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SAMENVATTING

Veel oplossingen van hoogmoleculaire stoffen vertonen geen li-
neair verband tussen de schuifspanning en de afschuifsnelheid, zo-
als Newtonse vloeistoffen. Door dit verband in een bepaald intérval
van afschuifsnelheden te meten wordt de rheologie in dit interval
gevonden.

Er werd een kapillairviskosimeter ontwikkeld, waarmee voor
iedere vloeistof het verband tussen de schuifspanning en de afschuif-
snelheid kan worden bepaald, mits geen zwichtspanning aanwezig is,.
Voor pseudoplastische vloeistoffen ontstaan echter nog fouten door
de bouw van de opstelling. Met een computerprogramma worden deze
fouten gecorrigeerd, waarna de meetmethode zeer betrouwbare resul-
taten opleverts De resultaten van metingen aan pseudoplastische
vlioeistoffen worden vergeleken met die van twee industriéle visko-

simeterse.

SUMMARY

7o determine the rheology of non-Newtonian liquids a capillary
viscometer has been built. With this apparatus we can determine the
relation between shear-stress and shear-rate over a large range of
gshear-rates, provided that the liquid has no yield value.

With power law liquids a correction is necessary for the
pressure~fall in the apparatus outside the capillair. This cor-
rection is achieved at by using a computer for which a program is
written. The resultﬁ of the measurements for power law liquids are

compared with that of two industrial viscometers.
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1. INLEIDING

Om de viskositeit van vloeistoffen te meten zijn veel uiteenlo-
pende apparaten ontwikkeld. Als de rheologie bepaald wordt moet een
viskosimeter gebruikt worden waarin één wel gedefinieerde schuif-
gpanning optreedt, die gevarieerd en gemeten kan worden over het
gewenste gebied. De meeste technische viskosimeters vervallen om-
dat die een gemiddelde viskositeit meten over een geheel gebied van
gchuifgpanningen (l). De meest gebruikte "absolute" viskosimeters
zijn van het kapillaire type of zijn rotatieviskosimeters bestaande
uit twee concentrische cilinders. Op ons laboratorium zijn twee in-
dustriéle rotatieviskosimeters aanwezig. Dit zijn de Rotovisko van
Gebriider Haake k.G. en de Rheomat 15 van Contraves A.G. Deze visko~-
simeters geven echter verschillende resultaten voor niet-Newtonse
vloeistoffen, door fouten die bij deze opstellingen niet te vermij-
den zijn. Voor deze fouten is moeilijk te corrigeren, zoals in hetl
volgende hoofdstuk wordt aangetoond. Om de betrouwbaarheid van deze
viskogsimeters te testen en ook om bij lagere afschuifsnelheden te
kunnen meten moest een nauwkeurige, absolute viskosimeter worden ge-
bouwd. De rotatieviskosimeter geeft naast bovengenoemde bezwaren
moeilijkheden bij lage afschuifsnelheden i.v.m. de stabiliteit,
terwijl ook het bepalen van de afschuifspanning over een groot ge-
bied moeilijkheden geeft. Dit komt omdat het gedrag van de vcar
waarmee de schuifspanning wordt gemeten slechts over een beperkt
gebied een Hooke'slgedrag vertoont, Met een kapillair zijn inter-
pretatiemoeilijkheden wegens een afwijkende rheologie gemakkelijker
te overwinnen. De druk over het kapillair kan onbeperkt gevarieerd
worden, terwijl ook het uitstromende debiet nauwkeurig te bepalen
is. Hoewel de kapillairviskosimeter praktische bezwaren heeft zo-
als de grootte van het monster, de tijdrovende meting en het schoon-

maken werd voor deze viskosimeter gekozen.



2, DI THEORIE

2.1 De rotatieviskosimeters

Het moment M dat door de vloeistof op de ronddraaiende binnenste ci-

linder wordt uitgeoefend wordt gemeten met een veer. Uit deze meting

kan de schuifspanning berekend worden volgens = ——ELE——
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Fig. 1. MEETLICHAMEN VAN RHEOMAT 15 EN VAN DE ROTOVISKO

Bij dé Rheomat 15 moet voor h dan ingevuld worden h = a + %. 1/5 be
(zie fig. 1). Het verschil tussen de twee viskosimeters is de con-
gtructie van de eindvlakken van de binnenste cilinder., Voor New-
tonse vloeistoffen geeft bovenstaande waarde voor h bij de Rheo-
mat 15 de goede correctie, terwijl bij de Rotov1sko de eindvlak-
ken door de luohtbel geen impuls overdragen,
De afschuifsnelheid bij Newtonse vloeistoffen aan de wand van de

) Bk . . 2 SL
binnenste cilinder is y = T *

1-(§)

Hierbij is S gelijk aan Ri/RA

Voor pseudoplastische vloeistoffen wordt de afschuifsnelheid echter

groter dan uit deze formule blijkt. Hiervoor kan bij de Rotovisko

gecorrigeerd worden, waarbij de correctiefaktor éfhankelijk is van
82 en n., Deze correctiefaktor is voor het algemene geval afgeleid

door Krieger en Maron (3), terwijl Visser (4) de afleiding voor

Ostwaldse vloeistoffen heeft gegeven. De correctiefaktor CR voor

de afschuifsnelheid aan de wand wordt dan:
142 .

