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Reometr kapilarny

Przedmiotem wynalazku jest reometr kapilarny przeznaczony do wyznaczania
wilasciwosci  reologicznych  cieczy nienewtonowskich, zwilaszcza niestabilnych

reologicznie - tiksotropowych i antytiksotropowych.

Do badania parametréw reologicznych cieczy nienewtonowskich stosuje sig przede
wszystkim dwa podstawowe typy reometrow — reometry rotacyjne i reometry kapilarne,
przy czym do badania cieczy nienewtonowskich reologicznie niestabilnych stosuje sig
gk’)wni‘e reometry rotacyjne. Reometry takie dajg mozliwos¢ uzyskiwania podczas badan
réznych szybkosci $cinania, ktére mozna zmienia¢ poprzez zmiany predkosci obrotowej
organu roboczego reometru. Klasyczna konstrukcja tego typu przyrzaddw, na skutek
istnienia okresionej dynamiki dziatania uktadu pomiarowego sprawia problem 2z
rzetelnoscia pomiaru naprezen powstajgcych w badanej cieczy - mierzonych podczas
gwattownie zmienianych szybkosci scinania. Dynamika przyrzadu sprawia, ze wartosci

mierzone moga sie rézni¢ od rzeczywiscie istniejacych w chwili pomiaru.

Znane sg reometry kapilarne wyposazone w umieszczony w termostatowanym naczyniu
zbiornik cisnieniowy z przelotowym otworem w dnie, w ktérym to otworze jest
zamocowany wlot usytuowanej pionowo kapilary umieszczonej w termostatowanej
obudowie. Reometr wyposazony-jest w zawor do zamykania wlotu kapilary. Zbiornik
cisnieniowy, w ktérym zainstalowany jest czujnik temperatury, jest zamkniety od géry
glowicg, w ktérej znajduje sie doprowadzenie badanej cieczy i doprowadzenie
sprezonego gazu z ukfadu cisnieniowego potaczonego ze zbiornikiem gazu. Znane sa

takze reometry kapilarne wyposazone w dwie kapilary.

Z amerykanskiego zgtoszenia US20140309951 znany jest reometr kapilarny do badania
cieczy nienewtonowskich, ktéry sktada sie z pojemnika zawierajgcego ciecz, ktdrej
pewna objeto$¢ jest przenoszona do ukfadu pomiarowego za pomocg pompy

wyporowej. Wylot pompy potfaczony jest z elementem dystrybucyjnym, ktéry rozdziela
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strumien cieczy na trzy pionowe kapilary o réznych $rednicach. W rozwigzaniu tym ciecz
doprowadzana jest naprzemiennie do kazdej z kapilar.

Z kolei z polskiego opisu wynalazku P.414004 znany jest reometr kapilarny przeznaczony
do wyznaczania wifasciwosci reologicznych cieczy nienewtonowskich, zwtaszcza
niestabilnych reologicznie, wyposazony w termostatowany zbiornik mieszajacy oraz
zestaw kapilar o réznych dtugosciach i/lub réznych srednicach. Reometr ten pozwala na
dokonanie jednoczesnego wielopunktowego pomiaru w systemie kapilarnym.
Przeprowadzenie pomiarow whasciwosci reologicznych cieczy nienewtonowskich
reologicznie niestabilnych metodg kapilarng jest mozliwe dzieki temu, iz reometr jest
wyposazony w zestaw wymiennych kapilar o réznych $rednicach i/lub dtugosciach, przez
ktére zachodzi przeplyw badanej cieczy, powodowany ustalonym i mierzonym
nadci$nieniem w zbiorniku cisnieniowym. Pomiar ten odbywa sie jednoczesnie podczas
przeptywu przez wszystkie kapilary. Sprawia to, iz zaréwno wartosci naprezen stycznych,
jak i szybkosci $cinania sg okreslane wymiarami geometrycznymi kapilar (ich dtugosciami
i $rednicami) i wartoscia ci$nienia w zbiorniku pomiarowym. Pozwala to podczas badan
cieczy reologicznie niestabilnych zastgpi¢ wyniki pomiaréw uzyskiwane za pomoca
reometru rotacyjnego, pracujgcego przy zmienianych kolejno szybkosciach $cinania, a
takze zwiekszy¢ doktadnos¢ tych danych, ze wzgledu na fakt wyeliminowania wptywu
dynamiki reometru rotacyjnego. Reometr tego typu posiada ztozong konstrukcje o
znaczgcych wymiarach. Do przeprowadzenia pomiaréw wilasciwosci reologicznych
wymagana jest znaczna objetos¢ cieczy w termostatowanym zbiorniku umozliwiajgcym
mieszanie cieczy. Co wigcej, jego konstrukcja posiada ograniczenia w zakresie mozliwych

