilasciwosci
reologicznych roztworéow w wielu réznych zastosowaniach przemystowych (np.
w przemys$le spozywczym 1 farmaceutycznym jako zageszczacze, Srodki
wiazace lub zwilzajace; w produkcji tabletek, w srodkach smarnych do poprawy
wskaznika lepkosci olejow silnikowych; w przemyshi naftowego w celu
zmniejszenia oporow przeptywu lepkiego, w zaktadach uzdatniania wody do
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oczyszczania §ciekoOw oraz w wielu innych dziedzinach). Jednym z najszerzej
stosowanych polimerow jest poliakrylamid (PAAm), syntetyczny, rozpuszczalny
w wodzie polimer pochodzacy od monomeru akryloamidowego. PAAm jest
szeroko stosowany w takich dziedzinach, jak kondycjonowanie gleby,
przetwarzanie masy papierniczej, oczyszczanie S$ciekow 1 przetworstwo
mineratéw. Jednym z waznych zastosowan PAAm jest zwigkszony odzysk ropy,
gdzie wodne roztwory PAAm o wysokiej lepkosci sa pompowane do szybow
naftowych. Srednia masa czasteczkowa komercyjnego PAAm waha si¢ w
przyblizeniu od 1-10° do 15-10° D.

Sposéb przeptywu cieczy zawierajagcych polimer rézni si¢ znacznie od
zachowania prostych cieczy. W roztworze makroczgsteczki mogg przybieraé
rozne ksztalty, w zaleznoSci od charakteru tancucha i ich interakcji z
rozpuszczalnikiem. Réznice te znajduja odzwierciedlenie w lepkosci 1 innych
wlasciwosciach reologicznych. W odpowiedzi na deformacj¢ czasteczka
polimeru moze zmieni¢ zaréwno swoj ksztalt, jak i orientacjg.

Dla ilustracji rozwazmy zachowanie przepltywu roztwordw liniowego
homopolimeru, takiego jak PAAm. W dobrych rozpuszczalnikach tancuchy
polimerowe peczniejg i przybieraja ksztalt klebka. W przypadku braku
przeptywu poszczegdlne kigbki przyjmuja konformacje rownowagows. Podczas
$cinania rozpuszczalnik moze przeptywac przez kigbki, przez co kazdy segment
polimeru moze do$wiadczaé oporu tarcia powodujacego zaburzenie konformacji
kigbka. Lancuchy beda probowaly przeorganizowaé si¢ poprzez dyfuzje, aby
odzyska¢ konformacj¢ rownowagows. Przy niskich szybkosciach $cinania ruchy
Browna sg wystarczajaco silne, aby zrownowazy¢ sity deformujgce (lub innymi
stowy, czas relaksacji struktury kigbka jest malty w poréwnaniu z odwrotnoscia
szybkosci deformacji (wielko$¢ ta ma wymiar czasu), a lepko$¢ roztworu
pozostaje stata. Wraz ze wzrostem szybkosci Scinania odwrotno$¢ szybkosci
Scinania staje si¢ krotsza niz czas relaksacji, co oznacza, ze makroczasteczki
pozostaja w formie odksztalconej, co prowadzi do mniejszego rozpraszania
energii, a w konsekwencji do mniejszej lepkosci. Wraz ze wzrostem szybkosci
$cinania kigbki mogg rozwing¢ si¢ w struktury podobne do strun ustawionych
rownolegle do kierunku przeptywu. W rezultacie, powyzej pewnej wartoSci
szybkosci $cinania, lepko$¢ rozcienczonego roztworu polimeru pozostaje stala
(tj. nie zmienia si¢ wraz ze wzrostem szybkos$ci Scinania).

Opisany powyzej wplyw $cinania na konformacj¢ i1 dynamikg czgsteczek
polimeru dotyczy tylko roztworow rozcienczonych, ktorych reologia zalezy
wylacznie od dynamiki poszczegdlnych tancuchdéw i liczby tancuchow (czyli
stezenia) w ukladzie.
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log(Viscosity)
N .
=

Moo —

74 n
log(shear rate)

Rys. 3. Krzywa plynigcia dla roztworu polimeru przedstawiajaca trzy obszary struktur
makroczasteczek.

W stezonych roztworach polimerow liniowych kigbki polimerowe sa ze soba
silnie splatane (patrz Rys. 3). Splatania ograniczajg ruch segmentow polimeru, a
zatem wydluzg czas relaksacji. Aby nastapit przeptyw, lancuchy musza si¢
rozplatac. Wymaga to stosunkowo duzego rozproszenia energii, ktore jest
mierzone makroskopowo jako wysoka lepko$¢. Poniewaz liczba splatan silnie
wzrasta wraz ze st¢zeniem polimeru, a przy stalym stgzeniu masowym wraz z
dhugoscia tancucha, wyjasnia to jakoSciowo silng zaleznos¢ lepkosci od stezenia
1 masy czasteczkowej. Przy niskich szybkosciach §cinania i warunkach stanu
stacjonarnego, w jednostce czasu w wyniku ruchu Browna powstanie tyle
splatan, ile ulega rozplataniu, a zatem uklad zachowuje si¢ jak ptyny
newtonowskie (pierwsze plateau newtonowskie, rys. 3). Wraz ze wzrostem
szybkosci $cinania zwigksza si¢ szybko$¢ rozplatywania, a powyzej pewnej
szybkos$ci $cinania nie mozna juz tego kompensowac tego procesu. Powstaje
nowy stan ustalony, w ktorym liczba splatan mi¢dzy czgsteczkami polimeru jest
mnigjsza. Oznacza to, ze aby zaszlo dalsze Scinanie, mniej splatan musi zostaé
poluzowanych, co skutkuje nizszym rozpraszaniem energii, a tym samym nizsza
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pozorng lepkoscig. Przy duzych szybkosciach S$cinania czas potrzebny na
tworzenie splatan staje si¢ zbyt krotki, a gdy szybko$¢ $cinania osigga Iub
przekracza pewna wartos$¢, czasteczki polimeru pozostaja calkowicie rozplatane.
Woweczas lepko$¢ ponownie staje si¢ stata. Obszar ten nazywany jest drugim
plateau newtonowskim (rys. 3). Poniewaz czas relaksacji zmniejsza si¢ wraz z
lepkoscia, a takze ze stezeniem polimeru, najnizsza warto$¢ szybkosci $cinania,
przy ktorej wystepuje drugie plateau, bedzie wzrasta¢ wraz ze zmniejszaniem si¢
stezenia polimeru.

