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Metody pomiaru wiasnosci sprezystolepkich

Wstep

Wiele roztworéw i stopéw polimeréw oraz liczne emulsje czgsto
wykazuja podczas odksztatcenia wiasnosci posrednie migdzy ciecza
a sprezystym ciatem statym. Takie ciecze nazywane sa sprezystolepki-
mi. Poddane deformacji, po usunigciu sity deformujacej wykazuja czg-
Sciowy powrot do pierwotnej postaci. Taki niecatkowity powrot spo-
wodowany jest tym, ze naprezenie sprezyste wywotane odksztatceniem
zanika w czasie, czyli ulega relaksacji.

Inng charakterystyczna cecha ptynow sprezystolepkich odrozniajaca
je od czysto lepkich jest wystgpowanie podczas przepltywu tzw. napre-
zen normalnych, czyli skierowanych prostopadle do powierzchni, na
ktora dzialaja. Zwykle przedstawia sig¢ je w postaci tzw. pierwszej 16z-
nicy naprg¢zen normalnych [Metzger, 2002, Dziubinski i in., 2009]

AN =T - Txn M
gdzie
T; — naprezenia normalne w kierunku ruchu ptynu i w kierunku
prostopadtym do ptaszczyzny ruchu.

Metody badania wlasnosci sprezystolepkich mozna podzieli¢ na me-
tody wykorzystujace przeplywy ustalone (wiskozymetryczne), przepty-
wy jednokierunkowe nieustalone i przeptywy oscylacyjne, w ktorych
substancja jest poddana odksztalceniu sinusoidalnie przemiennemu.

Pomiar naprezen normalnych

Pierwsza roéznica naprezen normalnych moze by¢ tatwo wyznaczona
podczas ustalonego, wiskozymetrycznego przeptywu ptynu, stosowa-
nego podczas wyznaczania krzywej ptynigcia w uktadzie pomiarowym
stozek — plytka. Jej istnienie objawia si¢ naciskiem osiowym F na sto-
zek o promieniu R, powodujacy jego odpychanie od ptytki. Znajomos¢
tej sity pozwala policzy¢ pierwsza rdznicg naprezen normalnych AN,
[Dziubinski i in., 2009]
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Pomiar pierwszej roznicy naprezen normalnych w reometrze rotacyj-
nym posiadajacym uktad pomiaru sity osiowej jest wykonywany row-
noczesénie z pomiarem krzywej plynigcia. Taki pomiar moze jednak by¢
zaklocony przez ponizej opisane efekty, ktore moga w istotny sposob
zmienic¢ jego wyniki.

Jesli powyzsze pomiary sa wykonywane przy duzych szybkos$ciach
obrotowych stozka, ich wyniki sa zaktdcane przez efekt wiréwki, czy-
li site odsrodkowa, starajaca si¢ odrzucac¢ ptyn na zewnatrz szczeliny.
Powoduje to zmniejszenie ci$nienia w szczelinie i przez to powstanie
sity dociskajacej stozek do ptytki. Dodatkowa sita F| zalezy od gestosci
ptynu p, czgstosci obrotowej stozka w i jego promienia R [Dziubinski
iin., 2009]

F ~pw’R’ 3)

Powoduje ona, ze wypadkowa sila rejestrowana przez reometr jest
mniejsza od sity F' wywolanej przez efekt naprezen normalnych. Sita
F, musi wigc by¢ dodana do sity zmierzonej. W reometrach sterowa-
nych komputerem poprawka ta jest zwykle okreslana do$wiadczalnie
przez producenta z uzyciem ptynu newtonowskiego dla poszczegdlnych
stozkow 1 wprowadzona do programu obliczajacego pierwsza réznice
naprezen normalnych AN;. Warto jednak sprawdzié, czy w wykony-
wanych pomiarach warto$¢ F; nie jest za duza, bo jesli okaze si¢ ona

bliska catkowitej zmierzone;j sile dziatajacej na stozek, to doktadnosc
takiego pomiaru nalezy traktowa¢ z duza rezerwa. Sprawdzenie mozna
wykonaé przeprowadzajac pomiar z pusta szczeling miedzy stozkiem
a ptytka, wpisujac do programu sterujacego reometrem gesto$¢ ptynu,
ktéry bedziemy bada¢. Wskazany wynik bedzie wtedy rowny sile F ,
czyli poprawce wprowadzanej do obliczen przez program.