do uzyskania wartosci szybkosci Scinania.

W nieopublikowanym zgtoszeniu patentowym P.421900 ujawniony zostat takze reometr
kapilarny pozwalajgcy na badanie cieczy tiksotropowych zbudowany z zasobnika,
termostatowanego segmentu niszczenia struktury oraz termostatowanego ukladu
pomiarowego w postaci co najmniej dwdch kapilar pomiarowych o réznych wymiarach.
Segment niszczenia struktury zbudowany jest z elementu przeplywowego,
wyposazonego w roznicowy czujnik cisnienia, przytaczonej do niego pompki wyporowe;j
oraz kapilary cyrkulacyjnej potaczonej z elementem przeptywowym poprzez zawér oraz

pompke wyporowa. Segment niszczenia struktury pozwala na dlugotrwafg cyrkulacje
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cieczy, ktora po osiggnieciu stanu rGwnowagowego zniszczenia struktury jest kierowana
do segmentu pomiarowego. Poziom ztozonosci jego budowy stanowi jednak wyzwanie
dla ukfadu sterowania utrudniajgc  korzystanie z urzadzenia, ponadto w takim
wykonaniu przyrzadu istnieje obawa o zachowanie czystosci i sterylnosci z uwagi na
zintegrowanie z urzgdzeniem zasobnika i pompy, ktére sa trudne do utrzymania w

czystosci, co jest czestym wymogiem.

Celem wynalazku jest opracowanie niewielkiego reometru o znaczgco uproszczonej
konstrukcji, gwarantujgcej wysokg niezawodnos¢, obnizajacej koszt produkcji i
eksploatacji, a takze utatwiajgcej utrzymanie sterylnosci i czystosci, umozliwiajgcej
kompleksowe badanie wtasciwosci reologicznych  cieczy  tiksotropowych i

antytiksotropowych.

Istota wynalazku jest reometr kapilarny przeznaczony do wyznaczania wiasciwosci
reologicznych cieczy nienewtonowskich, zwtlaszcza niestabilnych reologicznie,
zawierajgcy termostatowany segment niszczenia struktury wewnetrznej cieczy oraz
termostatowany uktad pomiarowy w postaci co najmniej dwéch kapilar pomiarowych o
réznych wymiarach ktéry zawiera ponadto co najmniej dwie strzykawki , potagczone z
uktadem sterowania za pomocg co najmniej jednego elementu napedowego. Strzykawki
przytaczone s po przeciwnych stronach segmentu niszczenia struktury, ktory
wyposazony jest w réznicowy czujnik ci$nienia. Strzykawka, przytaczona blizej uktadu
pomiarowego, segment niszczenia struktury oraz termostatowany uktad pomiarowy
potgczone sg za pomocy ukiadu zaworéw. Termostatowany uktad pomiarowy
wyposazony jest w cisnieniomierz na wlocie, a kazda z kapilar pomiarowych

wyposazona jest w przeptywomierz,
Uktad pomiarowy ma korzystnie postaé zestawu wymiennych kapilar.
Uktad zaworéw jest korzystnie sterowany automatycznie, co umozliwia nadanie

wlasciwe}] w okreSlonej fazie pomiaru konfiguracji pracy reometru w sposéb

natychmiastowy.
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Element przeptywowy ma korzystnie postaé¢ kanatu meandrycznego, kanatu spiralnego

lub mieszadta statycznego, co wspomaga niszczenie struktury wewnetrznej ptynu.