Jesli rozplatywanie i ponowne tworzenie splgtan zajmuje troche czasu, mozna
zaobserwowac tiksotropowe zachowanie stezonego roztworu polimeru.

Czes¢ praktyczna

Celem eksperymentu jest zbadanie przeplywu roztworéw PAAm o réznych
stezeniach. W tym celu nalezy okresli¢ zalezno$ci migdzy lepkoscia roztworu a
szybkos$cig $cinania. Nalezy zbada¢ ewentualng zaleznos¢ lepkosci roztworu od
czasu $cinania przy co najmniej dwoch réznych szybkosciach $cinania®.

Odczynniki i aparatura

e PAAm (Aldrich, masa czgsteczkowa 5-10° D) rozpuszczony w mieszaninie
wody i gliceryny w stosunku masowym 1/1. Stezenie polimeru w zakresie 0,1 -
2,5% wagowych (Poniewaz polimery o bardzo duzych masach czasteczkowych

3 Nalezy pamietaé, ze lepko$é ptynu tiksotropowego jest funkcja nie tylko naprezenia
Scinajgcego, ale takze wczesniejszej historii ruchu w ptynie.
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rozpuszczajg sie wolno, roztwory PAAm nalezy przygotowac z przynajmniej
dwutygodniowym wyprzedzeniem.

e Wiskozymetr rotacyjny Fungilab S.A., model Expert L PPR wyposazony w
adapter APM/B lub podobny. Adapter ten, dzieki cylindrycznemu ksztattowi
pozwala na pomiar wyznaczanie zardwno szybkosci Scinania i naprezenia
$cinajacego. Potrzebna jest tylko niewielka ilo$¢ probki.

Pomiar lepkosci pozornej | naprezenia scinajacego

I. Montaz adapteru o matej pojemnosci

Adapter dla matej probki sktada si¢ cylindrycznego pojemnika komory probki,
szyny mocujacej, dwoch $rub mocujacych, korka dolnego z czujnikiem
temperatury, korka gornego, haczyka i gwintu oraz 3 wrzecion wspotosiowych
(TLS, TL6, TL7). Zastosowany w eksperymencie adapter APM/B bez plaszcza
cyrkulacyjnego umozliwia kontrolg¢ temperatury poprzez zanurzenie komory
pomiarowej w kapieli termostatycznej (jak pokazano na rys.4).
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Rys. 4. Zdjecie po lewej: zmontowany adapter matej objetosci APM/B. Zdjecie po prawej: APM/B
zanurzony w kapieli termostatyczne;j.

Zmontuj adapter matej objetosci zgodnie z instrukcjami podanymi ponizej (patrz
rowniez rys. 5, ktory wyjasnia montaz adaptera APM/B i jego podiaczenie do
wiskozymetru):

(0]

Sprawdz, czy wiskozymetr cyfrowy jest prawidlowo przymocowany do
podstawy

o Przymocuj szyn¢ mocujgca do korpusu wiskozymetru

o

Napelnij komorg probki odpowiednig objetoscig roztworu polimeru (zgodnie
z Tabelg 3) za pomocag automatycznej pipety. Uwazaj, aby podczas tego
procesu nie wprowadzi¢ pecherzykow powietrza

(0]

Wybierz odpowiednie wrzeciono i wtdz do roztworu.
o Przymocuj komorg prébki do szyny mocujacej

o Polacz czujnik temperatury komory probki z wiskozymetrem (gniazdo
znajduje si¢ z tylu wiskozymetru)

(0]

Przytrzymaj ztacze wrzeciona i zawies je na haku.
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Drugi koniec haka nalezy potaczy¢ z osig wiskozymetru.

o Podlacz wrzeciono do osi wiskozymetru. Stosowany wiskozymetr jest
wyposazony w system PPR (Push, Plug and Play). Zgodnie z tym systemem
wrzeciono nalezy zamocowaé w trzech nastgpujacych krokach (patrz rys.6):

Krok 1: Przytrzymujgc wrzeciono popchnij w goére glowng o$

Krok 2: Stale naciskajac na o$ podlacz wrzeciono

W16z wrzeciono do roztworu.

Krok 3: Zwolnij 0§ gléwna, a wrzeciono zostanie caltkowicie potaczone

o Sprawdz poziom roztworu. Powinien znajdowa¢ si¢ mniej wigcej posrodku
stozka nad wrzecionem.

o Umie$¢ gérny korek na komorze probki.

o Odlacz wrzeciono przed uruchomieniem autotestu i podtacz ponownie przed
pomiarem.

Tabela 3. Cechy wrzecion i objetosci probek zalezne od typu wrzeciona

Wrzeciono Szybkos¢ Scinania [s1] *) Objetos¢ probki [ml]
TL5 1,32 x RPM 8,0
TL6 0,34 x RPM 10,0
TL7 0,28 x RPM 11,5

*) Szybko$¢ scinania jest obliczana dla cieczy newtonowskich.
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Rys. 5. Czgsci adapteru APM/B

Rys. 6. Montaz adapteru do systemu PPR.

liquid level —{=Fi-
spindle —. |

sample —
conktainer

Fig.7. Prawidtowo napelniona komora adapteru APM/B.

o W celu wymiany wrzeciona lub probki nalezy usunaé stare wrzeciono
odczepiajac haczyk od wiskozymetru i powoli opusci¢ wrzeciono do
pojemnika na probke. Nastepnie odiaczy¢ pojemnik na probke i ostroznie
wyjac wrzeciono. Zaréwno wrzeciono, jak i pojemnik na probki nalezy umy¢
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ciepla woda, a nastepnie osuszy¢ za pomocg bibuty filtracyjnej (lub recznika
papierowego).