Drugim zagrozeniem jest deformacja korpusu reometru pod wpty-
wem sily odpychajacej stozek od ptytki. Powoduje ona deformacje
korpusu reometru, ktorej efektem jest niewielkie oddalenie stozka od
plytki, a przez to zmniejszenie szybkos$ci $cinania w szczelinie. Wptyw
tej deformacji na wyniki jest oczywiscie tym wigkszy, im w¢zsza szcze-
lina. Z tego wzgledu do ptyndéw sprezystolepkich nalezy stosowac ra-
czej stozki o duzym kacie rozwarcia, 4 do 6 stopni, zapewniajace sto-
sunkowo szeroka szczeling, i w miar¢ mozliwosci niewielkie $rednice
stozka.

Warto$¢ pierwszej roznicy naprgzen normalnych AN, moze by¢ wy-
korzystywana jako miara spr¢zystolepkosci. Porownanie jej z naprgze-
niem stycznym w tych samych warunkach podczas prostego $cinania
pozwala ocenié, czy podczas ustalonego przeptywu tego ptynu wyste-
pujacego w procesie przetworczym bedzie dominowaé reakcja sprezy-
sta w postaci napr¢zen normalnych, czy lepka, objawiajaca si¢ napre-
zeniami stycznymi.

Test pelzania

Jedna z metod badania reakcji sprezystych w plynach jest test pel-
zania. W reologii pelzanie jest zdefiniowane jako powolne odksztalce-
nie substancji, zwykle nastepujqce pod wplywem statego naprezenia.
Jesli przytozy si¢ do ptynu sprezystolepkiego niezbyt duze naprezenie
styczne 1 pozwoli mu dziata¢ przez dostatecznie dtugi okres, to mierzac
odksztatcenie postgpujace w czasie mozna zauwazy¢ poczatkowo efekt
sprezysty (bardzo szybki, praktycznie skokowy przyrost odksztatcenia),
nastgpnie efekt sprezystolepki (ttumiony, opdézniony, coraz wolniejszy
wzrost odksztalcenia), a wreszcie czysto lepki przeplyw ze stala szyb-
koscia (Rys. 1) [Metzger, 2002].

A

v

Rys. 1 Przebieg odksztalcenia w tescie pelzania

Poniewaz odksztalcenie jest zalezne od wielkosci przytozonego na-
prezenia, jako miarg reakcji plynu przyjmuje si¢ zwykle podatnos¢ J,
czyli stosunek odksztatcenia y do naprezenia 7.

_Y
J=x )

Eksperyment pelzania daje informacje o zachowaniu ciata od mo-
mentu przylozenia naprezenia do osiagnigcia stanu ustalonego prze-
ptywu. Pozwala wige badad reakcjg substancji w zakresie od krotkiego
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czasu deformacji (reakcja sprezysta) przez $redni ( reakcja sprezysto-
lepka) do dtugich ( reakcja lepka). Charakteryzuje wigc wlasnosci pty-
nu z uwzglednieniem czynnika sprezystego i lepkiego. Na podstawie
testu pelzania mozna wyznaczy¢ pewna miarg sprezystosci, a miano-
wicie stosunek catkowitego odksztalcenia sprezystego probki y,,,: do
wywotujacego je naprezenia 7. Jest to z definicji odwrotno$¢ modutu
sprezystosci

_ ’}/sprez'
Jo - T (5)

Warto$¢ t¢ mozna odczyta¢ z wykresu (Rys. 1), ekstrapolujac do zera
prostoliniowa cz¢§¢ krzywej zaleznos$ci podatnosci od czasu.

Test petzania moze by¢ uzupeliony o pomiar zachowania probki po
usunigciu naprezenia, czyli tzw. test powrotu.

Pomiar petzania i powrotu moze by¢ prowadzony wytacznie w reo-
metrach rotacyjnych o zadanym naprezeniu, czyli w takich, w ktérych
wielkoscia wejsciowa, ustalang przez prowadzacego pomiar, jest napre-
zenie styczne, a wynikiem pomiaru jest odksztalcenie i szybkos¢ przy-
rostu tego odksztalcenia, czyli szybko$¢ $cinania.

Relaksacja naprezen

Reometr przystosowany do testu pelzania moze by¢ uzyty do badania
relaksacji naprezen w stanie bezruchu. Jednym ze sposobéw wykonania
testu relaksacji jest poddanie probki nagltemu odksztatceniu, po czym
jej ruch jest zatrzymywany (Rys. 2) i mierzy si¢ postgpujacy w czasie
spadek naprezenia.

t t

Rys. 2. Przebieg odksztalcenia i naprgzenia w tescie relaksacji

Taki test pozwala wyznaczy¢ czas re-
laksacji plynu. Najprostszym modelem
mechanicznym, reprezentujacym wiasno-
Sci sprezystolepkie jest uktad sktadajacy
sig ze sprezyny i thumika potaczonych sze-
regowo, czyli model Maxwella [Ferguson
i Kembtowski, 1995] przedstawiony narys.
3. Odpowiada on ptynowi, ktéry w warun-
kach ustalonego przeptywu zachowuje sig
jak ptyn newtonowski o lepkosci 4, a pod- —
czas bardzo szybkich odksztalcen zacho-
wuje si¢ jak ciato stale Hooke 'a 0 module ]
sprezystosci G.