W korzystnym przyktadzie wykonania segment niszczenia struktury wyposazony jest w
prostoliniowg kapilare referencying zawierajgca w czujnik cisnienia, pozwalajgcg na
jednoznaczne okre$lenie warunkéw (szybkosci $cinania) niszczenia struktury

wewnetrznej cieczy.

W korzystnym przyktadzie wykonania strzykawki utozone sg szeregowo i posiadajg

wspolny ttok, a uktad niszczenia struktury wyposazony jest w zawér napowietrzajacy.

W korzystnym przyktadzie wykonania uktad zaworéw ma postaé zaworu tréjdroznego.

Reometr jest korzystnie wyposazony w uktad odpowietrzajgcy, pozwalajacy na catkowite
wypetnienie segmentu niszczenia struktury wewnetrznej i uktadu pomiarowego

badanym ptynem.

Reometr kapilarny wedtug wynalazku charakteryzuje sie prostg konstrukcjg, ktéra przez
minimalizacje liczby ruchomych czesci zwieksza niezawodno$¢ oraz pozwala na
obnizenie kosztéw produkcji. Prostota konstrukcji pozwala takie na miniaturyzacje

reometru.

Ponadto reometr charakteryzuje sie zminimalizowang inercjg cieplng, co zwieksza
precyzje kontroli temperatury. Konstrukcja reometru kapilarnego wedlug wynalazku
pozwala takze na uzyskanie duzo wyiszych szybkosci $cinania niz w przypadku typowych
reometrow rotacyjnych. Konstrukcja reometru kapilarnego wedtug wynalazku dzieki
zastosowaniu jednorazowych strzykawek pomaga w utrzymaniu czystosci wigcznie z
utrzymaniem wymogow sterylnosci, co jest istotne w przypadku prébek biologicznych i

badan w przemysle spozywczym.

Zastosowanie strzykawek potfaczonych z ukiadem sterowania wyposazonym w co

najmniej jeden element napedowy umozliwia naprzemienne przettaczanie badanego
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ptyn przez segment niszczenia struktury, co pozwala na dokonanie kontrolowanej

degradacji struktury wewnetrznej cieczy podczas jej przeptywu.

Reometr kapilarny wedtug wynalazku umozliwia przeprowadzanie pomiaréw
wielopunktowych metodg kapilarng, gdyz wyposazony jest w ukfad pomiarowy,
zawierajgcy zestaw kapilar o roinych wymiarach geometrycznych (Srednicach iflub
dtugoséciach) wyposazonych w czujnik ci$nienia na wlocie i indywidualne czujniki do
pomiaru predkosci przeptywu. Pomiar tych wartosci pozwala na okreslenie wartosci
naprezen stycznych i szybkosci scinania w kapilarach. Umoizliwia to badanie cieczy
reologicznie niestabilnych (tiksotropowych i antytiksotropowych), gdyz po osiagnieciu
rownowagowych wartosci naprezen stycznych w cieczy cyrkulujgcej w segmencie
mieszajacym istnieje mozliwo$¢ dokonania wielopunktowego pomiaru kapilarnego
poprzez jednoczesne pomiary parametréw przeptywu przez rownolegte kapilary o

réznych srednicach i dtugosciach.

Jednoczesny pomiar parametréw reologicznych cieczy o okreslonym stopniu zniszczenia
jej struktury wewnetrznej — w tym przypadku cieczy naprzemiennie przettaczanej z
zadang predkoscig przez segmen’ niszczenia struktury wewnetrznej - az do uzyskania
wartosci rownowagowej - przy mozliwej do okreslenia szybkosci $cinania, okreslanej na
podstawie pomiaréw ciSnienia roinicowego w segmencie niszczenia struktury
wewnetrznej (dalsze zmiany mierzonych wartosci tego ci$nienia juz przy tej szybkosci
scinania nie zachodzg), pozwala zastgpi¢ dane uzyskiwane za pomocg reometru
rotacyjnego przy zmienianych kolejno szybkosciach scinania, a takie zwiekszyé ich

doktadnos¢.