L
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Bij de Rheomat 15 gaan bij pseudoplastische vloeistoffen ook de eind-
vlakken van de cilinder eenvbelangrijkere rol spelen, zodat voor h
een te kleine waarde wordt genomen. Bij meting wordt dus voor de af-
schuifspanning een te grote waarde gevonden. Als de afschuifsnelheid,
die volgens een tabel bij een bepaalde omwentelingssnelheid hoort,
aan de wand van de binnenste cilinder berekend is zal een te kleine
waarde gevonden worden. Dit betekent dat een te grote viskositeit
wordt gevonden. Als echter de afschuifsnelheid en de afschuifspan-
ning betrokken worden op de wand van de buitenste cilinder, dan zal
voor beide een te grote waarde worden gevonden, zodat de fouten el-
kaar tegenwerken. Of de fouten elkaar opheffen zal afhangen van een
juiste keuze van de cilinder, waarop de tabellen zijn gebaseerd. Dit
aannemende wordt er geen correctie op de metingen van de Rheomat 15
aangebracht. A

| Om deze moeilijke correcties, die noodzakelijk zijn voor ein-
dige cilinders, en om het door de veer beperkte gebied van te meten

schuifspanningen te vermijden is naar een andere meetmethode gezocht.

2.2 De kapillairviskosimeter,

Voor de isotherme, ingestelde vloeistofspanning door een kapil-
lair geldt de impulsbalanss

_rdpy _r bp
kA TeZeoe 2 ( dz) T2 L (1)
[

De schuifspanning van de stroming aan de wand is:

EE W =%r;.z.\R - %' Q%E ' (2)
De schuifspanning loopt dus altijd lineair van een waarde O in het
midden van het kapillair totﬁiw aan de wand. Rabinowitsch heeft aan-
gegeven hoe uit drukval-debiet metingen het verband tussen de af-~
gschuifsnelheid en de drukval, dus de schuifgpanning is te berekenen,
onafhankelijk van de rheologie van de vloeistof. Voor de afleiding

hiervan wordt verwezen naar appendix 13

ag,

; lbe ' —v
g nR? \ 3 ¢V +D P dnp ‘ (3)



De fouten die bij het gebruik van de viskosimeter kunnen optreden
zijn eindeffekten, wandeffekten en fouten veroorzaakt door de in-
vloed van de oppervlaktespanning indien er een vrij vloeistofop-
pervlak aanwezig is of een warmte-effekt.

De eindeffekten geven een drukval bij de overgang van de vloeistof
van de leiding naar het kapillair'en omgekeerd, omdat de snelheids-
verdeling niet direkt de energetisch meest gunstige is.

Deze drukval wordt voor Newtonse vloeistoffen beschreven als (2) :

n g
voor d{{ D

ap =10 —2
d3 7
n g '

enap = 8 A voor 5d = 2D,
. 43

Voor pseudoplastische vloeistoffen is deze drukval kleiner.

In de formules is d de diameter van het kapillair en D de diameter

van de toevoerleiding. Omdat voor de drukval over het kapillair geldt:

12 & ¢v

_J28 L
PR="a 4 T3

is dit effekt voor Newtonse vloeistoffen te beschrijven als een
effektieve lengtevermeerdering 1 van het kapillair. Deze is voor de
in- en uitstroming bij het kapillair gelijk aan:

1 10

22728

Als de vloeistof visko-elastisch is kunnen de eindeffekten een effek-

= 0,50.

tieve lengtevermeerdering veroorzaken die veel groter is. Het effekt
is dan alleen te begpalen door met meerdere kapillairen van dezelfde
diameter, maar een verschillende lengte te meten.

Het wandeffekt wordt veroorzaakt door ontmenging aan de wand.
Dit zal alleen van belang zijn als gemeten wordt aan vloeistoffen
waarin grote vaste deeltjes zijn gesuspendeerd.

De oppervlaktespanning veroorzaakt‘een extra druk als bij een
vrije in- of uitstroomopening gekromde oppervlakken aanwezig zi jn.
Dit is o.a. belangrijk als het uitstromende debiet gemeten wordt als
druppels. De overdruk in de vloeistofdruppel is 260@L en deze druk
vermindert de drukval over het kapillair,

Het warmte-effekt door energiedissipatie bij hoge afschuifsnel-
heden zal de vigkositeit van de vloeistof verlagen. De energiedissi-

patie geeft een productie van warmte ¢w = ¢v*bjp-



De adiabatische temperatuurverhoging is gelijk aan:

.bT=A
C o
p?

