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Badanie elektroreologicznej zawiesiny Al,O,
w oleju silikonowym przy uzyciu
reometru statycznego

Elektroreolgiczne (ER) ciecze mogg by¢ badane w rézny sposéb. Do badan
mozna uzy¢ klasycznego reometru rotacyjnego lub reometru oscylacyjnego.
W przypadku uzycia reometru oscylacyjnego zamiast krzywych plyniecia
otrzymujemy modut G* = G’ + iG”. Wartosci sktadowych réwnania nie sg
ze sobg potgczone i grajg inne role. W artykule zaprezentowano metode
obliczania wartosci modutu sprezystosci w sposob bezposredni. Wartosé
modutu zalezy od natezenia pola elektrycznego, rowniez pod wptywem pola
elektrycznego ciecz elektroreolgiczna moze wykazywac¢ rézne odpowiedzi
reologiczne na zewnetrzny bodziec naprezeniowy. W tych eksperymentach
badano zawiesing tlenku glinu w oleju silikonowym, przeprowadzono je na
specjalistycznym reometrze charakteryzujgcym sie bardzo niskim kgtem ob-
rotowym, natomiast badana ciecz reologiczna wykazywata 3 r6zne rodza-
je reologicznej odpowiedzi na bodziec naprezeniowy, {j.: lepka, plastyczng
i sprezysta.

1. Wstep

Elektroreologiczne (w skrécie ER) ciecze wykazuja gwaltowne i odwracalne
zmiany swoich reologicznych wilasciwos$ci w silnym zewnetrznym polu elek-
trycznym [1]. W wigkszoSci przypadkéw w sklad takich cieczy wchodza czastki
dobrze polaryzowalne, ktére zawieszone sa w cieklej dielektrycznej matrycy.
Proponowanymi zastosowaniami dla tego typu cieczy sa tlumiki drgan, aktyw-
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ne urzadzenia w silnikach, sprzegta, hamulce, sitowniki. W niektorych z tych
urzadzen pracujacy ukiad ER bedzie ulegal tylko nieznacznym odksztalceniom
(deformacja). O ile dynamiczne zachowanie ukladéw ER sa powszechnie badane
i dobrze znane, to zachowanie zawiesin ER przy stosunkowo matych odksztatce-
niach (deformacjach) jest stabo zbadane i niejasne [2-3].

Do badann odpowiedzi uktadéw przy niewielkich odksztatceniach stuzy metoda
oscylacyjna. W technice badan oscylacyjnych analizowana substancje poddaje
si¢ periodycznemu naprezeniu.

T = T, cos (wt) (1)
gdzie:
T, — amplituda naprezenia,
o — czestotliwosé,
t - czas

i rejestruje zmiany odksztalcenia wywotanego przez periodycznie naprezenie.

Y = ¥, cos (o) @
gdzie:
Y, — maksymalne odksztalcenie,
o - czestotliwosé,
t — czas.
( )T(t) 0,054 @
y(t
0,025 ¥(®)
0=
-0,0254
-0,05 i + + 4
0 0,05 0,1 0,15 0,2

czas [s]
Z 16 dto: Opracowanie whasne.

Ryc. 1. Graficzne przedstawienie wzajemnych relacji pomiedzy oscylacyjnym naprezeniem
a odksztalceniem

Metoda oscylacyjna umozliwia obliczenie modutu sprezysto$ci badanej substan-
cji G’, a takze wartoSci urojonego modulu sprezystosci G” tzw. modutu stratnosci
sprezystej, zwanego takze wspoOlczynnikiem dyssypacji energii. Wspoétczynniki
G’ i1 G” i1, y, powiazane sa nastgpujacymi relacjami matematycznymi:
T To .
G = —Ycosd 3) G” =—sind )

gdzie: Yo o
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d - kat opdznienia fazowego pomiedzy nalozonym naprezeniem T, a odksztalceniem
badanego uktadu vy,.