Il. Pomiar

e Wypoziomuj wiskozymetr uzywajac pecherzykowej poziomicy na
instrumencie (w tym celu uzyj $rub regulacyjnych podstawy).

e Sprawdz, czy kabel zasilajacy jest podlaczony do urzadzenia i do zasilania.
Sprawdz réwniez potaczenie migdzy instrumentem a komputerem.

o Wilacz przetagcznik z tylu wiskozymetru. Instrument wyda sygnat
dzwigkowy, wskazujac, ze zostal uruchomiony i pokaze nastgpujacy ekran:

FUNGILAB S.A
V.1.0
EXPERT SERIES
English

e Uruchom Autotest. Menu Test-run umozliwia weryfikacje dziatania
wiskozymetru w sposob umozliwiajagcy wykrycie awarii silnika w prosty i
praktyczny sposob. Na ekranie pojawi si¢ nastepujacy komunikat:

AUTOTEST
Remove the

Spindle and
press <ENTER>

BARDZO WAZNE: Test-run nalezy przeprowadzi¢ bez wrzeciona. W
przypadku pomyslnego sprawdzenia, urzadzenie wyda sygnal dzwickowy po
zakonczeniu 1 pojawi si¢ nastgpujace menu gtdowne:
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> Instrument Setup

Measurements
Test profiles
Programming
Options

e Ponownie przymocuj wrzeciono do wiskozymetru.

e Na ekranie menu gtdéwnego, z kursorem ,,>” przy polu ,,Options”, naci$nij
dwukrotnie klawisz ,,ENTER”, aby wybra¢ t¢ opcjg, co pozwoli na aktywacje
rejestracji wynikow eksperymentu. Zostaniesz przekierowany do nastgpujacego
ekranu:

----- File------
Mode OFF
Ini. 00h 00m 00s

End 00h 00m 00s
Inc 00h 00m 00s

Tryb domyslny to ‘OFF’. Aby aktywowaé rejestracje uzyj klawiszy kursora
‘A’ Iub ‘¥’ aby ja wlaczy¢ ‘ON’. Gdy pole jest aktywne, mozesz wybierac
pozostate pola, przechodzac od jednego do drugiego za pomocg klawisza ,,»>”.

Aby zmodyfikowa¢ wybrane pole, naci$nij ,,ENTER”. Wybrane pole bedzie
miga¢ na ckranie do czasu jego modyfikacji, Zmien ustawienie uzywajac
klawiatury numerycznej i wprowadzajac w ten sposob zgdane wartoSci w
miejsca poszczegblnych cyfr. Po wprowadzeniu cyfry program automatycznie
przejdzie do nastepnej cyfry. Aby zapisaé zmiany, nacis$nij ,,ENTER”, co
spowoduje odznaczenie pola i zapisanie wprowadzonych warto$ci. (Uwaga:
Klawisze wyjscia ,, MEM/CLEAR” i klawisz ,, €” przeniosa ci¢ odpowiednio do
ekranu menu gtownego lub do poprzedniego ekranu. Po naci$nieciu klawisza
-MEM/CLEAR” ostatnio wprowadzone zmiany nie zostang zapisane).

@

+¢ Ini: czas rozpoczecia zapisu wynikow (np. 00:00:00)

+ End: czas zakonczenia zapisu wynikéw (np. 05:00:00)
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% Inc: odstgpy czasu w ktorych rejestrowane sa aktualne wartosci
pomiarowe

W celu prawidtowego doboru ustawien skonsultuj si¢ z asystentem.

e Nastgpnie po powrocie do ekranu gléwnego menu mozna rozpoczaé
konfiguracj¢ pomiaru. Po wybraniu pola ,Measurements”, a nastepnie
naci$nigciu ,,ENTER” zostaniesz przeniesiony do ekranu:

----Measurement Conf.----
SP: L1 RPM:100.0

d: 1.0000 g/cm3

Max: 60.0

Do poruszania si¢ po polach uzywaj klawisza ‘»’. Za pomocag klawisza
‘ENTER’, ‘A’ 1 ‘¥’ mozesz przejs¢ do edycji kazdego z pol. Przyjrzyjmy si¢
najpierw, co reprezentuje kazde pole i jak je zmodyfikowaé

+ SP: wrzeciono uzywane do eksperymentu
+ RPM: szybkos¢ robocza
« d: gestosé probki

« Max: Maksymalna lepko$¢ mierzalna przy pomocy wybranego
wrzeciona i szybko$ci robocze;j.

Pole SP wraz z wybrang szybko$cig okreslajg maksymalng i minimalng wartos$¢
lepkosci, a takze mozliwo$¢ pomiaru naprezenia $cinajacego. Przy wymianie
wrzeciona nalezy rowniez zmodyfikowac pole SP. W tym celu nalezy je wybrac
klawiszem ‘ENTER’. Ekran pokaze tylko te wrzeiona, ktore sa kompatybilne z
modelem wiskozymetru. Naciskajac ‘ENTER’ i klawisz ‘2 M2’ wybieramy
grupe wrzecion TL.

Pole RPM (liczba obrotéw na minutg) pokazuje szybkos$C, przy ktorej beda
prowadzone pomiary. Seria EXPERT obejmuje 54 pre-definiowane szybkosci:
0.01, 0.03, 0.05, 0.07, 0.09, 0.1, 0.2, 0.3, 0.4, 0.5, 0.6, 0.7, 0.8, 0.9, 1, 1.1, 1.2,
1.4,1.5,1.8,2,25,3,4,5,6,7.5, 8, 10, 12, 15, 17, 20, 22, 25, 30, 35, 40, 45,
50, 60, 70, 75, 80, 90, 100, 105, 120, 135, 140, 150, 160, 180, 200 RPM.
Lepko$¢ plynu i uzywane wrzeciono okreslaja rzeczywiscie dostepny zakres
szybkosci (patrz tabele 8 do 18 instrukcji obstugi). Szybko$§¢ mozna
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modyfikowaé: po wybraniu odpowiedniego pola za pomocg klawisza ‘P’
mozna poruszac si¢ po wstepnie ustalonej licie szybkosci za pomocg klawiszy
‘A’ 1V’ W celu modyfikacji wybranej szybkosci nacisnij klawisz ‘P’ aby
zmieni¢ wartosc.

