Polimergélek viszkozitasanak és reoldgiai tulajdonsagainak vizsgalata

Elméleti alap: Szant6 Ferenc: A kolloidkémia alapjai, VIL.S és X.4. fejezetek.
Gyakorlat tipusa: Egyéni.
Gyakorlat célja: Gélek szerkezetképzésének €s reoldgiai sajatossdgainak vizsgalata.

1. Bevezetés

1.1. Makromolekulas gélek tulajdonsagai

Napjainkban a polimereket, ill. makromolekuldkat széles korben alkalmazzak orvosbioldgiai, gyogyszeré-
szeti €s kozmetikai célokra is, ugyanis pl. a krémek, ill. ken6csok viszkozitdsat gyakran polimerekkel allitjak
nyek hatéanyaga is egyre gyakrabban polimer.

A makromolekulédk kis molekulakbdl (in. monomerekbdl) kovalens kotéssel felépiild 6rids molekuldk,
relativ molekulatomegiik (M;) dltaldban nagyobb, mint 10 000. Kémiai szerkezetiik rendkiviil valtozatos (pl.
linedris vagy térhélds lancok, eltér6é funkcids csoportok, stb.) €s ebbdl kovetkezben a tulajdonsdgaik is. A
makromolekuldk alkalmas oldészerben oldédnak, 4m oldhatésdguk szamottevéen csokken a molekulatomeg
novekedésével. A kis molekuldji anyagokhoz képest a polimerek oldddasa altaldban joval lassabb. A szildrd
szemcsékbe hatol6 oldoszer molekulak szolvataljak (vizben hidrataljak) a lancokat. Ekkor a szemcsék térfo-
gata n0, duzzadnak, majd a duzzadas korldtlannd valik, azaz a szolvatalt lancok kiszabadulnak és az egyedi
gombolyagok oldatba keriilnek. A folyamat végén kolloid oldat keletkezik, amelyben a makromolekuldk
homogén térbeli eloszldssal rendelkeznek.

Ha a vizben oldhat6 makromolekuldk duzzadédsa az adott koriilmények kozott (pl. megfeleléen nagy
koncentracid) nem korldtlan, alaktartd hidrogélek jonnek 1étre. A gélvizat alkoté makromolekulédkat a viz
hidratdlja, a funkciés csoportjaik disszocidlnak / protondlddnak és a keletkezd toltések kozott taszitd erdk
1épnek fel. A természetes eredetli gélképzdk koziil a kitozant, a hialuronsavat és a cellul6z szdrmazékokat
(pl. karboximetil-, hidroxietil-cellul6z) igen széles korben alkalmazzdk a gyogyszerformuldldsban, valamint
a kozmetika- és élelmiszeriparban.

Vizben oldhatatlan biopolimerek kémiai mddositdsdaval (pl. oxidacidval, hidrolizissel, éter-, ill. észter-
szarmazékok elddllitasdval) is lehetdségiink van hidrogélképzd anyagokat eldallitani. J6 példa erre a karboxi-
metil-cellul6z (CMC, 1. dbra), ami a celluléz kémiai mddositdsaval elGallitott anionos polielektrolit. A B-D-
gliik6z egységekbdl all6 poliszacharid lanc karboximetil (—CH, — COQO™) csoportjai jelentésen megnovelik
a kiinduléasi cellul6z oldhat6ésdgat, igy az élelmiszer- €s gyogyszeriparban emulgedldszerként, valamint térfo-
gatnoveloként alkalmazzak. A CMC relativ molekulatomege a szazezret is elérheti. A CMC vizben gyorsan
duzzad és mdr viszonylag kis koncentracio esetén gélt képez.
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1. abra. A CMC szerkezeti képlete.

A vizben 0ld6dé / duzzadé makromolekuldk kémiai szerkezetiikt6l fiiggden lehetnek:

— nem-ionos makromolekuldk, a lancban heteroatomot tartalmaz6 hidrofil polimerek (pl. polietilénoxid,
polietilénglikol (PEG)), és



— ionos makromolekuldk, ill. polielektrolitok, amelyek kémiailag kotott disszocidbilis / protonélhat6 funk-
cids csoportokat tartalmaznak, igy toltéshordozéva vélhatnak.

A polielektrolitok a funkcids csoportjaik mindsége szerint lehetnek anionos (azaz savas, pl. —COO™, polia-
krilsav), kationos (azaz bazikus, pl. —NHgL, polietiléniminben) és amfoter (pl. fehérjék, zselatin) jellegtiek.
Toltésallapotuk fiigg a funkcids csoportjaik mindségétdl, valamint a kozeg pH-jatdl és a jelenlévo elektroli-
tok mindségétdl, ill. koncentracidjatdl is. A funkcids csoportok disszocidcidja/ protondléddsa kovetkeztében
a polimergombolyagokban toltések halmozddnak fel, amelyet az ellenionok felhdje semlegesit, ezzel be-
folydsolva a gombolyag konformdacigjat. Mindezek a paraméterek a polimeroldat, ill. gél viszkozitdsét is
jelentSsen befolydsoljak.

