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OKRESLENIE PARAMETROW REOLOGICZNYCH
ZACZYNOW WAPIENNYCH Z UWZGLEDNIENIEM
ZJAWISKA POSLIZGU

Jan Kempinski, Robert Swierzko
Uniwersytet Przyrodniczy we Wroctawiu

Streszczenie. Przeprowadzone badania wiskozymetryczne zaczynow wapiennych wyko-
nano przy uzyciu wiskozymetru rotacyjnego Haake Viscotester Vt550, z ré6znymi syste-
mami pomiarowymi. Uzyskane pseudokrzywe ptynigcia ‘C(Yp) wskazywatly na nienewto-
nowskie zachowanie zaczynow wapiennych, co wymagato ich korekty do rzeczywistych
krzywych plynigcia t(y). Skorygowane krzywe ptynigcia dla tych samych wskaznikow
wodno-wapiennych W/L, ale roznych zastosowanych systemow pomiarowych nie po-
krywaly si¢ ze soba w catym zakresie badanych koncentracji. Swiadczy to o wystapie-
niu zjawiska poslizgu na $ciankach wiskozymetru rotacyjnego. Przeprowadzono korekte
krzywych ptynigcia, zgodnie z metodg Kilianskiego [1989], uzyskujac jedna wspdlng
krzywa plyniecia dla dwoch réznych systemdéw pomiarowych. Do aproksymacji uzy-
skanych krzywych ptynigcia wykorzystano 3-parametrowy model Herschela-Bulkleya.
Dokonano oceny btedu przy okreslaniu parametrow reologicznych bez uwzglednienia
zjawiska poslizgu.

Slowa kluczowe: zaczyny wapienne, wiskozymetr rotacyjny, parametry reologiczne, mo-
del Herschela-Bulkleya, poslizg.

WSTEP

Nadrzednym celem prowadzenia pomiaréw laboratoryjnych jest zapewnienie opty-
malnych i jednoznacznych, zgodnych z przyjeta metodyka badan, warunkéw ich realiza-
cji. W przypadku pomiaréw wiskozymetrycznych, w szczegdlnosci dotyczacych miesza-
nin nienewtonowskich, nalezy przestrzega¢ zasady reostabilnosci badanego medium, co
stanowi podstawe do prawidtowej analizy i interpretacji otrzymanych wynikéw pomiaro-
wych [Wilkinson 1963, Kemblowski 1973].
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Inng przyczyna, majaca wptyw na uzyskane wyniki badan, jest wystapienie tzw. efektu
skalowego, uzalezniajacego otrzymane wyniki od geometrii przyrzadu pomiarowego
[Kempinski 1 Parzonka 1984]. Przestrzeganie zasady reostabilnos$ci badanego medium
i wykluczenie wystapienia efektu skalowego pozwala na jednoznaczne okre$lenie para-
metrow reologicznych oraz wlasciwg ich interpretacje, w kontek$cie pozostatych para-
metrow fizycznych badanej mieszaniny.

Niektore mieszaniny nienewtonowskie wykazuja wlasciwosci anormalne w poblizu
$ciany przyrzadu pomiarowego, wynikajace z uprzywilejowanej orientacji czastek.
Powoduje to wystapienie cienkiej warstewki przyS$ciennej o mniejszej lepkosci niz
badane medium, co ma znaczacy wplyw na wzrost gradientu predkosci i prowadzi
do wystgpienia zjawisk poslizgu. Do podstawowych prac z tego zakresu naleza prace
Oldroyda oraz Mooneya [Wilkinson 1963]. Negatywny skutek tego zjawiska wigze
si¢ z powstaniem znacznych réznic predkosci w warstwie przysciennej, co powoduje
zafalszowanie wynikow pomiardéw reologicznych [Dziubinski i in. 2009]. Sprawdzenie
ewentualnego wystgpienia poslizgu umozliwia przeprowadzenie pomiaréw wisko-
zymetrycznych dla réznych systemow pomiarowych. Uzyskanie zgodnych, pokry-
wajacych sie krzywych plynigcia $wiadczy o braku wystgpienia zjawiska poslizgu,
w przeciwnym razie uzyskane krzywe ptynigcia wymagaja przeprowadzenia korekty.
Kemblowski [1973] przedstawia metod¢ zaproponowang przez Mooneya, bazujaca na
wykonaniu badan wiskozymetrycznych z uzyciem trzech cylindrow o rdéznej geometrii.
Podobna korekte zjawiska poslizgu, dla réznych systemdéw pomiarowych, przedsta-
wiajg Pfannschmidt i Reher [1972], opierajac rozwigzanie na trzywarstwowym prze-
pltywie laminarnym w szczelinie wiskozymetru rotacyjnego. Kiljanski [1989] przed-
stawil mozliwo$¢ korekty zjawiska poslizgu, dysponujac pomiarami wiskozymetrycz-
nymi, wykonanymi z uzyciem dwoch réznych systeméw pomiarowych. W metodzie tej
obliczane zostaja wartosci nieskorygowanej ze wzgledu na poslizg szybko$ci $cinania
Y, oraz odpowiadajace im naprezenia styczne T, w $rodku szczeliny wiskozymetru, dla
obu systeméw pomiarowych. Stanowi to podstawe do wyznaczenia krzywych ptynigcia
i obliczenia szybkosci efektywnego poslizgu dla danej warto$ci napr¢zenia stycznego
zgodnie z zalezno$cia:

u= ’le - ’le
LRNES
b ) (b
gdzie:
RR In R,
Ri
b =
R +R

0

w ktorym R, oraz R oznaczaja promienie cylindra wewnetrznego i zewngtrznego w danym
systemie pomiarowym, natomiast indeksy 1 i 2 odnosza si¢ do systeméw pomiarowych
o réznych szerokos$ciach szczeliny.
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Pozwala to na wyznaczenie skorygowanych ze wzgledu na poslizg szybkosci
$cinania:
S . o u u,
VYot = VYm2 =V b =Tm2 b,
i ustalenia jednej wspolnej krzywej ptyniecia dla obu systemoéw pomiarowych.

Uwzglednienie wystepujacego efektu poslizgu jest bardzo wazne, gdyz efekt ten
powoduje obnizanie wartosci napr¢zen stycznych dla przyjetych predkosci deformaciji.
Moéwimy o tzw. ujemnym efekcie skalowym, zanizajacym okreslane na tej podstawie
np. parametry przepltywu badanego medium.

Celem badan prezentowanych w niniejszej pracy jest okres§lenie parametréw reolo-
gicznych zaczynéw wapiennych przy uzyciu dwoéch réznych systemow pomiarowych
wiskozymetru rotacyjnego, ustalenie ewentualnego zjawiska poslizgu, jego korekty oraz
oceny bledu wyznaczenia napr¢zen stycznych przy pominigciu tego efektu. Dokonano
réwniez proby oceny eliminacji poslizgu przez uzycie systemu cylindréw o karbowanej
powierzchni.

MATERIALY I METODY

Badania wykonano dla zaczynow wapiennych sporzadzonych z wapna CL 90-S, zgod-
nego znormg PN-EN 459-1. Wskaznik wodno-wapienny W/L badanych zaczyndéw zmieniat
si¢ w zakresie od 1,0 do 1,4. Oznaczenia wlasciwosci reologicznych wykonano za pomoca
wiskozymetru rotacyjnego Haake Vt550, stosujac trzy zestawy cylindrow pomiarowych:
MV1, MV2, MV2P (tab. 1), przy stalej temperaturze otoczenia. Zestawy MV2 i MV2P
charakteryzowaly si¢ tymi samymi wymiarami, a r6znity od siebie sposobem wykonczenia
powierzchni. Cylindry MV2 mialy powierzchni¢ pomiarows gladka, podczas gdy MV2P
odznaczaty si¢ powierzchnig karbowana, teoretycznie majacag na celu ograniczenie zjawi-
ska poslizgu mogacego wystapic na $ciankach elementéw pomiarowych.

Tabela 1. Dane systemow pomiarowych stosowanych w badaniach
Table 1. Parameters of the sensor systems used for the tests

MV1 MV2/MV2P
Promien 'cyllndra Yvewnqtrznego R, mm 20,04 184
Inner cylinder radius R,, mm
Promien c.yllndra z.ewnqtrznego R, mm 21,0 210
Outer cylinder radius R , mm
Wysoko$¢ cylindra wewnetrznego H, mm 60.0 60.0
Inner cylinder height 4, mm ’ ’
Szerok.osc szczeliny pomiarowej g, mm 0.96 2.6
Gap width g, mm
Stosunek promieni R /R, 1.05 1,14

Radii ratio R /R,

Formatio Circumiectus 15 (3) 2016
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Metodyka przygotowania, a w szczegdlnosci czas i intensywnos¢ mieszania wywotuje
zmiany zachowania si¢ zaczynu. Idealnie wymieszany zaczyn cechuje si¢ jak najmniejsza
lepkos$cig oraz zwezeniem ewentualnej petli histerezy. Pomiary przeprowadzono zgodnie
z metodyka podang w pracach Kempinski i Swierzko 2010 oraz Swierzko 2011.