De grootte van de fout wordt bepaald door de temperatuurafhankelijk-
heid van de viskositeit.

Deze fouten zijn door de bouw van onze opstelling Of te ver-
waarlozen Of uit metingen te bepalen zoals in het volgende hoofdstuk
wordt beschreven. De voor de opstelling noodzakelijke toevoerleidingen
en kranen kunnen echter ook een fout veroorzaken. Deze fout, veroor-
zaakt door een drukval in dit deel van het leidingsysteem, kan voor
psuedoplastische vloeistoffen groot worden, zodat hier wel een cor=-

rectie noodzakelijk is. De correctie wordt beschreven in 3.4.
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5o DI APPARATUUR EN DE WERKWIJZE

%41 De meetopstelling

Om over een groot gebied van afschuifsnelheden bij een ongeveer
constant debiet te kunnen meten wefden een aantal kapillairen parallel
gezet. Na ieder kapillair komt een afsluiter, zodat één gewenst kapil-
lair open gezet kan worden. Om de weerstand buiten de kapillairen zo
klein mogelijk te houden zijn enkele extra grote kranen gemonteerd
(de geometrie van de hele opstelling wordt gegeven in appendix 2).

l De kapillairen zijn zo gekozen dat de lengte-diameter verhouding
constant is. Dit betekent dat de schuifspanning, ook bij overschake-
len op een ander kapillair, alleen maar afhankelijk is van het druk-
verschil., Voor de vier kapillairen, waarin de rheologie is gemeten,
is als diameterverhouding voof twee opeenvolgende kapillairen onge-
veer 1,4 gekozen. Deze kapillairen zijn gsamengebracht in een kapil-
lairenset.

Om te bepalen of de einddeffekten belangrijk zijn en ze te schat-
ten is een tweede kapillairenset gemaakt. Deze set bevat kapillairen
met constante diameters, maar een verschillende lengte. De glazen
kapillairensets worden met bolkoppelingen parallel in de opstelling
geplaatst. In onderstaande tekening is er maar één aangegeven. Om te
zorgen dat er bij het vullen geen luchtvin de leidingen blijft, staan

de kapillairensets schuin.
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Na dé meting laat men de op constante temperatuur gehouden bak
leeglopen, waarna de meetvloeistof afgetapt wordt bij de kraan
onder het drukvat. Om de vloeistof door de kapillairen te persen
wordt bij de uitstroomtuit een persluchtaansluiting gemaakt. Deze
lucht kan ook verwarmd worden, zodat na het schoonmaken de opstel-
ling droog geblazen kan worden. Het schoonmaken kan snel gebeuren
omdat door de bolkoppelingen de kapillairensets verwijderd kunnen
worden, waarna ook het drukvat met toebehoren gemakkelijk gedemon-

teerd wordt,. a

3,2 Het méten van het drukverschil

De drijvende kracht om 9e vloeistof door de kapillairen te la-
ten stromen is vooral deyludhtdruk in het drukvat. Eerst was dit
een hoogteverschil door éen vloeistofreservoir in vertikale rich-
ting verplaatsbaar te maken. Door de lange toevoerleidingen ont-
stond echter voor pseudoplastische vloeistoffen met kleine n een
belangrijke fout door drukverlies in de leiding. De overdruk in het
drukvat wordt geregeld met een reduceerventiel van Negretti en Zambra.
Dit reduceerventiel houdt ook een zeer lage overdruk constant als de
voordruk ruwweg geregeld wordt op het in te stellen drukverschile
De overdruk wordt afgelezen op een watermanometer. Omdat de over-
druk maximaal 2,5 meter water is zal de warmteproduktie door ener-
giedissipatie'maar een kleine temperatuurstijging veroorzaken. Voor
waterige oplossingd£ is T kleiner dan de afleesfout van de thermo-
meter, en dus te verwaarlozen,

Ook de statische vloeistofhoogte in het drukvat verandert en
moet dus steeds bepaald worden. De pseudoplastische vloeistof blijft
als een film op de perspexwand van het drukvat hangen, zodat de
hoogte van de meniscus niet nauwkeﬁrig is af te lezen. Daarom werd
een pen in het drukvat gemonteerd die zeer nauwkeprig tot op het
vloeistofoppervlak kan worden gedraaid omdat het spiegelbeeld van
de pen in de vloeistof en de pen zelf elkaar dan juist raken. Ien
wijzer die aan de pen is gelast schuift langs grafiekpapier zodat de
vloeistofhoogte nu gemakkelijk te bepalen is. Omdat de opstelling
voor het schoonmaken demontabel is gemaakt, is het hoogteverschil
tussen het drukvat en de uitstroomopening niet constant. Als hoogte
voor de uitstroomopening wordt het buigpunt in het zadeloppervlak
genomen, zoals dit in 3.3. is aangegeven., Om dit laatste hoogtever-

schil te bepalen wordt een kathetometer gebruikt.
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3.% Het meten van het debiet