Zjawisko relaksacji mozna na tym mo-
delu przedstawi¢ jako skracanie rozcia-
gnigtej sprezyny i1 wydhuzanie tlumika,
przy niezmiennej dtugosci catkowitej. W miarg skracania sprezyny sita
potrzebna do utrzymania jej w stanie rozciagnigtym maleje, co w zacho-
waniu ciat rzeczywistych odpowiada zanikaniu naprezen.

Zaktadajac, ze odksztalcenie sprezyste podlega prawu Hooke 'a, a od-
ksztalcenie lepkie — prawu Newfona, mozna wykazac, ze jesli w ciele
reprezentowanym przez model Maxwella wystgpuje rozne od zera na-
prezenie 7, to musi si¢ ono zmniejsza¢ w czasie, czyli ulega¢ relaksacji
wedlug zalezno$ci [Metzger 2002, Dziubinski i in., 2009]

Rys. 3. Model Maxwella

T="T,e " (6)

Wyrazenie H_ ., a wWymiar czasu i jest nazywane czasem relak-
sacji. Zgodnie Z rown. (6) jest to czas, po ktorym naprezenie w ekspery-
mencie relaksacyjnym spadnie do 1/e = 37% warto$ci poczatkowe;j.

Model Maxwella jest nadmiernie uproszczony i przebieg relaksacji
w rzeczywistych substancjach tylko w przyblizeniu moze by¢ opisany
réwn. (6). W przypadku bardziej ztozonych modeli nalezaloby mowic¢
o wielu czasach relaksacji charakteryzujacych poszczegdlne elementy
modelu [Metzger, 2002; Ferguson i Kemblowski, 1995], co bardzo kom-
plikowatoby obrobke matematyczna danych pochodzacych z ekspery-
mentow relaksacyjnych. W praktyce pojecie jednego czasu relaksacji
substancji jako miary szybkosci spadku naprezenia w eksperymencie
relaksacyjnym moze by¢ jednak wykorzystywane do wszelkich sub-
stancji sprezystolepkich. W takim jprzypadku czas relaksacji moze za-
leze¢ od przytozonego naprgzenia t, [Metzger, 2002]

Badania oscylacyjne

W tescie oscylacyjnym probka umieszczona w typowym uktadzie
pomiarowym reometru rotacyjnego poddawana jest okresowemu $cina-
niu wywotanemu przez sinusoidalnie zmienny ruch obrotowy jednego
z elementow uktadu.

Przy zatozeniu, ze odksztalcenie jest zmienna niezalezng wymuszana
przez ruch elementu pomiarowego, np. stozka w uktadzie pomiarowym
stozek — plytka (Rys. 4):

_a 7
y-4 ™)
Poniewaz przesunigcie a zmienia si¢ cyklicznie, wige tak samo zmie-
nia si¢ odksztatcenie
Y = Y,sinwt ®)

gdzie:
® — szybko$¢ katowa oscylacji
v, — amplituda odksztatcenia

|
Rys. 4. Schemat ukfadu stozek — ptytka

W substancji sprezystolepkiej napr¢zenie wywotane takim oscylacyj-
nym odksztatceniem wyprzedza odksztalcenie w fazie o kat ¢ w zakre-
sie 0+90°:

T = T,sin(wt + Q) ©)

Im kat jest blizszy wartosci 90°, tym zachowanie substancji jest bliz-
sze zachowaniu ptynu.

Wyrazenie (9) mozna przedstawi¢ w postaci pozwalajacej na lepsza
interpretacje fizyczna:

T=Gy+ g)'/ (10)
,  To.cosQ
==t 11
G v, (11)
”:’L'osinq) 12
G —y. (12)

Rown. (10) odpowiada rozlozeniu napregzenia na sktadowa propor-
cjonalng do odksztalcenia, czyli sprezysta, i sktadowa proporcjonalng
do szybkosci odksztatcenia, czyli lepka.
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Wielkosci G’i G” wystepujace w rown. (10) mozna interpretowac
nastgpujaco:

G — modut zachowawczy reprezentujacy naprgzenia proporcjonalne
do odksztatcenia, czyli napr¢zenia wynikajace z cech sprezystych. Jest
wigc miara sprezystosci substancji podczas odksztalcen sinusoidal-
nych.