Pole ‘d’ (density): W tym polu mozna wprowadzi¢ gestos¢ mierzonego ptynu.
UWAGA: Jesli zmodyfikujemy to pole, wiskozymetr bedzie podawat wartoSci
lepkosci kinematycznej w ¢St (centyStokesach) natomiast, gdy zachowasz
domyslng warto$¢ gestosci, pomiary bedg prowadzone w cP (centyPuazach), P
(Puazach) lub mPa's, Pa's (a wigc pomiar bedzie dotyczyt lepkosci
dynamicznej).

e Nacisniecie klawisza ‘ON’ po wprowadzeniu parametrow pomiaru do
wiskozymetru spowoduje start ruchu wrzeciona co oznacza, ze urzadzenie jest
gotowe do rozpoczgcia zbierania danych. UWAGA: Jezeli po potwierdzeniu
warto$ci wszystkich pdl naci$niesz klawisz ‘MEM/CLEAR’ (zamiast klawisza
“ON”), powro6cisz do ekranu glownego menu, tracagc wprowadzong konfiguracje
pomiaru. Jesli naci$niesz klawisz ‘ €, stracisz rowniez wprowadzone wartosci [
pwrocisz do ekranu gtownego menu). Po nacisnigciu klawisza ‘ON’ uzyskuje sig¢
dostep do ekranu:

------ Measuring------
SP: L1 RPM:100.0
V: 30.4cP
50.1 % T: 25.1°C

W miarg jak instrument zbiera dane o lepkosci (jeden zestaw wynikow na kazdy
obrét wrzeciona), informacje na ckranie bedg aktualizowane. Na ekranie
zobaczysz

* 0

» SP: biezace wrzeciono (wybrane wczesniej).

7
0‘0

RPM: szybkos¢ robocza (wybrana wczesniej).

* 0

» V: lepko$¢é. Wartos¢ wyrazona w cP lub mPa-s albo ¢St (w przypadku
wprowadzenia ggsto$ci innej niz domysina).

*  %: procent zakresu mierzonej skali.

* 0

>

» T:temperatura probki (°C lub °F).

L)
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UWAGA: Pole predkosci bedzie migotaé, dopoki predkos¢ silnika nie
ustabilizuje sig.

UWAGA: W zalezno$ci od wybranej predkosci, mozliwe jest, ze pojawienie si¢
odczytu predkosci zajmie kilka sekund lub minut. Wazne jest, aby wiskozymetr
wykonal co najmniej pig¢ obrotow (co odpowiada pigciu pomiarom) przed
uznaniem pomiarow za prawidtowe, poniewaz urzadzenie potrzebuje tego czasu,
aby si¢ ustabilizowaé. Wazne jest rowniez, aby bra¢ pod uwage tylko wyniki
stabilnej probki.

Oprocz wizualizacji pomiardw wykonanych na probce, uzytkownik moze
rowniez wykonywaé inne czynno$ci z poziomu ekranu.

Za pomoca klawiszy ,,A” i, ¥” mozna zwigkszy¢ lub zmniejszy¢ predkosé
obrotowa wrzeciona (RPM). Kiedy naci$niesz jeden z tych dwoch klawiszy,
predkos¢ obrotowa odpowiednio wzrasta lub maleje w stosunku do poprzedniej
predkosci. W ten sposéb mozemy wygodnie modyfikowac szybko$¢ obrotu bez
konieczno$ci wychodzenia z ekranu pomiaru. Po dokonaniu zmiany predkosci
pole zacznie ponownie migac¢, az predko$¢ silnika si¢ ustabilizuje.

WAZNE: Gdy procent skali podstawowej jest nizszy niz 15% lub wyzszy niz
100%, pomiaru nie mozna uzna¢ za prawidtowy, a urzadzenie wyda dzwigk
ostrzegawczy przy kazdym obrocie wykonanym w tych okolicznosciach.

Za pomocg klawisza ,,ON” mozna zatrzymac¢ lub uruchomi¢ silnik, co pozwala
na chwilowe przerwy w eksperymencie. Kolejne naci$nigcie przycisku
-MEM/CLEAR” spowoduje przerwanie pomiaru i powrot do gtownego ekranu,
natomiast ponowne nacis$nigcie przycisku ,,ON” spowoduje wznowienie
pomiardéw z tg sama konfiguracja.

* Okreslanie szybkoSci $cinania 1 naprezenia S$cinajgcego: Po nacis$nigciu
LENTER?” na gléwnym ekranie pomiarowym, pojawi si¢ nastgpujacy ekran:

------ Measuring------
SP: TL7  RPM:100.0
SR: 20124
S5: 117.7

505 % T:25.19C

Naciskajac klawisz ,,ON”, zatrzymujemy silnik, a naciskajac go ponownie,
rozpoczynamy seri¢ pomiard6w na powrot (w ten sam sposob, jak opisano
weczesniej). Pola, ktore tutaj widzimy to:
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+ SP: biezgce wrzeciono

+ RPM: szybkos¢ robocza

% SR: szybko$¢ $cinania

+ SS: naprezenie Scinajgce

¢ %: procent zakresu mierzonej skali

¢ T:temperatura probki (°C lub °F).

lll. Transfer danych z lepkosciomierza do komputera PC

Aplikacja Datalogger (dostarczona przez producenta wiskozymetru) umozliwia
transfer danych z pliku zapisanego w wiskozymetrze do komputera PC, przy
zatozeniu, Ze ten ostatni dysponuje odpowiednig konfiguracjg wejscia/wyjscia.
Po odebraniu danych program utworzy plik zgodny z Microsoft Excel
zawierajacy odebrane dane.

WAZNE: W celu pomys$lnego przeniesienia danych z wiskozymetru do
komputera nalezy zatrzymac obrot wrzeciona i klawiszem €’ przej$¢ do ekranu
menu gltownego. Nalezy przenies¢ dane po kazdej modyfikacji parametréw
pomiarowych.

Po starcie programu Datalogger zobaczysz nastepujgce okno:
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Data Logger. BETA vCLI 1.00 I

Output File Mame (Excel format):

| Browse l
|EDM2

Sion I Close I

Na pierwszym zrzucie ekranu wida¢ rozne kontrolki i linie edycji. Zaczynajac
od gory widoczna jest linia edycji, w ktorej nalezy wpisa¢ nazwe pliku, w
ktorym zostang zapisane dane z wiskozymetru. Konieczne jest wprowadzenie
penej $ciezki do pliku (lun plik zostanie zapisany w katalogu biezacym). Plik
powinien mie¢ rozszerzenie .xIs.

Jesli cheesz zobaczy¢ standardowe okno wyboru miegjsca zapisu i nazwy pliku,
kliknij przycisk ,,Bowse” na dole. Je§li wybierzesz nazwe pliku w tym oknie,
rozszerzenie *.xIs zostanie dodane automatycznie.