Omdat het erg moeilijk is om het debiet te bepalen aan een uit-
gtroomopening waar geen gekromde vloeistof-lucht oppervlakken zijn,
zodat de oppervlaktespanning te verwaarlozen zou zijn, is de hieron-

der geschetste uitstroomtuit bedacht.

FIG. 3¢ UITSTROOMVOORZIENING «

Er ontstaat nu een zadeloppervlek: ) geeft een onderdruk en T, een
overdruk. Omdat r, en rzlnu tamelijk groot zijn zal een eventueel
resterend drukverschil door de oppervlaktespanning te verwaarlozen
zijn. Het was niet mogelijk om het debiet te bepalen door het tellen
van druppels, omdat de druppelgrootte niet constant bleek te zijn.
Bij een korte druppeltijd is de druppel groot, terwijl pas bij 3 tot
6 minuten druppeltijd de druppel zijn'constante grootte krijgt (zie
ook (5)). De verklaring hiervoor blijkt een achterblijvende zgn.
druppelmeniscus telzijn die de afvallende druppel (gewicht = 2nre)
kleiner maakt (é). Pas bij lange druppeltijden krijgt deze meniscus
zijn constante maximale waarde. Het debiet wordt nu bepaald door de‘
vloeistof een bepaalde tijd op te vangen in een bekerglas, en dan
het gewicht van de vloeistof (en @) te bepalen. De stopwatch werd in-
gedrukt als de 1e druppel in het bekerglas viel en stopgezet als de
eerste druppel viel na het verwijderen van het bekerglas.

Uit de proeven blijkt dat bij kleine debieten de tuit met plastic

moet worden afgeschermd om verdamping tegen te gaan.,



3.4 De drukval in de toevoerleidingen

Het drukverschil dat. over de kapillairen staat is niet gelijk aan
het gemeten drukverschil omdat ook in de toevoerleidingen, de kra-
nen, de uitstroomopening en door de eindeffekten een drukverlies
ontstaats Voor Newtonse vloeistoffen is deze correctie klein, maar
voor pseudoplastische vloeistoffen kan hij wel groot worden. De
correctie is voor ieder kapillair, berekend me.b.ve. het Ostwald-

de Waele model. Met de bekende diameterverhoudingen is de correc-
tie op de drukval te berekenen als functie van n.

dvyn
Ostwald-de Waele: "z = - K <dT)

: _ ¢v _ n Rap 1/n
Voor dit model geldt: ¢V, ;;5 “ - Tl R (ZKL)

,*;f 3 n Rapy 1/n
dus ¢v = [ 3n+1 (2KL) :
Omdat ¢v door de leidingen en het kapillair gelijk is, en veron-
dersteld wordt dat K en n constant zijn voor de stroming in kapil-

lair en leiding geldt:

23 (R _\1/n 3 (R __y1/n
(-_R (T aP) }kapillair':{R (T ap) }leiding

Voor een aantal waarden van n ig dan het drukverlies in de toevoer-
leidingen, de kraan en druppelaar per kapillair te berekenen in
procenten van het totale drukverschil. Als hierbij dan nog een

half procent (want/L/d = 100) van het drukverschil over het kapil-
lair, ter correctie van het inloopeffekt, wordt opgeteld ontstaan
de in figuur 1 gegeven correctie-grafieken. Deze curven werden door
de computer benaderd met de kleinste kwadraten methode als de poly-

nooms:

3

correctie = a + bn + cn2 + dﬁ., waarbij de correctie in pro-
centen gegeven is., De variantie loopt van 0,02 tot 0,08, zodat de
"curve-fitting" goed is. De voor a, b, c en d ge?onden waarden
staan vermeld bij grafiek 1. Deze correctie is alleen berekend voor
n <1, omdat voor dilitante stoffen de fout kleiner is dan 1%. Om
voor pseudoplastische vloeistoffen ondanks deze correctie de goede
schuifspanning en afschuifsnelheid uit de drukval-debiet karakte-
ristiek te vinden is een computerprogramma geschreven. Het program-
ma en de manier waarop de getallen moeten worden ingevoerd wordt

beschreven in appendix 3.
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4, DE IJKING VAN DE KAPILLAIREN