Bezposrednio po zmieszaniu wapna z odpowiednig ilo$cia wody, zaczyny byly
mieszane recznie przez 60 s, dalej za$ nastgpowalo mieszanie mechaniczne przez
kolejne 60 s z predkoscia okoto 300 obrotow na minute. Nastepnie zaczyn pozostawiano
w spoczynku przez 420 s, po tym czasie wykonywano powtdrne mieszanie mechaniczne
przez kolejne 60 s. Bezposrednio po wymieszaniu sktadnikéw zaczyn wapienny prze-
noszono do cylindra, umieszczano w wiskozymetrze i poddawano wstepnemu $cinaniu,
wedlug schematu przedstawionego na ryc. 1. Po trwajacym 250 s wstepnym $cinaniu
badanych probek wykonywano pomiar pseudokrzywych plynigcia, przy predkosci $cina-
nia zmniejszajacej sie od 200 s do 0 s

250
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preshearing
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NI
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Ryc. 1. Cykl obcigzenia probek podczas badan
Fig.1. Measurement cycle used for the tests

WYNIKI I DYSKUSJA

Uzyskane w wyniku pomiaréw pseudokrzywe ptynigcia skorygowano, z uwagi na
nienewtonowski charakter badanych mieszanin, do rzeczywistych krzywych plynigcia.
Postuzono si¢ w tym celu metoda wykorzystujaca numeryczne catkowanie zaleznosci
predkosci deformacji od naprezen w szczelinie pomiarowej wiskozymetru rotacyjnego
[Swierzko 2011].

Uzyskane rzeczywiste krzywe plynigcia maja ksztalt typowy dla cieczy pseudo-
plastycznej z granicg ptynigcia 1, Graficzny obraz przebiegu rzeczywistych krzywych
ptynigcia, uzyskanych dla zastosowanych systemow pomiarowych MV1, MV2, MV2P,
przedstawiono na ryc. 2—4. Do aproksymacji rzeczywistych krzywych ptynigcia wyko-
rzystano trojparametrowy, uogolniony model Herschela—Bulkleya:
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T=T,tk-y"

Wyniki obliczen parametréw reolgicznych modelu Herschela—Bulkleya dla rzeczywi-
stych krzywych ptynigcia zestawiono w tabeli 2.
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Ryc. 2. Krzywe plynigcia zaczynow wapiennych zmierzone za pomoca systemu MV 1
Fig. 2. Flow curves of lime pastes measured with use of the MV 1 sensor system
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Ryec. 3. Krzywe plyni¢cia zaczyndow wapiennych zmierzone za pomocg systemu MV2
Fig. 3. Flow curves of lime pastes measured with use of the MV2 sensor system
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Ryc. 4. Krzywe ptynigcia zaczynéw wapiennych zmierzone za pomoca systemu MV2P
Fig. 4. Flow curves of lime pastes measured with use of the MV2P sensor system

Przedstawione na ryc. 2 i 3 krzywe ptynigcia roznig si¢ znacznie od siebie warto-
$ciami napre¢zen uzyskiwanymi dla tych samych predkosci $cinania, co wida¢ wyraz-
nie na przyktadowym zestawieniu krzywych ptynigcia zaczynu o statym W/L = 1,1
(ryc. 5). Oznacza¢ to moze, ze uzyskane wyniki pomiarow obarczone sg dodatkowo
btedem spowodowanym poslizgiem mieszaniny na $Scianach cylindrow. W zwiazku
z tym krzywe plynigcia zaczynow wapiennych dodatkowo skorygowano, korzystajac
z metody przedstawionej przez Kiljanskiego [1989]. Widaé wyraznie, ze wplyw zjawi-
ska poslizgu maleje wraz ze wzrostem szerokosci szczeliny wiskozymetru rotacyj-
nego. Dla cylindrow MV2 szczelina pomiarowa wynosi 2,6 mm, a dla MV1 0,96 mm,
dlatego krzywa ptynigcia dla systemu MV2 lezy blizej skorygowanej krzywej ptynigcia
niz krzywa ptynigcia dla systemu MV 1. Na ryc. 5 przedstawiono roOwniez rzeczywi-
sta krzywa ptynigcia dla systemu pomiarowego MV2P z cylindrami karbowanymi.
Geometria tego systemu jest taka sama jak systemu MV?2. Jak widaé, uzyskane krzywe
ptynigcia dla tych systemow praktycznie pokrywajg si¢ i znacznie odbiegajg od skory-
gowanej ze wzgledu na poslizg krzywej ptyniecia. Swiadczy to o znikomym wplywie
karbowanej powierzchni cylindréow na eliminacje¢ zjawiska poslizgu, dla przypadku
badanych zaczyndéw wapiennych. Tendencja ta wystepowala dla pozostatych badanych
wskaznikow wodno-wapiennych W/L.