Buscar en: I*:\f Mis documentos j gl

1 Mis imagenes
Datal

MNombre de archivo: ] Abrir I
Tipo de archivos: lExceI files{*.xls) LI Cancelar |

Po wybraniu $ciezki dostgpu i nazwy pliku z danymi, ktérych chcesz uzyé,
bedziesz musiat wybra¢ port komunikacyjny, przez ktory nawigzesz potaczenie.
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Data Logger. BETA vCLI 1.00

Output File Mame (Excel format]:
IC:\M is documentosiDatal.xls

Download from device Stop Close

Po wybraniu portu, ktérego chcesz uzy¢, mozesz przystapi¢c do pobierania
informacji z wiskozymetru. Musisz nacisna¢ przycisk ,,Download from device”.
Pojawig si¢ wtedy informacje o postgpie procesu importu.

Pierwsze komunikaty wskazuja stan potaczenia, port i predko$¢ przesylania

danych.
Data Logger. BETA vCLI 1.00

Output File Mame (Excel format]:
lC:\Mis documentos\Datal xls Browse I

Connecting to ViscoElite...
Using COM1, 9600 bauds.

COM2

D ownload from device I Stop [Elose

Jesli potaczenie nie jest zadowalajace, mozna przerwac transmisj¢ przyciskiem
‘Stop’. Wowczas, okno powraca do stanu poczgtkowego. Wyswietlana jest
informacja o przerwaniu transmisji danych.
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Data Logger. BETA vCLI 1.00

[ documentosi\Datal.xls

Connecting to ViscoElite... COM1
Using COM1, 3600 bauds.
Download aborted.

I Slop:

W  przypadku zadowalajacego potgczenia, program pobierze dane z
wiskozymetru i utworzy plik z wynikami o zadanej nazwie i we wskazanym
katalogu.

Data Logger. BETA vCLI 1.00

D e
LiUWseE.

AN RRNRRNNRRERERER

Wownlaad e device:
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Data Logger. BETA vCLI 1.00

Output File Name [Excel format):

IC:‘\Mis documentoshdatal xls Browse I

Connecting to ViscoElite. .. m
Using COM1, 9600 bauds. COM2
End of download.

Excel file generated.

Analiza wynikéw

. Wykresl lepkos¢ pozorng roztworu polimeru jako funkcje czasu
$cinania. Poréwnaj zaleznosci dla réznych szybkos$ci Scinania.

o Wykresl lepkos$¢ pozorng badanego roztworu polimeru jako funkcje
szybkosci $cinania.

e Do opisu zachowania przepltywu ptynow stosowane sg réozne modele. Jesli
uda si¢ dopasowac model do zestawu danych eksperymentalnych, mozna na jego
podstawie przewidzie¢ zachowanie przeplywu w zakresie szerszym niz zakres
eksperymentalny. Liczba dowolnych parametrow modeli, a takze ich
przewidywalno$¢ jest roézna. Na przyklad, niektore modele sa bardziej
odpowiednie dla roztworow polimeréw o szerokim rozktadzie MW (stopniowe
przejscie z plateau newtonowskiego do obszaru spadku lepkosci przy $cinaniu),
a niektore dla polimerow o waskim rozktadzie MW (ostre przejScie migdzy
obszarami newtonowskimi i nienewtonowskimi).

Model Ostwalda de Weale'a (model prawa potggowego), dany rownaniem 4, jest
najprostszym modelem wymagajacym dwoch parametréw dopasowania: x 1 n.
Model ten jest w stanie opisa¢ tylko zachowanie newtonowskie i wzrost albo
spadek lepkosci przy Scinaniu.

Model Crossa (réwnanie 5), jak rowniez kilka innych modeli trzyparametrowych
(np. model Carreau podany w rownaniu 10 i model Hamersmy podany w
rownaniu 11) sg w stanie opisa¢ lepko$¢ newtonowska, wzrost oraz spadek
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lepkosci przy $cinaniu, a takze przejScie migdzy nimi przy uzyciu trzech
parametrow:

n= 770 = (9)
1+ (y]
i
n=—— (10)
1--2(1—exp(- Hr))

T

gdzie n i H — state oraz y; (Iub 71) i y, (lub ) sa parametrami — warto$ciami
progowymi mi¢dzy zakresami I — II oraz II — III (patrz Rys. 3).

Korzystajac ze skryptéw zatagczonych do ¢wiczenia oblicz state dla kazdego z
wymienionych modeli i zanalizuj ich wartosci.

Poréwnujac odchylenia standardowe dopasowania, ocen ktory z modeli jest
najbardziej odpowiedni do opisu wlasciwosci badanego polimeru.

Dyskusja

1. Zaloz, ze wodno-glicerynowy roztwéor PAAm mozna traktowac jak roztwor
atermiczny (wykltadnik Flory’ego v=3/5). Sprébuj oceni¢, czy badany
roztwor jest rozcienczony (kiebki polimeru w roztworze nie zachodza na
siebie), czy tez potrozcieniczony. Zaléz ponadto, ze M=5-10° D i odlegtosé
C-C (dlugo$¢ wigzania C-C) wynosi 154 pm a hybrydyzacja jest typu sp’.
Pomin wptyw rozpuszczlnika na sztywnos$¢ tancucha.

2. Czy mozna otrzyma¢ warto$¢ 7. z uzyskanych wynikow? Dlaczego?

3. Jaki typ nienewtonowskego zachowania reprezentuje badany roztwor
polimeru?



REOLOGICZNE WLASCIWOSCI ROZTWOROW POLIMEROW 13/39

4. Zbadaj, czy badany polimer zachowuje si¢ zgodnie z zalozeniami
innych,znanych Ci modeli. Uzyj] w tym celu pozostatych skryptow
zawartych w Dodatku.
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Dodatek A (na podstawie [3])

W lepkosciomierzach rotacyjnych typu Searle mierzy si¢ moment obrotowy M
niezbgdny do obracania elementu zanurzonego (wrzeciona) w cieczy ze stala
predkosciag katowa . Moment obrotowy powoduje powstanie naprezenia
Scinajacego 7, wywieranego przez wrzeciono na plyn. W ponizszym
wyprowadzeniu zakltada sig, ze przeptyw jest laminarny oraz ze nie ma poslizgu
na powierzchniach cylindra wrzeciona i komory. Jezeli wrzeciono ma ksztatt
cylindryczny, zalezno$¢ pomigdzy momentem obrotowym i naprezeniem
$cinajacym mozna przedstawi¢ nastepujgco:

M=2zrhre=2xr*ht (A-01)
gdzie r jest odleglos$cig pomiedzy osig rotacji i punktem w ptynie, w ktérym
wystepuje naprezenie Scinajace 7. Wartos¢ r musi spetniaé¢ warunek:

R;< r< R, (A-02)
gdzie Rs i R, oznaczaja odpowiednio promien wrzeciona i cylindrycznej komory,
w ktorej odbywa si¢ pomiar a £ jest wysokoscig wrzeciona.

