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Korygowanie wynikow badan modelowych cieczy spozywczych uzyskanych za
pomoca reometru rurowego

Streszczenie

W pracy zestawiono wyniki badan reologicznych nieniutonowskich cieczy spozywczych uzyskane
za pomocg reometru rurowego oraz rotacyjnego. Wyniki uzyskane za pomocg reometru rurowego
skorygowano roznymi metodami. Wykazano, ze nawet przy zastosowaniu metod korygowania
wyniki uzyskane na obu reometrach réznig sie znacznie.

Stowa kluczowe: reometr rurowy, reometr rotacyjny, CMC, guma guar, maka ziemniaczana,
metoda Bagley’a, efektywny i skorygowany wspotczynnik poslizgu

Wstep

W reometrii ptyndéw stosowane sg liczne metody i urzadzenia pomiarowe. Wyrézniamy wsréd
nich zwtaszcza [Cullen i wsp., 2000]: wiskozymetry proste (wiskozymetr Ostwalda,
wiskozymetr Hoeplera); reometry rotacyjne i zyro-wiskozymetry (ang. gyrating viscometer);
reometry wibracyjne; reometry rurowe i szczelinowe (ang. slit rheometer); oraz inne, np.
wiskozymetr translacyjno-ttokowy (ang. translational piston viscometer), wiskozymetr
konwekcyjny (ang. shielded hot-wire viscosity sensor), wiskozymetr tomograficzny,
wiskozymetr Dopplerowski, wiskozymetr NMR/MRI, czy wiskozymetr DWS. W polskim
przemysle spozywczym najpowszechniej uzywane sg reometry rotacyjne oraz reometry
rurowe. W zaktadowych laboratoriach uzywa sie zwtaszcza reometréw rotacyjnych off-line,
ale ich geometria rdzni sie znaczaco od geometrii rurociggu, ktérym przettaczana jest w
zaktadzie ciecz. Problemu tego nie mamy w przypadku reometru rurowego in-line lub on-line
- jest nim po prostu odcinek rurociggu, w ktorym mierzymy strumienie objetosci oraz straty
cisnienia przypadajace na odcinek rurociggu o znanej dtugosci. Niestety, nawet w przypadku
postugiwania sie podczas badan tymi samymi, wifasciwie dobranymi modelami
matematycznymi, wyniki uzyskane za pomocqg réznych rodzajéw reometrow zwykle sie od
siebie réznig. W przypadku reometru rurowego takim nieprawidtowosciom winne sg zwykle
efekty uboczne wystepujace podczas pomiaru. Badania wiasciwosci reologicznych za
pomocg reometru rurowego zaktadajg przeptyw laminarny i niutonowski charakter cieczy.
Jesli jest inaczej, konieczne sg odpowiednie korekty wynikow (np. wprowadzenie poprawki
Rabinowitsch'a-Mooney'a w przypadku cieczy pseudoplastycznej). Wystapi¢ moga réwniez
efekty uboczne wynikajace z zasady dziatania reometru rurowego lub charakteru badanej
cieczy takie jak: efekty zwigzane z energig kinetyczng ptynu; efekty koncowe, zwigzane z
wlotem i wylotem rury; efekty odksztatcenia sprezystego ptynu sprezystolepkiego, nie
zanikajgce w trakcie przeptywu przez kapilare; lokalne zaki6cenia charakteru ruchu
(przeptyw lokalnie burzliwy); efekty rozpraszania energii przed wlotem rury przy
przettaczaniu cieczy za pomocg ttoka poruszajacego sie w cylindrze; efekty cieplne,
powstajace w wyniku lepkiego rozpraszania energii przy duzych szybkosciach scinania i
wysokiej lepkosci ptynu; efekty przyscienne, tzn. efekt poslizgu na $ciance (zwany tez
efektem sigma, czesto mylony z efektem wynikajacym z tiksotropowego charakteru badanej
cieczy) [Kembtowski, 1973]. Steffe [1996] wymienia jeszcze hole effect (zaktdcenie pomiaru
cidnienia na otworach stuzacych do podtgczenia manometru).