Wszystkie skorygowane ze wzgledu na poslizg rzeczywiste krzywe plynigcia bada-
nych zaczynéw wapiennych przedstawiono na ryc. 6, a wyniki wykonanych na ich
podstawie obliczen parametréw reologicznych modelu Herschela—Bulkleya zestawiono
w tabeli 2.
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Ryc. 5. Przyktadowe krzywe plynigcia uzyskane za pomocg réznych systemow pomiarowych,
W/L=1,1

Fig. 5. Sample flow curves measured with use of the different sensor systems, W/L = 1,1
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Ryc. 6. Krzywe ptyniecia zaczynéw wapiennych po korekcie poslizgu metoda Kiljanskiego
Fig. 6. Flow curves of the lime pastes corrected by Kijanski method
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Zalezno$¢ parametréw reologicznych modelu Herschela—Bulkleya od wskaznika
wodno-wapiennego W/L przedstawiono na ryc. 7-9.
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Ryc. 7. Zmiany granicy plynigcia 1, w zalezno$ci od wskaznika wodno-wapiennego W/L
Fig. 7. Changes of the yield stress 1, with water-to-lime ratio W/L
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Ryc. 8. Zmiany wspolczynnika sztywnosci & w zaleznosci od wskaznika wodno-wapiennego W/L
Fig. 8. Changes of the consistency index & with water-to-lime ratio W/L
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Prog plyniecia 1, oraz wspdtczynnik sztywnosci k maleja wraz ze wzrostem W/L.
Tendencja ta po korekcie zjawisk poslizgu jest rowniez zachowana (ryc. 7-8). Liczba
strukturalna » dla MV 1 ma tendencje malejacg ze wzrostem W/L, natomiast dla systemu
MV2 odwrotnie. Duza zbiezno$¢ parametru n dla obu systemow wystepuje dla wskaz-
nika W/L > 1,2. Dynamika zmian liczby strukturalnej n po korekcie pos$lizgu znacznie
maleje (ryc. 9).

1
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Ryc. 9. Zmiany liczby strukturalnej n w zaleznos$ci od wskaznika wodno-wapiennego W/L
Fig. 9. Changes of the structural number (flow index) » with water-to-lime ratio W/L

Na ryc. 10—12 przedstawiono wielkosci btedow, jakie popetnia si¢ podczas wyzna-
czania parametrow reologicznych badanych mieszanin, w przypadku zaniedbania
korekty ze wzgledu na poslizg na $cianach cylindrow. Wartosci btedu wyznaczono
wedtug zaleznosci:

AX =

X=X 0o
X

gdzie:
AX — warto$¢ bledu badanej wielkoSci,
X, — warto$¢ badanej wielkosci uzyskana po korekcie ze wzgledu na poslizg,
X, — warto$¢ badanej wielkosci uzyskana przy pominieciu korekty ze wzgledu na
poslizg.

Analizujac przebieg zmienno$ci btedow okreslenia parametréw reologicznych bez
uwzglednienia zjawiska poslizgu, widzimy, ze warto$ci te maleja wyraznie ze wzrostem
wskaznika wodno-wapiennego W/L. Najwigksze btedy popelniamy przy okresleniu
progu ptynigcia 1, oraz wspolczynnika sztywnosci k. Przyktadowo, dla W/L = 1,0 btad
okreslenia t, wynosi 85-90% i maleje do wartosci 35-70% dla W/L = 1,4 w zalezno$ci
od systemu pomiarowego, natomiast parametr &, dla W/L = 1,0 jest okreslony z btgdem

Acta Sci. Pol.



Okreslenie parametrow reologicznych zaczynow wapiennych... 205

od minus 220% do 25%, malejac do wartosci okoto 15-30% dla W/L = 1,4 w zalezno$ci
o systemu pomiarowego. Liczba strukturalna n dla W/L = 1,0 jest okreslona z btedem od
minus 7% do 23%, natomiast dla W/L > 1,2 oscyluje w granicach 3—10%.
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Ryc. 10.Zmiany btedu przy okreslaniu granicy ptynigcia t, w zaleznosci od wskaznika wodno-wa-
piennego W/L
Fig. 10. Changes of the error in determination of the yield stress T, with water-to-lime ratio W/L
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Ryc. 11. Zmiany btedu przy okreslaniu wspotczynnika sztywnosci k w zaleznos$ci od wskaznika
wodno-wapiennego W/L