Przedmiot wynalazku przedstawicno w przyktadzie wykonania na rysunku, na ktérym ,
Fig. 1 przedstawia reometr z w fazie niszczenia struktury, Fig. 2 reometr w fazie
pomiaru. Fig. 3 reometr w przyktadzie wykonania ze strzykawkami o wspdinym ttoku w
fazie niszczenia struktury, Fig. 4 reometr w przykfadzie wykonania ze strzykawkami o

wspolnym ttoku w fazie pomiaru.

Przyktad 1
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Reometr przeznaczony do wyznaczania wiasciwosci  reologicznych  cieczy
nienewtonowskich zbudowany jest z dwoch strzykawek 1 i 2 potgczonych z uktadem
sterowania (3) poprzez dwa elementy napedowe (16’, 16”), termostatowanego ukfadu
niszczenia struktury 4 oraz z ukfadu pomiarowego 5, przy czym strzykawki 1, 2
przylagczone sg po przeciwnych stronach ukfadu niszczenia struktury 4. Segment
niszczenia struktury wewnetrznej 4 jest potgczony z uktadem pomiarowym 5 za pomocg
uktadu zaworow 6 (zawory 6, 6” i 6"”). Segment niszczenia struktury wewnetrznej 4
zawiera element przeptywowy 7, wyposazony w réznicowy czujnik cisnienia 8. Uktad
pomiarowy 5 zawiera pie¢ wymiennych kapilar pomiarowych 9. Kapilary pomiarowe 9
maja rézng Srednice i rézng dtugos¢. Kapilary pomiarowe 9 wyposazone sg w czujnik do
pomiaru ci$nienia 10 i indywidualne czujniki do pomiaru strumienia przeptywu 11.
Segment niszczenia struktury 4 zawiera prostoliniowa kapilare referencyjng 12
wyposazong w réznicowy czujnik ci$nienia 13, przytagczong za elementem
przeptywowym 7. Segment niszczenia struktury 4 zawiera zawdr napowietrzajacy 14

oraz zawo6r odpowietrzajgcy 15.

Wyznaczenia wiasciwosci reologicznych cieczy nienewtonowskich niestabilnych
reologicznie za pomocg reometru wedtug wynalazku dokonuje sie w nastepujacy
sposob. Badana ciecz przettaczana jest naprzemiennie pomiedzy strzykawkami 1 i 2
przez segment niszczenia struktury 4 do czasu osiggniecia réwnowagowej wartosci stanu
zniszczenia struktury wewnetrznej cieczy przy zastosowanej predkosci przeptywu, co
przejawia sie osiggnieciem statej w czasie wartosci spadku ci$nienia, rejestrowanego
przez réznicowy czujnik ci$nienia 8. Naprzemienny przeptyw cieczy sterowany jest za
pomocg uktadu sterujgcego 3 potaczonego za strzykawkami za pomocg dwdch
elementéw napedowych (16°, 16”). Warunki niszczenia struktury sg okreslane przez
wielkos¢ spadku ci$nienia odczytanego z cisnieniomierza 13 kapilary referencyjnej 12. Po
uzyskaniu rownowagowej wartosci stanu zniszczenia struktury wewnetrznej cieczy
cyrkulujgcej w segmencie niszczenia struktury wewnetrznej 4, nastepuje otwarcie
zaworu 6” i zamkniecie zaworu 6’ oraz zatrzymanie strzykawki 2, co sprawia, Ze ciecz z
t3 samg wydajnoscia, z jaka ptyneta w segmencie niszczenia struktUry wewnetrznej 4,
przeptywa do zestawu kapilar pomiarowych 9 o réiznych $rednicach i diugosciach