Cel i zakres pracy
Celem pracy byto stwierdzenie, czy wyniki badan reologicznych nieniutonowskich cieczy
spozywczych wykonane za pomoca reometru rurowego, po uwzglednieniu réznych metod

ich korygowania, mozna odnosi¢ do wynikéw uzyskanych za pomocg urzgdzen o innej
geometrii pomiarowej (w tym wypadku za pomocq reometru rotacyjnego). Dotychczas
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badania takie [Broniarz-Press i wsp., 1996] dotyczyly cieczy odmiennych od cieczy
wystepujacych w przemysle spozywczym. Autorzy szeregu prac sugerujg przy tym, ze
przetozenie wynikow uzyskanych za pomoca reometru rurowego na wyniki uzyskane za
pomocg innych reometrdw moze by¢ duzym problemem [Jastrzebski, 1967; Kembtowski,
1973; Shukla i Rizvi, 1995; Steffe, 1996; Adhikari i Jindal, 2000].

Zakres badan obejmowat wyznaczenie za pomocg reometru rurowego oraz reometru
rotacyjnego (jako metody odniesienia) parametrdéw reologicznych cieczy nieniutonowskich
wykorzystywanych w przemysle spozywczym, a takze poréwnanie tak uzyskanych wynikow.
Przedmiotem badan byt roztwér karboksymetylocelulozy sodowej (CMC) o stezeniu 1,2%,
kleik z maki ziemniaczanej o stezeniu 4%, oraz dwa roztwory gumy guar o stezeniach 0,5% i
1,0%. Podjeto rowniez prébe skorygowania wynikow otrzymanych przy pomocy reometru
rurowego pod katem wyeliminowania zjawiska efektywnego poslizgu na sciance reometru
oraz efektéw koncowych.

Metodyka

Surowcami do badan byty:

e CMC ,Tylopur” (producent: JAR - Jaskulski Aromaty)

e maka ziemniaczana ECO+ (producent: PPHU JANEX dla GALEC PL)

e guma guar 5000cps (producent: JAR - Jaskulski Aromaty)
Reometr rurowy wykorzystywany w badaniach skonstruowany zostat w Katedrze Inzynierii
Zywnosci i Organizacji Produkcji SGGW i wyposazony w konstrukcje modutowg -
pozwalajacg na montowanie trzech réznych cztonéw pomiarowych (kazdy o dtugosci 6000
mm, $rednica wewnetrzna odpowiednio 11 mm, 14 mm i 22 mm, dtugos¢ odcinka
pomiarowego 2500 mm). Badania prowadzono przy 11 réznych strumieniach objetosci, dla
wszystkich modutéw pomiarowych, dla kazdej z badanych cieczy. Pomiary prowadzono
trzykrotnie, a wyniki usredniano. Cisnienie statyczne mierzono za pomocg dwoch
piezoelektrycznych przetwornikdw cidnienia w kré¢écach (oznaczone numerami w kwadracie
na rysunku 1) - w ten sposdb wyznaczano straty cisnienia. Strumienie objetosci wyznaczano
poprzez pomiar czasu napetniania cylindra miarowego o pojemnosci 2 dm?.
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Elementy stanowiska:

1. Zbiornik
2. Pompa
1 2 3. Zawor zwrotny
4. Przetwornik ci$nienia

5. Czujnik temperatury

6. Skaner

7. Odcinek o diugosci 2000 mm

8. Odcinek o diugosci 500 mm z kréécem
9. Odcinek o diugosci 1000 mm

Rysunek 1: Schemat reometru rurowego [Grzeda, 2001]
Figure 1: Diagram of a tube rheometer [Grzeda, 2001]

W badaniach postuzono sie réwniez reometrem rotacyjnym Brookfield DV-IIl V3.3 RV.