Om de diameter van de kapillairen nauwkeurig te bepalen is een
meting met een Newtonse vloeistof, waarvan de viskositeit nauwkeurig
bekend is, de gemakkelijkste manier. Metingen aan glycerol bleken
niet reproduceerbare resultaten op‘te leveren, Dit kwam door het
hygroscopische karakter, waardoor water aangetrokken werd en de
viskositeit snel daalde. Dit water is moeilijk homogeen te mengen
met het glycerol, zodat plaatselijke verschillen in de viskositeit
optreden. Meting met een olie (Talpa Olie 40 van Shell) bleek wel
reprbduceerbare resultaten te levéQen. In een drukval-debiet karak-
teristiek lagen de gemeten waarden nauwkeurig op een rechte lijne
Een foutenschatting geeft per meetpunt een fout van + 0,5 %, zodat
de fout in een lijn door een aantal meetpunten te verwaarlozen zal
zijn. Dit geldt te meer omdaé de viskositeit van de olie zo sterk
afhankelijk is van de temberatuur, dat binnen de afleesfout van de
thermometer (+ 0,100) de viskositeit een afwijking van + 1% heeft,
Om de viskositeit van de olie te meten werden de Rotovisko en de
Rheomat 15 gebruikt. De op de Rheomat 15 gemeten viskositeit is on-
geveer 2% hoger, en wordt als de meest betrouwbare beschouwd. Al
deze metingen werden herhaald na 4 maanden, waarin de kapillairen
vele malen gevuld en weer schoongemaakt waren.

Na correctie voor de leldingweerstand werd gevondens

TABEL 1s DE DIAMETERS VAN DE KAPILLAIREN

[
1e meting 2e meting verschil
Kapillair D (mm) D (mm) JEE (%)
1 4,20 4423 V0, T
2 2,85 2,88 » +1,0
3 2,07 2,08 +0,5
4 1,44 1545 ' +0,7
5 2,89 2,92 +1,0
6 2,90 l 2,92 +0,7
(] 2,04 2,05 +0,5
8 2,04 2,05 40,5




- 15

Omdat bij de 1e meetserie-nog gemeten werd met het reservoir met
de lange toevoerleiding wordt de 2e meting als de meest betrouw-
bare beschouwd. De rgsultaten hiervan zijn ‘dan ook gebruikt bij

de berekening van de correctie op de drukval en in het computer-

programms, .
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5. DE METINGEN EN DE RESULTATEN

Als niet Newtonse vloeistof werd gemeten aan een oafbopolop-
lossing in water. Carbopol is een hoog moleculaire stof die al bij
een concentratie van 0,1 gew.% in water een pseudoplastische vloei-
gtof geeft, Dit is te zien als een druppel op het oppervlak valt:
het duurt heel lang voor het oppervlak zich weer recht getrokken
heeft, terwijl de vloeistof zich bij overschenken niet erg viskeus
gedraagte.

De oplossingen werden gemaakt door onder heftig roeren de car-
bopol langzaam op het ge%giziaiiaie water te strooien. Als de bere-
kende hoeveelheid carbopol peed was werd nog enige tijd geroerd, zo-
dat alle carbopol goed was "opgelost". De vloeistof is nu nog dun,
en de luchtbellen die erin zitten moeten nu de tijd krijgen om op
te stijgen. De zure vloeist6} wordt geneutraliseerd met ammonia en
wordt dan pseudoplastisch.

Met carbopol oplossingen van verschillende concentraties is de
rheologie'bepaald met de eigen kapillair viskosimeter, met de Rheo-
mat 15 en met de Rotovisko. De resultaten zijn weergegeven in de

volgende tabels

TABEL 2: DE MET VERSCHILLENDE RHEOMETERS BEPAALDE RHEOLOGIE

Meting Kapillair viskosimeter Rheomat 15 Rotovisko
no. | K n fout(%) | meetp.| X n K n
i 12 | 0,447 67 22 2,46 | 0,436 |1,52 | 0,476
23,62 | 0,39 91 23 3,81 0,409 | 1,47 0,504
3 4,25 | 0,353 | 116 a2 4,45 0,392 | 2,98 0,421
4 0,59 | 0,568| 22 23 0,62 | 0,573 \| 0,22 | 0,665
5 7451 0,325 | 175 25 .| 8,10 0,340
6 6,20 0, 341 88 25 6,90 0,354

Met de kapillalr viskosimeter werd over een afschulfsnelheidgebied
van ongeveer 0,5-500 sec—1 gemeten, De fout is de som van de abso-
lute waarde van de afwijkingen van alle meetpunten, die berekend

zijn volgenss

’r Ll K g K‘ !n ° 100 70.
’z‘ }
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Omdat inloop en einddeffekten verwaarloosbaar bleken te zijn bij
deze oplossingen, zijn de metingen alleen uitgevoerd met de eerste
vier kapillairen,