Wszystkie substancje rzeczywiste, nawet te, ktdre z reguly sa bardzo sprezy-
ste (stal i wigkszo§¢ metali, guma) podczas odksztalcania wykazuja niewielkie
efekty ptyniecia. W konsekwencji odksztatcenie rzeczywistego uktadu pod wpty-
wem sinusoidalnego naprezenia bedzie opdzniona w czasie. OpdZnienie czaso-
we powoduje, ze kazda substancje rzeczywista traktujemy jak cialo sprezyste
(G) oraz lepkie (u). Przeptyw substancji jest zwiazany z rozpraszaniem energii
mechanicznej wewnatrz ukladu, natomiast odpowiedZ sprezysta jest zwiazana
7 magazynowaniem energii. Zaproponowano zatem, aby substancje rzeczywiste
opisywa¢ za pomoca dwoch modutdow zwiazanych z danym rodzajem odpowie-
dzi i tak powstal modut rzeczywisty sprezystosci G’ oraz modut strat G” zwiaza-
ny z rozpraszaniem energii wewnatrz ukladu. Ze wzgledu na zasade zachowania
energii wartosci tych moduléw sa ze soba powiazane nastepujaca relacja:

G’/G” = tgd (5)

Sprezyste wiaSciwosci cieczy ER podczas badan oscylacyjnych sa obserwowane
przy odksztatceniach rzedu (10°<y < 10°) [4-6]. Parthasarathy i inni [5] badali
warto$ci G* 1 G” zawiesiny tlenku glinu w oleju silikonowym w sinusoidalnie
zmiennym polu elektrycznym jako funkcje natezenia pola elektrycznego i czesto-
tliwo$ci oscylacji. Zalezno$¢ rzeczywistego modutu sprezystosci G’ i urojonego
modutu sprezystosci G” byta liniowa funkcja znormalizowanej czestotliwoSci
(w/E?). Wedtug autor6w wyniki przeprowadzonych badan byly zgodne z mode-
lem elektrostatycznej polaryzacji czasteczek zawiesiny ER.

Otsubo i inni [6] badali sprezyste wiasciwosci (G’ 1 G”) zawiesiny czastek kwar-
cowych w oleju silikonowym takze w sinusoidalnie zmiennym polu elektrycz-
nym. Uzyskali stale wartoSci G’ od odksztalcenia w zakresie amplitud mniej-
szych niz 0,01 niezaleznie od warto$ci natezenia pola elektrycznego. Dla duzych
warto$ci Y modut sprezystosci G” malat. Modut G” wykazywat maksimum przy
niskich wartoSciach czestotliwoSci oscylacji przy odksztalceniu y ok. 1, a w ob-
szarze wysokich czestotliwosci w zalezno$¢ G” od 7y byla prostoliniowa w calym
zakresie dopuszczalnego odksztalcenia.

Wielu autoréw probowato znalez¢ fizyczna interpretacje modutow G’ i G” dla
badanych cieczy elektroreologicznych [7-11]. We wszystkich zbudowanych
modelach majacych wyjasni¢ fizyczny sens moduléw sprezystosci uwzglednia-
no jako$¢ struktur tworzacych si¢ w cieczy ER w polu elektrycznym. Stezenie
tych struktur jest proporcjonalne do wielkosci przyporzadkowanego im modutu.
Zmiana wartoSci poszczegdlnych moduldw Swiadczy o zamianie jednego rodza-
ju struktur w cieczy ER na drugie.
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Otrzymane wartoSci modutéw moga stuzy¢ jako narzedzie pomocne przy opisie
proceséw zachodzacych w cieczy ER pod wplywem naprezenia oscylacyjnego.
Wszystkie otrzymane wartoSci G” i G” zaleza od E, y lub ®. Determinacja G’
i G” o $wiadczy o tym, ze sa one zalezne od czasu badania, a zatem krotki czas
pomiaru moze wywota¢ inna odpowiedz uktadu ER, natomiast bardzo dlugi wy-
wola inna odpowiedZ uktadu przy zachowaniu statosci pozostatych parametréw.
Determinacja czasowa w przypadku cieczy ER moze by¢ powodem blednej in-
terpretacji wielu zjawisk wystepujacych w uktadzie elektroreologicznym podda-
nym oscylacyjnym naprezeniom w polu elektrycznym.

W niniejszym artykule opisano badania modutu sprezystoSci dla elektroreolgicz-
nej zawiesiny tlenku glinu metoda bezpoSrednia. W tej metodzie uzyskujemy
jedynie warto$¢ G poprzez badania mechaniczne cieczy ER. Uzyskane wartoSci
modutu sprezystoéci nie odpowiadaja ani wartoSci G’, ani G”, poniewaz uzy-
skany modut G nie zalezy od czasu badania probki [12-15]. Fizycznie warto$¢
modutu G jest miara sztywnosci badanego uktadu.