Wykorzystywano wrzeciono 27, przy zakresie szybkosci $cinania 2,5-80 s wykonujac
pomiar co 2,5 s, w odstepach pieciosekundowych.
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Dla reometru rurowego wyliczano zgodnie z metoda Pouiseuille’a naprezenie styczne i
szybkos¢ Scinania. Wspotczynniki konsystencji K oraz wskazniki ptyniecia n aproksymowano
dla obydwu reometréw zgodnie z modelem potegowym Ostwalda-de Waele’a za pomocg
programu MS Excel 2000.

Szybko$¢ Scinania przemnazano przez wspotczynnik poprawkowy Metznera-Reeda. Na tej
podstawie wyznaczano parametry K'dla kazdej serii pomiarowej [Steffe, 1996; Kembtowski,
1973].

Metoda Bagley’a (reometr rurowy): metoda interpolacji i ekstrapolacji wyliczono dla kazdej
serii pomiarowej straty ci$nienia dla 33 zadanych wartosci strumieni objetosci, dla ktérych
wyliczano nastepnie wlotowe straty cisnienia p, (czyli wspotczynniki przesuniecia prostych
wyrazajgcych zaleznos¢ pomiedzy stratami ciSnienia a stosunkiem dtugosci odcinka
pomiarowego i srednicy rurociggu, wyliczane dla kazdego zadanego strumienia objetosci).
Jesli wlotowe straty cisnienia byly ujemne przyjmowano, iz ich wartos¢ wynosi 0. Uzyskane
empirycznie wartosci strat cisnienia pomniejszano nastgpnie o odpowiednie wartosci
wlotowych strat cinienia. Na tej podstawie ponownie wyznaczano naprezenia styczne oraz
parametry K'i n dla kazdej serii pomiarowej [Steffe, 1996; Kembtowski, 1973].

Efektywny i skorygowany wspétczynnik poslizgu (reometr rurowy): metodg interpolacji i
ekstrapolacji wyliczono dla kazdej serii pomiarowej strumien objetosci dla 33 zadanych
wartosci naprezen stycznych, dla ktorych wyliczano nastepnie wspotczynniki Y

0

¥ TR -7,
nachylenia prostej wyrazajacej zaleznos¢ pomiedzy wspoétczynnikiem Y a odwrotnoscig
promienia rurociggu dla kazdego zadanego naprezenia stycznego, za$ skorygowany
wspotczynnik poslizgu £, jako wspétczynnik nachylenia prostej wyrazajgcej zaleznosc
pomiedzy wspotczynnikiem Y a odwrotnoscig kwadratu promienia rurociagu dla kazdego
zadanego naprezenia stycznego. Jesli efektywny wspétczynnik poslizgu lub skorygowany
wspétczynnik poslizgu wychodzit ujemny, przyjmowano iz wynosi on 0. Zmierzone wartosci
strumienia objetosci pomniejszano o warto$¢ proporcjonalng do wyznaczonego
wspétczynnika, naprezenia stycznego oraz s$rednicy modutu pomiarowego (tj. kwadratu
promienia w przypadku efektywnego wspotczynnika poslizgu, badz promienia w przypadku
skorygowanego wspotczynnika poslizgu). Na tej podstawie ponownie wyznaczano szybkosci
$cinania oraz parametry K'i ndla kazdej serii pomiarowej [Steffe, 1996; Kembtowski, 1973].

). Efektywny wspétczynnik poslizgu B wyznaczano jako wspétczynnik

Wyniki

W tabeli 1 zestawione zostaty badane parametry reologiczne uzyskane dla kazdej serii
pomiarowej (ij. dla reometru rotacyjnego Brookfield oraz dla reometru rurowego z
uwzglednieniem pomiaréw wykonanych za pomocg modutéw o srednicach 11 mm, 14 mm i
22 mm), a takze skorygowane za pomocag wszystkich stosowanych metod korygowania
efektéw ubocznych (metodg Metznera-Reeda, metodg Bagley'a oraz poprzez efektywny i
skorygowany wspotczynnik poslizgu).