Fig. 11. Changes of the error in determination of the consistency index k with water-to-lime
ratio W/L
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Ryc. 12. Zmiany btedu przy okreslaniu liczby strukturalnej n w zaleznosci od wskaznika wodno-
-wapiennego W/L

Fig. 12. Changes of the error in determination of the structural number (flow index) n with water-
to-lime ratio W/L

Przeprowadzone badania i analizy potwierdzaja opisywany wczesniej w literaturze
znaczacy wplyw zjawiska poslizgu na uzyskiwane wyniki pomiaréw reologicznych.
Kiljanski [1989] odnotowat nawet ponad trzykrotng réznice w okresleniu szybkosci
$cinania miedzy wynikami uwzgledniajacymi i1 pomijajacymi zjawisko poslizgu.
Analizy te przeprowadzone byty jednakze dla pewnej hipotetycznej cieczy, a nie opie-
raty si¢ na rzeczywistych wynikach pomiarow. Z kolei Saak i inni [2001] ustalili, na
drodze badan laboratoryjnych zaczynow cementowych, $rednio dwukrotng réznice
w wynikach pomiarow granicy ptynigcia przy uzyciu metod z eliminacja i bez elimina-
cji zjawiska poslizgu.

Na wykresach umieszczono réwniez obraz zmian analizowanych btgdow dla systemu
MV2P, tj. systemu z karbowanymi cylindrami. Widzimy, ze system ten nie eliminuje
btedow zwiagzanych ze zjawiskiem poslizgu na $ciankach wiskozymetru rotacyjnego.

PODSUMOWANIE

Przeprowadzone badania reologiczne zaczyndéw wapiennych potwierdzity obawy
autorow o mozliwo$ci wystgpienia zjawiska poslizgu na $ciankach przyrzadu pomiaro-
wego.

Badania wiskozymetryczne wykonano dla zaczynéw wapiennych sporzadzonych
na bazie wapna CL 90-S, o réznym wskazniku wodno-wapiennym, zmieniajacym
si¢ w przedziale W/L = 1,0-1,4. Wykorzystano wiskozymetr rotacyjny Haake Vt550,
z trzema zestawami pomiarowymi: MV1, MV2, MV2P. Pozwolito to na sformutowanie
nastgpujacych wnioskow:
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e Zaczyny wapienne zachowuja si¢ jak ciata plastyczno-lepkie z wyrazng granica
plynigcia 1, Do aproksymacji krzywych plynigcia wykorzystano 3-parametrowy
model Herschela-Bulkleya.

* Brak zgodno$ci uzyskanych krzywych ptyniecia dla réznych systeméw pomiarowych
potwierdza fakt wystapienia zjawiska poslizgu. Korekty krzywych plynigcia doko-
nano z wykorzystaniem metody Kiljanskiego, okreslajac wspolng krzywa ptynigcia.

* Parametry reologiczne modelu Herschela-Bulkleya wyznaczone na podstawie skory-
gowanej krzywej ptyni¢cia wykazuja znaczne odchylenia od parametrow okreslonych
dla poszczegdlnych systeméw pomiarowych. Blad okreslenia maleje wraz ze wzro-
stem wskaznika wodno-wapiennego W/L.

» Zastosowany system MV2P z karbowanymi cylindrami pomiarowymi nie eliminuje
zjawiska poslizgu, dla badanych zaczynéw wapiennych.
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DETERMINATION OF RHEOLOGICAL PARAMETERS OF LIME PASTES
WITH CONSIDERATION OF THE WALL-SLIP EFFECT

Abstract. The rheological measurements of the lime pastes were performed with use of
the coaxial rotational viscometer Haake Viscotester Vt550, with different sensor systems.
Obtained pseudo-curves of flow t (y,) indicated a non-Newtonian behavior of lime pastes,
which required the correction to the actual flow curves t (y). The corrected flow curves,
for the same water-to-lime ratios W/L, but measured with different sensor systems do not
coincide with each other, throughout the range of concentrations tested. This indicates the
occurrence of the wall-slip effect. Therefore correction of flow curves was performed,
according to Kiljanski method [1989], to obtain a one flow curve for two different sensor
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systems. The approximation of flow curves was carried out with use of the tri-parametric
Herschel-Bulkley model. An evaluation of the error in the determination of rheological
parameters without taking into account the wall-slip effect was performed.

Key words: lime pastes, rotational viscometer, rheological parameters, Herschel-Bulkley

model, wall-slip effect
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