G — modul stratnosci reprezentujacy naprezenia proporcjonalne do
szybkosci $cinania, czyli napr¢zenia wynikajace z cech lepkich. Wy-
razenie G /o jest wigc pewna miara lepkosci substancji podczas od-
ksztalcen sinusoidalnych.

Prawo Hooke’a zaktada proporcjonalna zalezno$¢ migdzy odksztat-
ceniem a napr¢zeniem i tak zachowuja si¢ rzeczywiste ciala state spre-
zyste przy malych odksztalceniach. Rowniez ptyny sprezystolepkie
wykazuja przy matych odksztatceniach taka liniowa zalezno$¢. W przy-
padku odksztalcen oscylacyjnych oznacza to, ze modut zachowawczy
przy statej czgstotliwosci nie zalezy od amplitudy odksztatcenia. Jest to
zakres sprezystolepkosci liniowej. Tylko w takim zakresie amplitudy
odksztalcen obowiazuja przedstawione rownania.

Moduty G’ i G~ charakteryzuja sprezysta i lepka reakcjg substancji.
Reakcja ta zalezy od szybkosci deformacji. Im krotszy jest czas od-
ksztalcenia (czyli wigksza jest jego szybkos$¢) tym wyrazniej ujawnia-
ja si¢ wilasnosci sprezyste. Wartosci tych modutéw sa wige zalezne od
czestotliwosci oscylacji. Wykonujac takie pomiary w szerokim zakresie
czgstotliwosci otrzymuje si¢ charakterystyke wlasnosci sprezystolep-
kich w zakresie skali czasu — niskie czgstotliwosci oznaczaja dlugie
czasy, a wysokie — krotkie czasy deformacji.

Pomiary reometryczne wykonuje si¢ tatwo, ale uzyskanie wiarygod-
nych wynikow jest znacznie trudniejsze i jesli wyniki maja by¢ wyko-
rzystane do np. analizy struktury czy wlasnosci uzytkowych produktu,
musza by¢ niezalezne od sposobu prowadzenia pomiarow.

W przypadku pomiaréw oscylacyjnych oznacza to, ze moduly G’
i G” powinny by¢ wyznaczone w zakresie sprgzystolepkosci liniowe;.
Dlatego pierwsza czynno$cia przed testem oscylacyjnym jest wyzna-
czenie tego zakresu. Wykonuje si¢ to przeprowadzajac pomiar oscyla-
cyjny przy statej czgstotliwosci i zmiennej amplitudzie drgan. Zmierzo-
ne warto$ci — G’ i G pozostaja state do pewnej wartosci amplitudy. Po
jej przekroczeniu, warto$ci modutéw maleja.

W praktyce podczas whasciwych pomiaréw stosuje si¢ amplitudg wy-
znaczajaca gorng granicg zakresu liniowego — wystapia wtedy wyzsze
napr¢zenia, a wige wigksza bedzie doktadno$¢ pomiaru.

Pomiary mozna prowadzi¢ w uktadzie stozek-ptytka, wspotosiowych
cylindréw i rownolegtych plytek. Niezaleznie od uktadu pomiarowego
moga wystapi¢ pewne zakldcenia, niewystgpujace w pomiarach przy
ustalonej szybkosci deformacji. Wynikaja one z bezwladnosci mecha-
nicznej. Jesli stozek lub walec oscyluje, to moment sily mierzony przez
uktad pomiarowy pochodzi zaréwno z oporu ruchu ptynu, jak i z bez-
wiadnosci walca, ktorego predkos¢ oscylacyjnie si¢ zmienia. Ten efekt
falszuje wyniki. Programy sterujace stosowane w nowoczesnych reome-
trach uwzgledniaja poprawke na bezwladnos¢ zalezna od wymiaréw
oscylujacego elementu, ale gdy wartos$¢ tej poprawki jest zblizona do
warto$ci mierzonej, pewien btad moze jednak powstaé. Z tego punktu
widzenia korzystniejsze jest stosowanie uktadu o mniejszym momencie
bezwladnosci, czyli uktadu stozek-ptytka, najlepiej wykonanego z two-
rzywa sztucznego.