wyposazonych w czujnik cisnienia 10 na wlocie i niezalezne ukfady pomiaru strumienia
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przeptywu 11. Rejestracja warunkow przeptywu w kazdej z kapilar (pomiar i rejestracja
ciénienia na wlocie oraz strumienia przeptywu w kazdej z kapilar) pozwala wyznaczyé
wartoéci parametréw reologicznych badanej cieczy o strukturze wewnetrznej
zniszczonej do wartosci rownowagowej przy réznych szybkosciach Scinania, jakie panujg
w poszczegblnych kapilarach pomiarowych (pomiar wielopunktowy). W czasie
przeplywu z segmentu niszczenia struktury wewnetrznej 4 do kapilar pomiarowych 9
ciecz nie zmienia stanu swojej struktury wewnetrznej, a wigc w kapilarach pomiarowych
9, badana jest ciecz o tej samej strukturze wewnetrznej, jakg miata podczas przeptywu

przez segment niszczenia struktury wewnetrznej 4.

Ten sposéb przeprowadzenia badari pozwala okresli¢ przebieg krzywej ptyniecia cieczy o
okredlonym stanie struktury wewnetrznej. Wartosci parametrow reologicznych,
oszacowanych na podstawie pomiaréw parametréw przeptywu w segmencie niszczenia
struktury wewnetrznej 4 pozwalajg oszacowac potozenie punktu réwnowagowego
krzywej ptyniecia dla szybkosci Scinania, jaka miata miejsce w segmencie niszczenia
struktury wewnetrznej 4. Dla cieczy o tak okreslonym stanie zniszczenia struktury mozna
w nastepnym etapie pomiaru, w kapilarach uktadu pomiarowego dokonaé pomiaru
wielopunktowego przy réznych szybkosdciach scinania, charakteryzujgc tym samym

tiksotropowe badz antytiksotropowe wiasciwosci cieczy w sposéb kompleksowy.

Opisany cykl badan moze by¢ przeprowadzony kolejno dla innych wartosci strumienia
objetosciowego przeptywu cieczy w segmencie niszczenia struktury wewnetrznej 4, co
umozliwia wykreslenie krzywych ptyniecia odpowiadajacych roznym stanom zniszczenia

struktury wewnetrznej cieczy.

W przypadku uzycia reometru do badania cieczy reclogicznie stabilnych reometr stosuje
sie jako wielopunktowy reometr kapilarny (nie powoduje sie woéwczas zwrotnego

przeptywu badanej cieczy przez segment niszczenia struktury wewnetrznej).

Przyktad 2

Reometr przeznaczony do wyznaczania wiasciwosci  reologicznych  cieczy

nienewtonowskich zbudowany jest z dwoéch strzykawek 1, 2 umieszczonych szeregowo
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na wspélnym elemencie napedowym (16”’) ukfadu sterowania (3), termostatowanego
segmentu niszczenia struktury 4 oraz z uktadu pomiarowego 5 przy czym strzykawki 1, 2
przytagczone sg po przeciwnych stronach ukfadu niszczenia struktury 4. Segment
niszczenia struktury wewnetrznej 4 jest potaczony z ukfadem pomiarowym 5 za pomoca
uktadu zaworéw 6 (zawory 6’, 6” i 6’”). Segment niszczenia struktury wewnetrznej 4
zawiera element przeptywowy 7, ktéry wyposazony jest w réznicowy czujnik cisnienia 8.
Uktad pomiarowy 5 zawiera pie¢ wymiennych kapilar pomiarowych 9. Kapilary
pomiarowe 9 majg rozng srednice i r6zng dlugos¢. Kapilary pomiarowe 9 wyposazone s3
w czujnik do pomiaru ciSnienia 10 i indywidualne czujniki -do pomiaru strumienia
przeptywu 11. Segment niszczenia struktury 4 zawiera prostoliniowg kapilare
referencyjng 12 wyposazong w roznicowy czujnik cisnienia 13, przytaczong za
elementem przeplywowym 7. Segment niszczenia struktury 4 zawiera takie zawor

napowietrzajacy 14 oraz zawoér odpowietrzajgcy 15.