Op de Rheomat 15 is steeds gemeten met meetlichaam B-B, behalve
bij meting 4, waar A-A werd gebruikt. Het gemeten gebied loopt van
3 tot maximaal 200 sec-1. Als meetlichaam voor de Rotovisko werd
steeds MVI gebruikt. Het gemeten gebied is ongeveer gelijk aan dat
bij de Rheomat 15,

In de grafieken 2, 3 en 4 worden enige metingen geflllustreerd. Dit
zijn meting 4 en 5, en meting 2 als een gemiddelde vande rest van
de metingen. De in deze grafieken door de meetpunten getrokken 1lijn

is door de computer bepaald, en voldoet dus aan de hierboven gegeven

K en n, )

/

Na de eerste drie metingen bleek dat de meetpunten bij lage afsgchuif-
gnelheden steeds boven de getrokken 1lijn liggen. Het is onwaarschijn-

lijk dat n-'hier kleiner wordt, zodat een fout gemaakt wordt, of door

_verdamping'aan de uitstroomtuit, Of door een zwichtspanning van de

vloeistof, waardoor het drukverlies over de leiding groter wordt.
Uit een proefje waarin de verdamping uit een bekerglas werd gemeten
bleek, dat verdamping een niet te verwaarlozen fout kan geven bij

lage debieten (10'3 ml/sec). Om deze fout te elimineren is de uit-

stroomtuit bedekt met plastic, waar het bekerglas, .dat als'opvang-

vaatje wordt gebruikt, ingeschoven kan worden. Het volume van de
aanwezige lucht is dan niet groter dan 100 cm3, zodat bij 20°C ma-
ximaal 1,8 mg water/kan verdampen. De verdamping aan de uitstroom-

tuit zal in de verdere metingen dan ook te verwaarlozen zijn.

\

\
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6. DE INTERPRETATIE VAN DE MEETRESULTATEN

61 De kapillair viskosimeter

De door de computer uitgevoerde punten ¥ enT voldoen bij hogere
concentraties niet geheel ash de Ostwaldse vergelijking; ook niet na
het elimineren van de verdamping.

De meetpunten liggen zoals in de volgende figuur is aangegeven.

apilloae
NisCosimetr er

Rheomalk 13

Retouiske

T

¥ P /Qoa \6

Fig. 4+ ALGEMEEN BEELD VAN DE METINGEN

‘De verklaring voor de hogere™ bij hoge afschuifsnelheden is dat

de vloeistof zich meer Newtons gaat gedragen. Dit geldt algemeen
voor pseudoplastische vloeistoffen, en is te verklaren uit het feit
dat bij hogere afschuifsnelheden de ketens steeds minder kahs krij-
gen om een netwerk/te vormen. Juist door het uit elkaar trekken van
dit netwerk wordt het pseudoplastisch gedrag veroorzaakt. De te ho--
geYZ waarden bij lage afschuifsnelheden worden veroorzaakt door een
awichtspanning. Dit is vooral duidelijk te zien bijlmeting 5, waar
bij overschakelen op een kleiner kapillair bij dezélfde (berekende)
afschuifspanning een lagere afschﬁifsnelheid wordt gevonden. Dit
komt omdat het zonder zwichtspanning berekende,‘kleinere drukver-
lies in de leiding groter wordt ten koste van de drukval over het
kapillair. De hierdoor veroorzaakte fout blijkt af te nemen met de
drukval totcde (3n+1)® macht (zie Appendix 4). Omdat behalve bij
meting 5 de afwijkingen van de meetpunten, ook -als op een kleiner
kapillair wordt overgeschakeld, geleidelijk verloopt, mag veronder-

steld worden dat de zwichtspanning hier geen grote fout veroorzaakt.



Alleen in meting 4 is de rheologie in het meetgebied wel goed
te beschrijven met het Ostwéldse model. Omdat de positieve en nega-
tieve afwijkingen hier voorkomen bij ieder kapillair is de veronder-
stelling dat de ijking van de kapillairen goed is gerechtvaardigd.
De afwijking bedraagt gemiddeld + 1%, en ook bij de andere metingen
(behalve bij 5) hebben de afwijkingen een regelmatig verloop van
positief via negatief naar positief. Dit betekent dat de meetfout,
onafhankelijk van de rheologie + 1% is. Deze fout is gelijk aan de
absolute fout als geen zwichtspanning optreedt, omdat voor alle an-

dere fouten wordt gecorrigeerd. -

6.2 De Rotovisko

Uit de metingen blijkt/pat de Rotovisko steeds een te lage vig-
kositeit geeft. De verschillen blijken uit de volgende tabel, waar-
bij de fout gedefinieerd’is als de afwijking van de met de Rotovisko
gemeten waarden t.0.v. de met de kapillair viskosimeter bepaalde rheo-

logie.