Niestety bezwladno$¢ objawia sig nie tylko w ruchu stozka, ale i ply-
nu. Jesli jest ona zbyt duza w stosunku do sit lepkosci i1 sprezystosci, to
ruch ptynu w szczelinie przestaje by¢ sinusoidalny, czyli nie jest w fazie
z ruchem ograniczajacej go powierzchni — oscylujacego stozka. Jest to
zauwazalne szczeg6élnie w ptynach o matej lepkosci. Efekt ten moze
objawic¢ sig przez reakcj¢ ptynu pozornie sprezysta, podczas gdy w rze-
czywisto$ci jest ona lepka lub odwrotnie. Na krzywej zalezno$ci modu-
16w od czgstotliwosci pojawiaja si¢ wtedy nagte, nieregularne zakrzy-
wienia, sprawiajace wrazenie usterki w dziataniu przyrzadu [Kiljanski
i in., 2009]. Takie zakldcenia mozna zmniejszy¢ stosujac mniejszy kat

migdzy stozkiem a plytka przy niezmienionej amplitudzie odksztatce-
nia lub mniejsze warto$ci amplitudy odksztalcenia podczas pomiaréw
o wysokiej czgstotliwosci. W obu przypadkach spowoduje to zmniej-
szenie amplitudy drgan stozka i badanego plynu, a wigc zmniejszenie
efektow bezwladnosci.

Podsumowanie

Objawy sprezystolepkosci ptynu z reguly sa szkodliwe w procesach
technologicznych, bo generuja dodatkowe napre¢zenia i zwiazane z nimi
odksztatcenia, czgsto obnizajace jakos$¢ produktu. Efekty te moga byc¢
zmniejszone przez odpowiedni dobor parametréw procesu technolo-
gicznego. Potrzebne sa jednak w tym celu charakterystyki reologiczne
plynu.

Kazdy z wyzej omowionych testow charakteryzuje ptyn w nieco inny
sposob. Wybdr odpowiedniego testu powinien polegaé na zrealizowa-
niu takiego rodzaju badania, ktorego wyniki moga postuzy¢ do opisu
zachowania badanej substancji w warunkach procesu realizowanego w
procesie technologicznym.

Jesli np. istotne bedzie okreslenie sily separujacej powierzchnie
szczeliny, przez ktora ptynie ptyn sprezystolepki, powinien by¢ wybra-
ny przede wszystkim test naprezen normalnych. Znajomos¢é pierwszej
roznicy napre¢zen normalnych AN, pozwoli obliczy¢ sitg odpychajaca od
siebie obie powierzchnie ze wzoru analogicznego do rown. (2). Test ten
jest rowniez szczegolnie przydatny, gdy brane jest pod uwage rozsze-
rzenie strumienia cieczy po wyplywie z dyszy wytlaczarki (tzw. efekt
Barusa), ktore jest spowodowane wiasnie naprg¢zeniami normalnymi,
powstajacymi podczas przeptywu w dyszy.

Znajomo$¢ AN, pozwala rowniez okresli¢ efekt sprgzystego powrotu
substancji po zatrzymaniu przeptywu. T¢ sama wielko$¢ mozna wyzna-
czy¢ z testu petzania, jesli zostanie on uzupeliony o pomiar powrotu
odksztatconej probki po usunigciu napr¢zenia. Powrdt ten ma istotne
znaczenie np. po wyptywie materiatu z dyszy wyttaczarki lub przy po-
wlekaniu materiatem sprezystolepkim (zwykle roztwor lub stop polime-
ru), ktory jest silnie deformowany podczas nanoszenia na podioze.

Ten sprezysty powr6t jest niekorzystny, gdyz powoduje deformacje
koncowego produktu, np. materiatu wyttaczanego po wyptywie z wy-
tlaczarki. Znajomo$¢ czasu relaksacji, wyznaczanego w tescie relak-
sacyjnym pozwala oceni¢ jak dtugo substancja po formowaniu moze
ulega¢ sprezystemu powrotowi.

Czas relaksacji pozwala roéwniez oceni¢ skalg czasowa zjawisk, czy-
li przewidzie¢, czy w danym procesie technologicznym ptyn wykaze
w wigkszym stopniu sprezysta, badz lepka reakcjq. Im czas relaksacji
jest dluzszy w stosunku do czasu procesu przeplywowego, tym bardziej
ciato wykazuje cechy ciata stalego — silniej objawia si¢ reakcja sprezy-
sta ciata. Dostosowanie parametréw przeptywu w danym procesie do
czasu relaksacji pozwala wigc zminimalizowaé niekorzystne objawy
sprezystosci.

Wyniki badan oscylacyjnych znajda szczegdlne zastosowanie w opi-
sie procesow, w ktorych materiat ulega cyklicznym deformacjom, np.
guma opony podczas jazdy. Ponadto analiza wartosci modutéw strat-
nosci i zachowawczego jest bardzo przydatna do $ledzenia struktury
substancji usieciowanych, az do skali molekularne;j
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