Naprezenie Scinania na powierzchni wrzeciona (r=R.) jest rowne:

M
Ts = v A-03
*2n(R)Ph (A-03)
Predkos$¢ liniowa v na okregu o promieniu » przy predkosci katowej @ wynosi:
V=ra (A-04)
Stad, poniewaz prgdkos¢ katowa jest niezalezna od », mozna napisaé:
d d
& (A-05)
dr dr

Zauwazmy, ze predkos¢ przeplywu maleje wraz ze wzrostem odleglosci od
poruszajacej si¢ powierzchni, dlatego rownanie (A-05) mozna zapisaé jako:
. dv P dw AL06
4 dr dr ( )
Aby powigza¢ predko$¢ katowa z napre¢zeniem Scinajgcym, zauwazmy, ze
moment obrotowy jest staly przy stabilnym przeptywie, a wigc z rdwnania (A-
01) mamy:

| M2 (A-07)
27 h
Zrézniczkowanie rOwnania (A-07) wzgledem naprezenia Scinajacego daje:

1 3

dr (M 21 7 (A-08)
dr 2w h 2
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Podstawiajagc  warto§¢ momentu okreslonego przez réwnanie (A-01)
otrzymujemy:
dr  dr
ro 27

Poniewaz szybkos¢ Scinania jest funkcjg naprezenia Scinajacego, czyli y =f(7),

(A-09)

mozemy napisac:
dao

7:—]/’—:f(’[') (A-IO)
dr
Zatem, biorac pod uwagge rownanie (A-09), mamy:
1
do=-2 f(r):—f(r)(ﬂj (A-11)
r 2 T

Catkujac réwnanie (A-11) otrzymujemy ogdlne wyrazenie na predkosé katowa
wrzeciona 2 jako funkcje naprezenia S$cinajagcego w szczelinie pomigdzy
poruszajacg si¢ powierzchnig (gdzie predko$¢ katowa jest réwna Q) a
wewngtrzng powierzchnig cylindrycznej komory (przy ktorej predkos¢ katowa
WYynosi zero), otrzymujemy:

1% d
Q=- j F@= (A-12)

gdzie 7. jest napr¢zeniem $cinajacym na wewnetrznej powierzchni naczynia.
Rozwigzanie powyzszego réwnania jest okreslone przez funkcje f(7), ktorej
posta¢ zalezy od wilasciwosci ptynu. Réwnanie (A-12) mozna wigc rozwigzac,
gdy znana jest zalezno$¢ pomigdzy napr¢zeniem S$cinajagcym a szybkoScig
Scinania badanego.
Jesli ptyn spetnia zalezno$¢ potegowa:

1

. (Z)n (A-13)

K
rozwigzanie rownania (A-12) prowadzi do:

2=/ -G | e

2"
Obliczajac catke (A-12) przy zalozeniu funkcji podcatkowej okreslonej przez
(A-01) uzyskuje si¢ alternatywne rozwigzanie:

2 2
o-_" M n - &Jn )
T [znoes)z/J (Rc (A1)

2K

Z réwnania (A-15) wynika, Ze moment obrotowy nie jest wprost proporcjonalny
do szybkosci obrotowej wrzeciona — na zalezno$¢ silnie wptywa wyktadnik #.
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Zakladajac, ze sily dzialajgce na powierzchni wrzeciona rownowaza si¢
wzajemnie (eq (A-01) mozna otrzymaé nastgpujace wyrazenie na szybkosé

$cinania
. M " (A-16)
2nr-hk

shuszne dla ptynu spetniajacego zaleznos¢ potegowa (A-13).
Wtedy szybko$¢ §cinania na powierzchni wrzeciona wynosi:
1

M n
; —f(R)=| — % (A-17)
7s (&) [2ﬂ(RS)2hKJ

Przez podstawienie M z rdwnania (A-15) otrzymujemy:

e 20 (R)s (A-18)

n 2 2

(Rc ); - (Rs );

Gdy R>>Rs (tzn. przy pomiarach prowadzonych w duzych naczyniach)

powyzsze rownanie moze zosta¢ zredukowane do prostej proporcji:
.20

7s

(A-19)
n
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Dodatek B (wiskozymetry rotacyjne)

Wiskozymetry rotacyjne sg najczesciej uzywanymi przyrzadami do pomiaru
lepkosci w zastosowaniach laboratoryjnych i przemystowych. Ich zasada
dziatania opiera si¢ na pomiarze sity lub momentu obrotowego potrzebnego do
obracania wrzeciona lub cylindra z okreslong predkoScia w probce (plynie)
umieszczonej w innym nieruchomym cylindrze.

Rys. 3 przedstawia schematycznie konstrukcje lepkosciomierza rotacyjnego.
Cylinder wewngtrzny 1 polaczony z walem 2 jest umieszczony wewnatrz
cylindra zewngtrznego 4 wypetionego ptynem 3, ktorego lepko$¢ ma by¢
mierzona. Wewngtrzny cylinder jest obracany ze stalg predkoscig przez silnik
synchroniczny 5 za posrednictwem kota zgbatego 6. Zewngtrzny cylinder jest
nieruchomy. Ptyn wokoét obracajacego si¢ cylindra podlega sile, na skutek ktorej
zachodzi wzajemne przemieszczanie si¢ jego warstw (przeptyw laminarny).
Poniewaz ptyn opiera si¢ ruchowi obrotowemu ze wzgledu na swoja lepkosé,
stopien naciggnigcia sprezyny 7 jest miarg lepkosci ptynu.