2. Przygotowanie prébek do badania

Jako materiat wyj$ciowy do prac badawczych wykorzystano tlenek glinu. Tlenek
glinu, wzor sumaryczny Al O,, jest to nicorganiczny zwiazek chemiczny, ktory
wystepuje w wielu odmianach polimorficznych, z ktdrych najwazniejsze to:

- a-AlLO, (korund) - jest to posta¢ najtrwalsza, odznaczajaca si¢ duza twardo-
Scia (9 stopien w skali Mohsa). Temperatura topnienia 2053-2072°C, a wrze-
nia 2980-ok. 3000°C (dla korundu naturalnego temperatura topnienia wynosi
2015+15°C, a temperatura wrzenia 2980+60°C). Dobrze przewodzi cieplo,
jest odporna na dziatanie czynnikéw chemicznych, nierozpuszczalna w kwasach.
Powstaje podczas prazenia do 1000°C odmiany y. Stosowana do wytwarzania
materialéw szlifierskich i ogniotrwatych;

- v-AlL O, jest to biaty, higroskopijny proszek, nierozpuszczalny w wodzie, roz-
puszczalny w mocnych kwasach. Otrzymywany przez lagodne prazenie wodo-
rotlenku glinu. Ma wilasnoSci amfoteryczne, z alkaliami tworzy gliniany (np.
NaAlO,). Jest surowcem do otrzymywania metalicznego glinu metoda elektro-
chemiczna.

Znane sa réwniez formy n, y, 0 1 0, rozniace si¢ wlaSciwoSciami i budowa krysta-
liczna; tzw. tlenek aluminium B jest w rzeczywistoSci glinianem sodu o wzorze
NaAl, O

117"
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Zro6dto: Jak wryc. 1.

Ryc. 2. Struktura krystaliczna tlenku glinu

Do badan pobrano 2 kg materialu tlenku glinu, stanowiacego gruboziarnista
frakcje max 1 mm. Cala partia (2 kg) tlenku glinu zostata zmielona w mtynku
kulowym do rozdrobnienia ponizej 100 wm i stanowila material do przedstawio-
nych prac badawczych.

Sktad chemiczny Sredniej probki tego materialu przedstawiono w tabeli 1.

Tabela 1
Wyniki analizy chemicznej tlenku glinu
Zwiazek chemiczny AlLO, MnO, MgO Ca0O Na,O K,0
Zawartos¢ [ %] 98,6 0,06 0,41 0,40 0,02 0,44

Z 1 6 dto: Opracowanie whasne.

W tabeli 1 zamieszczono wyniki analizy chemicznej wykonanej metodami spek-
troskopii ESA 1 ASA. Z danych tych wynika, ze produkt zawiera matle iloSci
tlenkéw o silnych wlasciwoSciach alkalizujacych (tlenki sodu i potasu) ponizej
0,5%, a lacznie tlenkow alkalicznych MgO + CaO + Na,0 + KO < 2%.

Na podstawie doniesieni literaturowych [11] i do§wiadczenh wlasnych przyjeto,
ze optymalne uziarnienie materialu do wykonywania badan powinno by¢ na
poziomie d,; = 1,54+0,3 um. Takie rozdrobnienie uzyskano poprzez mielenie
w miynku kulowym, a nastgpnie w miynie wibracyjnym surowca korundowego
o wyjSciowym rozdrobnieniu < 100 pm.
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Mielenie w mtynie kulowym trwato 10 godzin i odbywato si¢ przy nastepujacym
zaladunku:

- 2 kg kul alundowych,
- 2 kg elektrokorundu,
- 11wody.

Wykonano analize dyspersji rozmiaru czastek zawiesiny przy uzyciu mikro-
skopu optycznego sprzezonego z kamera cyfrowa i komputerem posiadajacym
program do obrobki zdje¢ mikroskopowych. Wyniki przedstawiono w postaci
histogramu (ryc. 3). Wyznaczona Srednica zastepcza d, dla korundu mielonego
10 godzin w mlynie kulowym wynosita 5,2 pm.

ilos¢ danej frakcji [%]
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555,71

Zro6dto: Jak wryc. 1.

Ryc. 3. Histogram obrazujacy dyspersje rozmiaru czastek tlenku glinu mielonego
przez 8 godzin w mtynie kulowym

Mielenie w mtynie kulowym dato produkt o uziarnieniu d,) = 5,2 um. W kolej-
nym etapie zastosowano mielenie w mtynie wibracyjnym.