Rysunek 2 zestawia krzywe ptyniecia uzyskane za pomocg reometru rurowego dla
modutéw 11 mm, 14 mm i 22 mm, a takze przez usrednienie. Rysunek 3 zestawia
krzywe ptyniecia uzyskane za pomocg reometru rotacyjnego, reometru rurowego
(usrednione), a takze za pomocg reometru rurowego po skorygowaniu metodag
Metznera-Reeda i za pomocg skorygowanego wspotczynnika poslizgu.

Tabela 1: Zestawienie parametréw reologicznych
Table 1: Tabulation of rheological parameters
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Uktad pomiarowy/ciecz | n | K | K’ Uktad pomiarowy/ciecz | n | K | K'
CMC-Na 1,2% Guma guar 1,0%

Brookfield 0,6398 | 2,1546 - Brookfield 0,2433 |21,4124 -
Reometr rurowy, 11 mm | 0,4192 | 5,2190 | 4,6073 [Reometr rurowy, 11 mm | 0,2575 |11,9459|10,3875
Reometr rurowy, 14 mm 0,4601 | 3,6232 | 3,2188 [Reometr rurowy, 14 mm | 0,2051 |18,6283(16,2117
Reometr rurowy, 22 mm | 0,7152 | 1,0803 | 1,0094 [Reometr rurowy, 22 mm | 0,2169 |15,3648(13,3640
Reometr rurowy, $rednie | 0,5133 | 2,7753 | 2,4882 [Reometr rurowy, $rednie | 0,2368 |14,3337(12,4619
Bagley, $rednie 0,5133 | 2,7753 | 2,4882 [Bagley, srednie 0,2368 [14,3337]|12,4619
Wspotczynnik B, $rednie - - - Wspotczynnik B, $rednie | 0,2131 (16,7871]|14,6034
Wspotczynnik B, $rednie | 0,6268 | 1,6929 | 1,5519 |Wspotczynnik B, $rednie | 0,2258 [15,4501|13,4346

Maka ziemniaczana 4% Guma guar 1,0%
Brookfield 0,7210 | 0,2650 - Brookfield 0,2433 (21,4124 -
Reometr rurowy, 11 mm 0,7422 10,2052 | 0,1929 [Reometr rurowy, 11 mm | 0,2575 [11,9459(10,3875
Reometr rurowy, 14 mm | 0,6731 | 0,2963 | 0,2743 |Reometr rurowy, 14 mm | 0,2051 (18,6283|16,2117
Reometr rurowy, 22 mm 0,6818 10,2930 | 0,2718 [Reometr rurowy, 22 mm | 0,2169 |15,3648(13,3640
Reometr rurowy, srednie | 0,7028 | 0,2602 | 0,2425 [Reometr rurowy, $rednie | 0,2368 |14,3337(12,4619
Bagley, $rednie 0,7028 | 0,2602 | 0,2425 [Bagley, $rednie 0,2368 [14,3337(12,4619
Wspotczynnik B, srednie | 0,6676 | 0,3294 | 0,3046 | Wspétczynnik {3, $rednie | 0,2131 (16,7871]|14,6034
Wspotczynnik B, srednie | 0,6898 | 0,2839 [ 0,2638 | Wspoétczynnik B, $rednie | 0,2258 |15,4501(13,4346

Uzyskane wyniki nie odbiegajg od wynikdbw uzyskanych dla nieniutonowskich cieczy
modelowych przez innych badaczy, m.in. przez Abdelrahima i wsp. [1995], Keetels'a i wsp.
[1996], Steffe'a [1996], Adhikari i Jindal'a [2000], Lagarrigue'a i Alvareza [2000], Grzede
[2001] oraz Chaplina [2003].

Podczas korygowania wynikéw uzyskanych z reometru rurowego za pomoca metody
Bagley’a oraz poprzez efektywny i skorygowany wspétczynnik poslizgu wystepowaty czesto
wartosci ujemne wspotczynnikow poprawkowych, ktére z definicji powinny by¢é wytacznie
dodatnie. Anomalie takie pojawiajg sie w pracach kilku badaczy, np. w badaniach Jasberga i
wsp. [1979].