Rys. 3. Schemat wiskozymetru rotacyjnego.
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Dodatek C. Skrypty SciLaba do obliczen parametrow
wybranych krzywych reologicznych*

Nagtowek do wszystkich plikow (header. txt)

3k 3k 3k 3k 3k 3k 3k sk 3k 3k 3k 3k 3k sk %k 3k 3k 5k sk 5k %k 3k 3k 3k sk 5k %k 3k 3k 3k 5k %k 3k 3k 3k 5k 5k 3k 3k 3k 5k 3k 5k 3k 5k 5k 3k sk sk 3k 3k >k 3k sk sk sk 3k %k %k sk %k sk kok ok

clear

mprintf ("Wprowadz nazwe pliku z wynikami\n") ;

mprintf ("Plik powinien zawierac tylko dane numeryczne w postaci 6
kolumn!\n") ;

mprintf ("RPM Viscosity EOS ShearStress
Temperature Time\n") ;

mprintf ("

=============\ n" )

mprintf("dane powinny pochodzié¢ z oryginalego pliku .xls
utworzonego przez program wiskozymetru. \n") ;

mprintf ("Wszystkie naglowki i komentarze w pliku .txt nalezy
usunaé!\n\n") ;

File name=input("Nazwa pliku: ", 6"string");
[RR]=read(File_name,-1,6);

Nmax=length (RR) /6;

Procedury dopasowania:

exec ("header.txt")
//Carreau equation

4 https://ciks.cbt.nist.gov/~garbocz/SP946/node8.htm
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//Lakatos I., Lakatos-Szabo J.,
//Acta Chim. Hung., 118, 147 (1985)

deff ('yl=eta A(p,x)','yl=p(1)/(1+(x/p(2))*2)"p(3) ")
deff('e=D eta A(p,z)',..
'eta_1=z(2) ,gamma_ P=z (1) ,e=eta_l-eta A(p,gamma P)')

for i=1:Nmax,
gamma_P(i)=RR(i,4)/RR(i,2);
eta 1(i)=RR(i,2);
z(1,i)=RR(i,4)/RR(i,2);
z(2,1)=RR(i,2);

end;

pl=[1000;10;-17;
[p2,err]=datafit (D_eta A,z,pl, 'an');

for i=1:Nmax,
eta_2(i)=eta_A(p2,gamma_P(i));

end;

w=stdev (eta_l-eta_ 2);

plot2d(gamma_P,eta_1,[-1]);
plot2d(gamma_P,eta 2,5);

mprintf ("\nParameters of the Carreau equation\n");
mprintf ("etal = %f\n",p2(1)) ;

mprintf ("gammaPl $f\n",p2(2));

mprintf ("n $Ef\n\n",p2(3));

mprintf ("stdev = 3£",w);

a1
n=n.+(n-n.)(1+(27))

exec ("header. txt")
//Carreau-Yasuda equation

deff ('yl=eta A(p,x)','yl1=(p(1)-p(2)) *(1+(p(3)*x)*p(4))* ((p(5)-
1)/p(4))+p(2) ")
deff('e=D eta A(p,z)',..

'eta_1=z(2) ,gamma_ P=z (1) ,e=eta_l-eta A(p,gamma P)')

for i=1:Nmax,
gamma_P(i)=RR(i,4)/RR(i,2);
eta 1(i)=RR(i,2);
z(1,i)=RR(i,4)/RR(i,2);
z(2,1)=RR(i,2);

end;

pl=[1000;10;10;1;0];
[p2,err]=datafit (D_eta_A,z,pl, 'an’);

for i=1:Nmax,
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eta 2(i)=eta_A(p2,gamma_P(i))
end;
w=stdev (eta_l-eta_ 2);

plot2d(gamma_P,eta_1,[-1]);
plot2d(gamma_P,eta 2,5);

mprintf ("\nParameters of the Carreau-Yasuda equation");
$E\n",p2(1));

SE\n",p2(2)) ;
SE\n",p2(3));

mprintf ("netal
mprintf ("etainf
mprintf ("lambda
mprintf ("a $E\n",p2(4));
mprintf ("n $£\n\n",p2(5)) ;
mprintf ("stdev = %£",w);

n-Ne _ 1
Mo ~Nw 1+Ky"

exec ("header. txt")
//Cross equation

deff ('yl=eta A(p,x)','yl=(p(1)-p(2))/(1+p(3) *(x*p(4)))+p(2) ')
deff('e=D eta A(p,z)',..
'eta_1=z(2) ,gamma_ P=z (1) ,e=eta_l-eta A(p,gamma P)')

for i=1:Nmax,
gamma_P(i)=RR(i,4)/RR(i,2);
eta 1(i)=RR(i,2);
z(1,i)=RR(i,4)/RR(i,2);
z(2,1)=RR(i,2);

end;

pl=[1000;1;1;0.17;
[p2,err]=datafit (D_eta A,z,pl, 'an');

for i=1:Nmax,
eta_2(i)=eta_A(p2,gamma_P(i));

end;

w=stdev (eta_l-eta_ 2);

plot2d(gamma_P,eta_1,[-1]);
plot2d(gamma_P,eta 2,5);

mprintf ("\nParameters of the Cross equation\n") ;

mprintf ("etal = %f\n",p2(1));
mprintf ("etainf = %f\n",p2(2));
mprintf ("K = %f\n",p2(3));

mprintf("n $f\n\n",p2(4)) ;
mprintf ("stdev = %£",w);
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exec ("header. txt")
//Ellis equation

deff('yl=eta A(p,x) ', 'y1=p(1)/(1+(x/p(2))*(p(3)-1))")
deff('e=D eta A(p,z)',..
'eta_1=z(2) ,tau=z (1) ,e=eta_l-eta A(p,tau)')

for i=1:Nmax,
tau(i)=RR(i,4);
eta 1(i)=RR(i,2);
z(1,i)=RR(i,4);
z(2,1)=RR(i,2);
end;

pl=[1000;10;10];
[p2,err]=datafit (D_eta A,z,pl, 'an');

for i=1:Nmax,
eta_2(i)=eta_A(p2,tau(i));

end;

w=stdev (eta_l-eta_ 2);

plot2d(tau,eta_1,[-1]1);
plot2d(tau,eta 2,5);

mprintf ("\nParameters of the Ellis equation\n");
mprintf ("etal = $f\n",p2(1));

mprintf ("ro2 $£\n",p2(2));

mprintf ("alpha $f\n\n" ,p2(3));

mprintf ("stdev = %£", W) ;

exec ("header. txt")