Wyznaczenia wlasciwosci reologicznych cieczy nienewtonowskich niestabilnych
reologicznie za pomocg reometru wedtug wynalazku dokonuje sie w nastepujacy
spos6b. Badana ciecz przetlaczana jest naprzemiennie pomiedzy strzykawkami 1 i 2
przez segment niszczenia struktury 4 do czasu osiggniecia rdwnowagowej wartosci stanu
zniszczenia struktury wewnetrznej cieczy przy zastosowanej predkosci przeptywu, co
przejawia sie osiggnieciem state] w czasie wartosci spadku ciénienia, rejestrowanego
przez réznicowy czujnik ci$nienia 8. Naprzemienny przeptyw cieczy sterowany jest za
pomocg uktadu sterujgcego polgczonego za strzykawkami za pomocg elementu
napedowego (16”') . Warunki niszczenia struktury s okreélane przez wielko$¢ spadku
cisnienia odczytanego z cisnieniomierza 13 kapilary referencyjnej 12. Po uzyskaniu
rownowagowej wartosci stanu zniszczenia struktury wewnetrznej cieczy cyrkulujgcej w
segmencie niszczenia struktury wewnetrznej 4, nastepuje otwarcie zaworu 6" i
zamkniecie zaworu 6"’ , co sprawia ze ciecz ze strzykawki 1, z tg samg wydajnoscig, z
jaka ptyneta w segmencie niszczenia struktury wewnetrznej 4, przeptywa do zestawu
kapilar pomiarowych 9 o réinych $rednicach i dlugosciach wyposazonych w czujnik
cisnienia 10 na wlocie i niezalezne uktady pomiaru strumienia przeptywu 11. Rejestracja
warunkéw przeptywu w kazdej z kapilar {pomiar i rejestracja cisnienia na wlocie oraz

strumienia przeplywu w kazdej z kapilar} pozwala wyznaczy¢ wartosci parametréow
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reologicznych badanej cieczy o strukturze wewnetrznej zniszczonej do wartosci
réwnowagowej przy roznych szybkosciach $cinania, jakie panuja w poszczegéinych
kapilarach pomiarowych (pomiar wielopunktowy). W czasie przeptywu z segmentu
niszczenia struktury wewnetrznej 4 do kapilar pomiarowych 9 ciecz nie zmienia stanu
swojej struktury wewnetrznej, a wiec w kapilarach pomiarowych 9, badana jest ciecz o
tej samej strukturze wewnetrznej, jakg miata podczas przeptywu przez segment

niszczenia struktury wewnetrznej 4.

Ten sposéb przeprowadzenia badan pozwala okresli¢ przebieg krzywej ptynigcia cieczy o
okreslonym stanie struktury wewnetrznej. Wartosci parametréw reologicznych,
oszacowanych na podstawie pomiaréw parametrow przeptywu w segmencie niszczenia
struktury wewnetrznej 4 pozwalajg oszacowaé potoienie punktu réwnowagowego
krzywej plyniecia dla szybkosci $cinania, jaka miata miejsce w segmencie niszczenia
struktury wewnetrznej 4. Dla cieczy o tak okreslonym stanie zniszczenia struktury mozna
w nastepnym etapie pomiaru, w kapilarach uktadu pomiarowego dokona¢ pomiaru
wielopunktowego przy roinych predkosciach Scinania, charakteryzujac tym samym

tiksotropowe badz antytiksotropowe wtasciwosci cieczy w sposob kompleksowy.

Opisany cykl badan moze byé przeprowadzony kolejno dla innych wartosci strumienia
objetosciowego przeplywu cieczy w segmencie niszczenia struktury wewnetrznej 4, co
umozliwia wykreslenie krzywych ptyniecia odpowiadajgcych réznym stanom zniszczenia

struktury wewnetrznej cieczy.
W przypadku uzycia reometru do badania cieczy reologicznie stabilnych reometr stosuje

sie jako wielopunktowy reometr kapilarny (nie powoduje sie woéwczas zwrotnego

przeptywu badanej cieczy przez segment niszczenia struktury wewnetrznej).
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