TABEL 3¢ DE MET DE ROTOVISKO BEPAALDE RHEOLOGIE

"Meting Rheologie fout (%)
no. K n K n
1 2512 0,45 -28 + 7
2 3,62 , 0439 -60 +29
3 4425 0,35 -30 +19
4 0,59 0,57 -63 T

Uit de tabel blijkt dat de afwijkingen groot zijn,\zodat geconclu-
deerd moet worden dat de Rotoviskéd met meetlichaam MVI geen betrouw-
bare resultaten geeft voor niet-Newtonse vloeistoffen, Er is geen en-
kele correlatie tussen de gemaakte fout en een andere parameter te
vinden, zodat ook een correctietabel niet zinvol is. Als verklaring
voor de fouten wordt de smalle spleet tussen de beide cilinders ge-
noemd (05 mm). _

De kleinste afwijking van de symmetrie-as geeft voor niet-Newtonse

vlioeistoffen grote afwijkingen,
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6+3 De Rheomat 15

Met de Rheomat 15 wordt steeds een te hoge viskositeit gemeten,
zoals uit onderstaande tabel blijkt. De gemaakte fout is hier af-
hankelijk van n, zodat een correctietabel gegeven kan wordén. Om een
goede foutenschatting te maken is de rheologie bépaald in het gebied

waarin ook de Rheomat meet. We vinden dan het volgende.

TABEL 4¢ DE MET DE RHEOMAT 15 BEPAALDE RHEOLOGIE

7

Meting ' Rheologie fout (%) Correctie op
no. 'K n K n K (%)

1 2,28 0,440 “ 7,8 +1,0 . Pyl

2 3945 0,407 |/= 9,5 = =-0,5 - 9,0

3 3,88 0,398~ ~14,7 -1,5 =12,2

4 0,59 0,568 - 4,7 -1,0 - 4,6

6 6,00 0,354 5,2 0 15,2

De fout voor n is zo klein dat alleen een correctie op K zinvol is.

Daarom is bi)j een afschuifsnelheid van 30 sec-1, als een logaritmisch

.gemiddelde, het verschil tussen beide n's nul gemaakt. Met de nieuwe

K wordt de correctie op de met de Rheomat 15 gevonden K berekend,

waarbij de volgende grafiek ontstaat.

e, Correctie (70)

PIG. 5 CORRECTIE'VOOR DE CONTRAVES OP DE GEVONDEN K
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Uit de metingen blijkt dat de twee fouten, die in 2.2 worden genoemd
elkaar niet opheffens,

De eindvlekken, die voor de te grote K zorgen, zouden iets vlakker
moeten zijn, waardoor de afstand b, en dus ook de gemaakte fout klei-

ner worddte.



Te

w B0 -

DE CONCLUSIES

2

3

Met de gebouwde képillafr viskosimeter kan de rheologie over een
groter gebied bepaald worden dan met de Rotovisko en de Rheomat 15.
Als grenzen van de schuifspanning gelden 0,1 tot 50 N/m?. Om een
meetbaar debiet te krijgen gelden als praktische grenzen van de
afschuifsnelheid 0,5 = 500 sea”,

De viskosimeter is een betrouwbaar ingtrument, omdat voor alle
fouten gecorrigeerd wordt als dg rheologie te beschrijven is met
het Ostwald-de Waele modeles Alleen de fouten, veroorzaakt door een
zwichtspanning zijn moeilijk te corrigeren.

De meting met de kapillairenset geeft fouten van + 1%. Als door
een aantal van deze punten een kromme wordt getrokken, zodat de
meetfouten stochastisch rond de kromme verdeeld zijn, dan zal deze
kromme binnen de meetfout voldoen aan de rheologie. Dit is het ge=
val bij meting 4.

Meting van de rheologie van deze carbopoloplossingen op de Roto-
visko, waarbij meetlichaam MVI wordt gebruikt, geeft foutieve
resultaten.

Meting van de rheologie van deze carbopoloplossingen op de Rheo-
mat 15 met de meetlichamen A-A of B-B geeft een te hoge K, waar-
bij de gemaakte fout alleen afhankelijk is van n.

Voor een snelle rheologiebepaling, waarbij niet over een groot
gebied gemeten hoeft te worden, kan de Rheomat 15 worden gebruikt.
De viskositeit éient dan gecorrigeerd te worden volgens figuur 5

op blz. 28,
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APPENDIX 1

Afleiding van de vergelijking van Rabinowitscht

R g 2
Voor de debiet geldt: ¢v =on | rvdr=n d( v, dr® 1.
(=

-dv
2 R 2 “aR 2 B R2 z
¢v =nlr vz\'a - {. r‘dv = - naf rdv, = ‘( ( ) dr.