1.2. A viszkozitasrol

A viszkozitds, mas néven a bels6 sirlodéds egy fluid rendszer (gaz vagy
folyadé€k) belsé ellendllasdnak mértéke a csusztatd fesziiltséggel (a fluid Ararmld fluid
rendszer aramlasat el61dézs erbvel) szemben.

Egy csbben (kapilldrisban) kialakulé dramlasi viszonyokat illusztral- ‘
jaa?2.dbra. Nem til nagy dramlési sebességeknél tin. lamindris dramlés
alakul ki. Ekkor a kozeg rétegesen dramlik, mintha végtelen szamu koa- | |

Aramlasi sebesség (u) profil

xialis henger mozogna egymason. A részecskék mikroszkopikus szinten

torténd mozgésanak irdnya a makroszkopikus aramldssal parhuzamos,

annak az dramlds irdnydra merdleges Osszetevdje nincs, azaz a rétegek

nem keverednek egymadssal. Ugyanakkor a koaxidlis rétegek sebessége

az aramlés hatardhoz (pl. a cs6 faldhoz) mért tavolsagtol fiiggden kiilon- ‘
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boz6 lehet (1asd eltér6 hosszisagu fekete nyilak a 2. dbrdn). A rétegek
parhuzamos és egyenletes dramlédsa esetén az elmozdulds irdnydval el-
lentétes iranyu belso surlodasi erd (F) egyenesen ardnyos a surlodo felii- Stirlédasi erd (F) profi
letek nagysdgdval (A) és a sebességgradienssel (kétdimenzids esetben,
a cs6 hosszanti metszetét tekintve du/dy, azaz az egységnyi tavolsdg-
ra es6 dramlési sebesség vdltozdssal). Az ardnyossigi tényezd az adott
fluidumra jellemzd un. dinamikai viszkozitas (n):

2. dbra. Aramldsi profilok egy
Fen. A d_u ) csoben (kapillarisban).

Bevezetve a F/A = 1 tn. cstsztatd (vagy nyir6) fesziiltség és a du/dy = D jel6léseket:
1=n-D, (2)

ami a Newton-féle viszkozitistorvényként ismert, mely az tn. newtoni fluidumok (gazok, kis molekuldja
folyadékok) esetén érvényes. Ugyanakkor sok anyagi rendszer esetén a viszkozitds nem allandd, azaz T nem
linedris fiiggvénye D-nek. Ekkor a /D hanyados az tdn. ldtszélagos viszkozitds (Np). A T SI mértékegysége
N/m?, amit gyakran Pa-nak neveznek, noha ez nem nyomds (hiszen az er6 nem meréleges a feliiletre), hanem
fesziiltség (mert az erd parhuzamos a feliilettel). D ST mértékegysége sebesség /hossz, azaz (m/s)/m =s"!,

igy a dinamikai viszkozitds mértékegysége Pa - s.

1.2.1. Rotacios viszkozimetria

A rotécids viszkoziméterekben két koaxidlis henger kozott helyezkedik el a vizsgdlandé anyag. Az egyik
henger rogzitett, a masik pedig kiillonbozd szogsebességgel forgathatd (lasd a 3. dbra bal oldala). A bels6
henger forgatdsa a vizsgdlandé anyagot tangencidlisan deformadlja (nyirja), amely a deformdacioval szemben
ellenallast fejt ki.
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3. dbra. Rotécids viszkoziméter sematikus dbrdja (bal) és a kialakul6é dramlési profil (jobb).

Ha a két henger kozotti térben levd anyagra nézve az dramlds végtelen szdmu koaxidlis folyadékhenger
forgd mozgasanak tekinthetd (azaz az egymas melletti folyadékrétegek most nem hosszanti irdnyban moz-
dulnak el egymds mellett a 2. dbrdnak megfelel6 médon, hanem elforognak egymdason), vagyis lamindris
aramlasrol van sz, az F surlddési er$ aranyos a hengerek feliiletével (A) és a sebességgradienssel (du/dy).
Ezt az er6t (illetve az ezzel szemben hatd nyirderdt) méri a torziés rugd megnyuldsa (azaz, hogy kb. mennyi-
vel jar hatrébb a forgatott henger a forgatémotor tengelyénél). Mivel a szildrd feliiletekhez legkdzelebb esé
molekuldris folyadékréteg nem aramlik, hanem a feliilethez tapad, igy a forgdé hengeren tapad6 folyadék-
réteg a henger keriileti sebességével, az 4ll6 hengeren tapado folyadékréteg nulla sebességgel mozog (1asd
nyilak hossza a 3. abra jobb oldalan). A sebességgradiens (D) tehat meghatdrozhat6 a forgd henger keriile-
ti sebességének (ugeriilei) €s a két henger kozotti réstavolsagnak (b) a hdnyadosaként. A keriileti sebesség
szabdlyozhat6 a forgatomotor fordulatszamdval (v), igy

_ du Ugeriileri _ (2070) -V
dy b b
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ahol r a forgé henger sugara. Adott dll6- és forgéhenger parndl D értékét a miiszer szamitja ki v és b
ismeretében.