Dla porzadku wszystkie przypadki wystgpienia ujemnych wartosci wspétczynnikow
poprawkowych zestawiono w tabeli 2 (tak - wystgpita przynajmniej jedna ujemna wartos¢
wspotczynnika poprawkowego; nie - nie wystapita ani jedna ujemna wartos¢ wspotczynnika
poprawkowego).

Tabela 2: Wystgpienie wartosci ujemnych wspétczynnikow poprawkowych
Table 2: Occurrence of negative values of correction factors

Metoda Maka 4% | CMC 1,2% [ Guar 0,5% | Guar 1,0%
Bagley, 11mm tak tak tak tak
Bagley, 14mm tak tak tak tak
Bagley, 22mm tak tak tak tak
\Wsp. B, 11mm tak nie tak tak
\Wsp. B, 14mm tak tak nie tak
\Wsp. B, 22mm nie tak nie nie
\Wsp. B¢, 11mm tak nie tak tak
\Wsp. B, 14mm tak tak tak tak
\Wsp. B, 22mm nie tak nie nie
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Rysunek 2: Krzywe ptyniecia dla modutdéw pomiarowych
Figure 2: Flow curves for measuring modules
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Rysunek 3: Krzywe ptyniecia dla poszczegdinych metod
Flow curves for individual methods

Figure 3:
Whioski

Wszystkie przebadane ciecze zachowywaty sie zgodnie z modelem potegowym Ostwalda-de
Waele'a. Niemal wszystkie wyznaczone parametry modelu potegowego okazaty sie byé
nizsze dla reometru rurowego niz dla reometru rotacyjnego. Rdznice byty tym mniejsze, im
badana ciecz blizsza byta charakterem cieczy niutonowskie;j.

Wystapity niewielkie réznice pomiedzy wynikami uzyskanymi na reometrze rurowym za
pomocg modutdw o réznych $rednicach. Za wyjatkiem wynikéw uzyskanych dla roztworu
CMC, wyniki uzyskane dla modutu o Srednicy 14 mm charakteryzowaty sie najwyzszymi
wspétczynnikami konsystencji i najnizszymi wskaznikami ptyniecia.
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Zadna z metod korygowania wynikéw nie przyniosta zadawalajacych rezultatdw. Metoda
Metznera-Reeda nie zmniejszata réznic pomiedzy wynikami uzyskanymi z reometru
rotacyjnego i wynikami uzyskanymi z reometru rurowego - zamiast tego je zwiekszyta (i to
tym bardziej, im badana ciecz dalsza byta charakterem od cieczy niutonowskiej).
Stwierdzono, iz podczas badan nie wystgpit efekt koncowy, o czym $wiadczg ujemne
wartosci wlotowych strat cisnienia (wspétczynnika poprawkowego w metodzie Bagley’a).
Korygowanie efektu poslizgu na sciance okazato sie niewystarczajace. Jesli w ogole doszto
do efektu poslizgu na sciance, natozyt sie on zapewne na efekt tiksotropii.

W chwili obecnej odnoszenie wynikéw badan reologicznych nieniutonowskich cieczy
spozywczych uzyskiwanych za pomocg reometru rurowego z wynikami uzyskiwanymi za
pomocg reometru rotacyjnego wydaje sie by¢ niemozliwe. Konieczne jest przeprowadzenie
dalszych, bardziej szczeg6towych badan nad poruszanym zagadnieniem.
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Correcting the results of model testing on edible liquids obtained by tube rheometer
Summary:
The work includes a result tabulation of rheological testing on non-Newtonian edible liquids
obtained by tube and rotary rheometer. The results obtained by tube rheometer were
corrected using different methods. It was shown that results obtained using both the
rheomters were significantly different even after applying methods correcting the results.

Keywords: tube rheometer, rotary rheometer, CMC, guar rubber, potato flour, Bagley’s
method, effective and corrected sliding coefficient
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