Voor de schuifspanning geldts’r = % ( -EE)

Te2
,z &
Te7Z T
zodat T w R_
. nR3 dvz
Substitutie geeft: g = —— f - s ) A
r Te?
%3

d’z‘w ! o7
3 3
4 d¢ o dv
SR Mot =% o ("B g
nR w T g 5 v 3
ook geldt: .dﬁ’. - .d_ﬁi dap _ .dﬂ‘_'. 4 AL (2 1 vergl. 2)
d’rw dop d’rw dap
2
S d¢v 3’Zjlwr»:w 2 v,
T gt gy AV EE s e B A8 i
nR / nR
Dit betekent dus dat
©dv d¢ .
2 1 ‘ v}
R e Mo + —\.
¥ ( dr )R ; nR3 {3¢v j ap dap \

E& =nR3[-3— "%Z/r.z (-E——-)df +’-Ew1—3i\)l:2r.z (-':%

g
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APPENDIX 2

De geometrie van de kapillairviskosimeter

Voor de berekening van de drukvel buiten de kapillairen (zie 3.4)
is de geometrie van belang. De diaméters van de kapillairen werden met
een Newtonse vloeistof bepaald (zie hoofdstuk 4). De diameters van lei-
ding, kranen en uitstroomtuit werden bepaasld met een micrometer., De
diameter van de leiding en de kranen van het 1e en 5e kapillair ig 20 mm.
De totale lengte van de leidingen ¥an deze diameter voor het 1e t/m het
8e kapillair is respectievelijk 153,147,154,159,151,153,143 en 163 mm.,
De kranen van het 2e t/m 4e en be t/m 8e kapillair hebben een diameter
van 10 mm (lengte 25 mm), terwljl de aanzetstukken van deze kranen een
diameter van 6,3 mm hebben (}bngte 150 mm). De uitstroomopening heeft
een diameter van 7 mm, terﬁijl de hierin hangende druppelaar een dia-

meter van ‘4 mm heefte
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APPENDIX 3

Het computerprogramma en de werkwijze

De drukval-debiet karakteristiek wordt benaderd met een 4e
graads polynoom (regel 2%3). Om deze kromme door (0,0) te laten gaan
zijn voor ieder kapillair 5 punten (0,0) ingevoerd. Omdat voor deze
bewerking steeds hetzelfde aantal invoergegevens per kapillair nodig
is, moet dit gelijk gemaakt worden aan het aantal meetpunten van het
1e kapillair. Dit gebeurt door extra punten (0,0) in te voeren.

Met de afgeleide van de berekende polynoom wordt de afschuifsnel-
heid, evenals de schuifspanning, voor ieder meetpunt bepaald. Het ver-
band tussen deze grootheden wordt benaderd door de rechte log™ =
log k + n log j, die dus log' k en n bepaalt (regel 53).

Met de nu gevonden n/bordt de drukval over het kapillair gecor-
rigeerd, waarna de hele berekening wordt herhaald. Dit gaat door tot
twee achtereenvolgend gevonden waarden van n voldoen aan de gestelde
eis. Daarna wordt de afwijking van ieder meetpunt tot de gevonden rheo-
logie berekend volgens regel 68 en 69, Bij invoer van de gegevens moet
het drukverschil gegeven worden in 1/10 mm water, en het debiet in
ml/sec. ‘
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APPENDIX 4

" De door de zwichtspanning veroorzaakte fout als functie van de drukval

Omdat in ﬁe toevoerleiding de drukval veel kleiner is bij hetzelfde
debiet zal hier een zwichtspanning sneller moeilijkheden geven als
in het kapillair. |

Dit blijkt uit de volgende figuur, waarin’ro de zwichtspanning is:

>
b _ N —»
- ) . Ny —»
\?\\\ , e e [ >
leiding " kapillair

Omdat het debiet door leiding en kapillair éven‘groot moet blijven
zal de drukval over de leiding toenemen ten koste van die over het
kapillair,

Voor het Ostwald-de Waele model geldts

dv\n
T g =K (E;)
Do ("L (- Ly
v d * dr 2 dx
Zopy =+ 5 (= /a2) :

Integratie naar r, waarbij ¥ en n constant verondersteld worden, en

invullen van de randvoorwaarde W Obijr=R leyert:

ey \D/(-QB) 7 gl+t/n . it¥in )
%", dx? % 2k

\

\A
(1+1/n X FEE

Als op r = ry de schuifspanning gelijk wordt aan de zwichtspanning
dan is de debiet door de leiding: :
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Invullen van v, en integreren geeft:
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- Het verschil tussen deze twee drukvallen:
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Bij een 2 x zo grote drukval wordt r
in de drukval

1 2 x zo klein, dus het verschil
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De relatieve fout in de drukval wordt dus 25# maal zo klein,