//Hamersma equation

//Hamersma P.J., Ellenberg J., Fortuin Y.M.H.,
//Rheol. Acta, 20, 270 (1981)

deff ('yl=eta A(p,x)','yl=p(1)/(1-p(2)/x* (1l-exp(-p(3)*x)))")
deff('e=D eta A(p,z)', ..
'eta_1=z(2) ,tau=z (1) ,e=eta_l-eta A(p,tau)')

for i=1:Nmax,
tau(i)=RR(i,4);
eta 1(i)=RR(i,2);
z(1,i)=RR(i,4);
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z(2,1)=RR(i,2);
end;

pl=[1000;10;07;
[p2,err]=datafit (D_eta A,z,pl, 'an');

for i=1:Nmax,
eta_2(i)=eta_A(p2,tau(i));

end;

w=stdev(eta_l-eta_ 2);

plot2d(tau,eta_1,[-11]);
plot2d(tau,eta_2,5);

mprintf ("\nParameters of the Hamersma equation\n");

mprintf ("etainf = %f\n",p2(1)) ;
mprintf ("tau2 = %f\n",p2(2));
mprintf ("H = $f\n\n",p2(3));
mprintf ("stdev = £",w);
ny,—1n
n=n,+ =
(o2
I+ —
0,

exec ("header. txt")
//Meter equation

deff('yl=eta A(p,x)','yl=p(1)+(p(2)-p(1))/ (1+(x/P(3))*(p(4)-1))")
deff('e=D eta A(p,z)',..
'eta_1=z(2) ,tau=z (1) ,e=eta_l-eta A(p,tau)')

for i=1:Nmax,
tau(i)=RR(i,4);
eta 1(i)=RR(i,2);
z(1,i)=RR(i,4);
z(2,1)=RR(i,2);
end;

pl=[10;1000;10;10];
[p2,err]=datafit (D_eta A,z,pl, 'an');

for i=1:Nmax,
eta_2(i)=eta_A(p2,tau(i));

end;

w=stdev(eta_l-eta_ 2);

plot2d(tau,eta_1,[-11]);
plot2d(tau,eta_2,5);

mprintf ("\nParameters of the Meter equation\n") ;
mprintf ("etainf $E\n",p2(1)) ;
mprintf ("etal SE\n",p2(2)) ;
mprintf ("ro2 $E\n",p2(3)) ;
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mprintf ("alpha =
mprintf ("stdev = %£",w);

sinh™ (77)

n:noo-'_(no_noo) T}}

exec ("header. txt")
//Powell Eyring equation

deff ('yl=eta A(p,x)','yl=p(1)+(p(2)-p(1))*asinh(p(3)*x)/(p(3) *x) ")
deff('e=D eta A(p,z)',..
'eta_1=z(2) ,gamma_ P=z (1) ,e=eta_l-eta A(p,gamma P)')

for i=1:Nmax,
gamma_P(i)=RR(i,4)/RR(i,2);
eta 1(i)=RR(i,2);
z(1,i)=RR(i,4)/RR(i,2);
z(2,1)=RR(i,2);

end;

pl=[10;1000;17];
[p2,err]=datafit (D_eta A,z,pl, 'an');

for i=1:Nmax,
eta_2(i)=eta_A(p2,gamma_P(i));

end;

w=stdev(eta_l-eta_ 2);

plot2d(gamma_P,eta_1,[-1]);
plot2d(gamma_P,eta 2,5);

mprintf ("\nParameters of the Powell-Eyring equation\n") ;
mprintf ("etainf $E\n",p2(1)) ;

mprintf ("etal SE\n",p2(2)) ;

mprintf ("taul = %$f\n\n",p2(3));

mprintf ("stdev = £",w);

exec ("header. txt")
//power law - Ostwald-de Waele eaquation

deff ('yl=eta A(p,x)','yl=(p(1)*x"(p(2)-1))")
deff('e=D eta A(p,z)', ..
'eta_ 1=z (2) ,gamma_ P=z (1) ,e=eta_l-eta A(p,gamma P)')

for i=1:Nmax,
gamma_P(i)=RR(i,4)/RR(i,2);
eta 1(i)=RR(i,2);
z(1,i)=RR(i,4) /RR(i,2);
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z(2,1)=RR(i,2);
end;

pl=[1;1];
[p2,err]=datafit (D_eta A,z,pl, 'an');

for i=1:Nmax,
eta_2(i)=eta_A(p2,gamma_P(i));

end;

w=stdev(eta_l-eta_ 2);

plot2d(gamma_P,eta_1,[-1]);
plot2d(gamma_P,eta 2,5);

mprintf ("\nParameters of the power-law equation\n") ;
mprintf ("kappa = %f\n",p2(1));

mprintf("n = %f\n\n",p2(2));

mprintf ("stdev = %£", W) ;

t=ky" +1y

T=KBJY+T7y

‘/;=KC\/;+\/E

exec ("header. txt")
//viscoplastic models

deff ('yl=tau A(p,x)','yl=p (1) *x*p(2)+p(3)")
deff('e=D _tau A(p,z)',
'tau 1=z (2) ,gamma_ P=z (1) ,e=tau_l-tau A(p,gamma P)')

for i=1:Nmax,
gamma_P(i)=RR(i,4)/RR(i,2);
tau _1(i)=RR(i,4);
z(1,i)=RR(i,4)/RR(i,2);
z(2,1)=RR(i,4);

end;

pl=[1;1;1];
[p2,err]=datafit(D_tau A,z,pl, 'agn');

for i=1:Nmax,

tau 2(i)=tau_A(p2,gamma_ P(i));
end;
w2=stdev (tau_l-tau_2);

plot2d(gamma_P,tau_1,[-1]);

mprintf ("\nHershel-Bulkley model\n") ;
plot2d(gamma_P,tau 2,5);

mprintf ("kappa = %f\n",p2(1)) ;
mprintf("n $E\n",p2(2)) ;
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mprintf ("tauy = %f\n\n",p2(3));
mprintf ("stdev = %f\n\n",w2) ;

[a, b]=reglin(gamma P',tau_1');
for i=1:Nmax,
tau 3(i)=a*gamma P (i)+b;
end;
w3=stdev (tau_l-tau_3);

mprintf ("\nBingham model\n") ;
plot2d(gamma_P,tau 3,6);

mprintf ("kappa = %f\n",b);
mprintf ("tauy = %f\n\n",a);
mprintf ("stdev = %f\n\n",w3) ;

[a, b]=reglin(sgrt(gamma_P') ,sqgrt(tau_1'));

for i=1:Nmax,
tau_4(i)=(a*sgrt(gamma_P(i))+b)"2;

end;

wd=stdev (tau_l-tau 4);

mprintf ("\nCason model\n") ;
plot2d(gamma_P,tau 4,7);

mprintf ("kappa = %f\n",b);
mprintf ("tauy = %f\n\n",a);
mprintf ("stdev = %f\n",w4);
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