Mielenie w mlynie wibracyjnym wykonano przy wypelnieniu: cylpepsami o ma-
sie 15 kg i zawiesina z mlyna kulowego w ilodci 1,5 kg. Proces mielenia pro-
wadzono przez 10 godzin i uzyskano $rednia Srednice ziaren d,, = 2,63 um, co
nie byto wynikiem zgodnym z oczekiwanym. Surowiec poddano wigec dalszemu
domieleniu przez 5 godzin. Analize dyspersji rozmiaru czastek zawiesiny po
mieleniu w mtynie wibracyjnym zmierzono przy uzyciu tej samej metody, jak
w przypadku miyna kulowego. Wynik pomiaru rozdrobnienia okreSlonego za
pomoca mikroskopu optycznego przedstawiono na histogramie (ryc. 4). Dla po-
rOwnania stopnia zmielenia na histogram naniesiono wynik z mtyna kulowego.
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Zrédto: Jak wryc. 1.

Ryc. 4. Histogram obrazujacy dyspersje rozmiaru czastek tlenku glinu mielonego
w mtynie kulowym 10 godzin i mielonego przez 10 godzin w mtynie wibracyjnym

Wynik pomiaru rozmiaru czastek zawiesiny surowca po 15 godzinach mielenia
w miynie wibracyjnym przedstawiono na histogramie (ryc. 5). Dla poréwna-
nia stopnia zmielenia na histogram naniesiono wynik po 10 godzinach mielenia
w tym mlynie.
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Ryc. 5. Histogram obrazujacy dyspersje rozmiaru czastek tlenku glinu mielonego
przez 10 godzin i przez 15 godzin w mitynie wibracyjnym
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Wyznaczona po 15 godzinach mielenia Srednica zastepcza d,, wynosita 1,66 um
i byla zgodna z zalozeniem. Tlenek glinu o takiej Srednicy czastek stanowil ma-
teriat podstawowy do wytwarzania zawiesin elektroreologicznych.

Badanymi cieczami elektroreologicznymi byly zawiesiny tlenku glinu w oleju
silikonowym o stezeniu 10% i 17% fazy stalej. Stezenie 10% byto najnizszym
stezeniem warunkujacym widoczny efekt elektroreologiczny dla danej zawie-
siny, natomiast 17% zawiesina byla maksymalnym stezeniem warunkujacym
wzgledna lepko$¢ zawiesiny.

Ciecze elektroreologiczne otrzymywano przez zmieszanie proszkéw korundo-
wego z wysuszonym olejem silikonowym. Sktadniki cieczy ER byly odwazane
w celu uzyskania odpowiedniego st¢zenia zawiesiny. Ze wzgledu na fakt, ze
wielkoS¢ efektu ER jest proporcjonalna do stezenia objetoSciowego zawiesiny,
a elektrokorund ma o wiele wyzsza gestos$¢ niz olej silikonowy, wielkoSci odwa-
zek obliczano przy uwzglednieniu ich gestosci:

P orunds) = 3,97 g/cm?
= 0,95 g/cm?

p PDMS
Utamek objetoSciowy mozna obliczy¢ z zaleznoSci:
X%
p pppP

- X% + Y% (6)
pPPPP P PDMS

()

W celu obliczenia mas poszczegdlnych sktadnikow wzor 6 przeksztalcono do

postaci:
Dp rrr

X% =
Dp rrr =Dp ppums + P PDMS 7)
gdzie:

@ - ulamek objetosciowy zawiesiny,

X% - procent wagowy korundu,

Y% - procent wagowy oleju silikonowego,

Pppp — g€St0SCE korundu,

Popus — 265t0SC oleju silikonowego.

Lepko$¢ uzywanego polidimetylosiloksanu byta réwna 0,35 Pa - s. Taka lep-
koS¢ cieklej matrycy spowalniala szybkoS$¢ sedymentacji proszku korundowego
w zawiesinie.

Do badari uzyto specjalistycznego reometru opisanego w publikacji [16].
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Prébki badano przy nastepujacych natezeniach pola elektrycznego 0, 100, 200,
300,..., 1000, 1500, 1800, 2000, 2300, 2500 V/mm.

3. Dyskusja wynikéw
Podczas odksztalcania 10% objetosci zawiesiny korundu w oleju silikonowym
bez pola elektrycznego przy prawie zerowej warto$ci napre¢zenia, odksztalcenie
probki rosnie (ryc. 6). Probka bez pola elektrycznego nie wykazuje sprezystosSci
postaciowej, a zatem zachowuje si¢ jak ciecz o charakterze lepkim. Takie zacho-
wanie probki jest zgodne z og6lnie przyjeta definicja tych zawiesin.
1951
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Ryc. 6. Wykres naprezenia od odksztatcenia
dla 10% zawiesiny korundu bez pola elektrycznego

W polu elektrycznym o wartoSci 1 kV/mm (ryc. 7) zawiesina wykazuje spre-
zysto$¢ postaciowa. W poczatkowym etapie odksztalcania widoczny jest wysoki
wzrost naprezenia potrzebnego do odksztalcenia zawiesiny elektroreologiczne;j.
W poczatkowym obszarze widoczna jest proporcjonalna zalezno$¢ pomiedzy przy-
lozonym naprezeniem a odksztalceniem probki. Obszar proporcjonalnoSci jest
miejscem sprezystej odpowiedzi uktadu na zewnetrzny bodziec naprezeniowy.
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Ryc. 7. Wykres naprezenia od odksztatcenia
dla 10% zawiesiny korundu w polu elektrycznym o natezeniu 1 kV/mm
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Po osiagnieciu granicznej wartoSci T obserwujemy wzrost odksztalcenia przy
takiej samej wartoSci T. Obszar, w ktorym substancja odksztalca si¢ w sposob
ciagly przy statej wartoSci naprezenia nazywamy plastycznym. Istnieje jeszcze
jeden warunek okreSlajacy istnienie tego obszaru plastycznego, warto$¢ napre-
Zenia nie moze by¢ zerowa.
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Ryc. 8. Wykres naprezenia od odksztatcenia
dla 10% zawiesiny korundu w polu elektrycznym o nat¢zeniu 2 kV/mm

Wzrost natezenia pola elektrycznego powoduje wzrost wartosci t__ . Takze war-
to$¢ maksymalnego odksztalcenia zarejestrowana w obszarze sprezystym (T ~ )
przy wyzszym natezeniu pola elektrycznego jest wyzsza (ryc. 8).
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Ryc. 9. Wykres naprezenia od odksztatcenia
dla 17% zawiesiny korundu w polu elektrycznym o nat¢zeniu 1 kV/mm

Dla cieczy ER o wyzszym stezeniu fazy stalej obserwujemy wyzsze wartoSci t_
oraz najwyzsze y w obszarze sprezystym (ryc. 9). Takze dla zawiesiny korundu
0 17% stezeniu obserwujemy jedynie obszary o odpowiedzi sprezystej przedzie-
lonej obszarami o odpowiedzi lepkiej bez istnienia obszaréw plastycznych.
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4. Podsumowanie

Na podstawie przedstawionych wynikéw mozna wnioskowaé, ze zawiesiny elek-
troreologiczne pod wplywem pola elektrycznego zachowuja sig jak typowe ciala
statle, wykazujace wilaSciwosci sprezyste. Wartosci modutu sprezystoSci sa od-
czytywane bezpoSrednio z wykreséw naprezenie — odksztalcenie jako wartoS¢
dt/dy w punkcie zerowym zalezno$ci T od .

Zalezno$¢ modutu sprezystoSci od nat¢zenia pola elektrycznego Swiadczy
o zwiazku miedzy sila oddziatywania kulombowskiego miedzy czastkami zawie-
siny a warto$cia modutu.

Ciecze elektroreologiczne moga wykazywac rézne rodzaje odpowiedzi na ze-
wnetrzny bodziec naprezeniowy: odpowiedZz lepka, odpowiedZ plastyczna,
odpowiedZ sprezysta. Kolejno$¢ pojawiania si¢ poszczegllnych obszaréw re-
ologicznych nie jest okre§lona. PrzejScie pomiedzy poszczegdlnymi obszarami
reologicznymi moze odbywac si¢ w sposob przypadkowy.
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THE INVESTIGATION ELECTRORHEOLOGICAL SUSPENSION BASIC
ON AL,O,IN SILITATE OIL AND USED STATICAL RHEOMETER

Electrorheological (ER) fluids can investigated on difference methods. We
can use classical viscometer or we can use oscillatory machine. In oscilla-
tion methods we obtain complex module G* = G’ + iG”. Values of the com-
ponents is not combine witch themselves and play difference role. In this
paper we can obtain value of elastic module by immediate metod. Value
obtained elastic module depend on value of electric field. Electrorheological
(ER) fluids can show a few difference response on external incentive. In this
experiments was investigated alumina suspension in silicone oil. The elec-
troheological suspension were investigated used special rheometer which
have very small angle of rotate. Investigation suspension gave 3 different
rheological response on impulse stress i.e: viscous, plastic and resilient.