Az 1.2. fejezet elején bemutatott, cs6ben torténd hosszirdnyd lamindris dramldssal megegyez6 mdédon,
bevezetve a F/A = 7 nyiréfesziiltség jelolést

T=n-D,

ahol az ardnyossagi tényez6 az adott fluidumra jellemz6 dinamikai viszkozitds (1). Amint kordbban is em-
litettiik, a fenti egyenlet newtoni fluidumok (gazok, kis molekuldji folyadékok) esetén érvényes, amikor is
M allandé. Ugyanakkor sok, a hétkoznapi életben is fontos rendszer nem ezt a viselkedést mutatja. Nem-
newtoni viselkedés esetén M a sebességgradiens fiiggvénye (azaz T nem linedris fliggvénye D-nek). Ekkor a
t/D hényados a latszdlagos viszkozitds (Mp). Szamos rendszerre (nem plasztikus, nem tixotrdp) érvényes az
aldbbi empirikus (tapasztalati) 0sszefiiggés:

t=K.D", 4)

azaz a nyir6fesziiltség a sebességgradiens valamely hatvdnydval ardnyos. A K egyiitthato értéke newtoni flu-
idumokndl (n = 1) a dinamikus viszkozitds (1), egyébként pedig szamértékben az egységnyi sebességgradi-
enshez (D = 1/s) tartoz6 ldtszélagos viszkozitds (Np—j /5). Mértékegysége Pa-s". K és n illesztéparaméterek
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4. abra. Kiilonb6z6 reoldgiai rendszerek folyas- (A) és viszkozitas- (B) gorbéi; tixotrop rendszer folyasgorbé-
je (C). 1: idedlisan viszkdzus (newtoni); 2: szerkezeti viszkézus (nyirasra elfoly6sodo); 3: dilatans (nyirdsra
szilardulo).

hasznélhaték kiilonbozé 6sszetételd polimeroldatok folydsi tulajdonsdgainak (folyds- és viszkozitdsgorbéi-
nek) Osszehasonlitasara.

1.2.2. Nemnewtoni folyadékként viselked6 polimer rendszerek

A reoldgia a testeknek kiils6 er6k hatdsara bekovetkezd deformdcidjat vagy dramlasat vizsgélja. A leggyako-
ribb deformal6 hatds a nyirds, azaz amikor a testre a feliilettel pArhuzamos (tangencidlis) erd hat. Reoldgiai
szempontbdl haromféle idedlis testet kiillonboztetiink meg: idedlisan rugalmas (elasztikus, er6hatdsara defor-
malédik de annak megsziinésekor visszanyeri eredeti alakjat), idedlisan folyékony (viszkézus, a deformaci6
mértéke ardnyos a nyirdssal) €s idedlisan képlékeny (plasztikus, er6hatdsara deformalddik és annak megszii-
nésekor nem véltozik tovabb a felvett alak). A legtobb anyag kiilonboz6 mértékben egyidejlileg mutathatja
ezeket a tulajdonsdgokat. Megfelel$ koriilmények kozott (nem tul hig polimeroldat és kis elektrolit koncent-
racio) a polimerek pl. viszkoelasztikus anyagok, azaz mechanikai, ill. reoldgiai tulajdonsigaik az elasztikus
szilard és a viszkdzus folyadék kozott helyezkednek el.

A polimeroldatok viszkozitdsa fiigg a homérséklettdl, az oldészer mindségétdl, valamint a polimer mind-
ségétdl, molekulatomegétdl és koncentracidjatol. A nem tdl hig (azaz nemnewtoni folyadékként viselkedd)
polimeroldatok, ill. gélek, szuszpenzidk, és egyéb kolloid rendszerek folyési tulajdonsdgainak meghataroza-
sénak egyik legjobb mddja a rotacids viszkozimetria.

Az idedlis (newtoni) viselkedéstdl kétféle eltérés lehetséges:

— szerkezeti viszkézus, vagy nyirdsra elfolydsodé anyagokndl a ténylegesen mérhetd (latszélagos, Mp)
viszkozitds csokken a forgatési sebesség novelésével (azaz n < 1 a (4) egyenletben; 4. dbra 2-es szamu
vonalak; pl. ketchup, vér, kendanyagok),

— dilatans, vagy nyirasra szilardul6 rendszereknél pedig novekszik a nyirds sebességének novelésével
(n > 1; 4. abra 3-as szamu vonalak; pl. kukoricakeményitd vizben szuszpenddlva, vizzel telitett ho-
mokréteg a tengerparton).

Meg kell jegyezni tovdbbd, hogy noha n értéke fiiggetlen a nyirderd nagysigatdl (azaz adott rotdci-
0s viszkoziméter elrendezés esetén a D sebességgradienstdl), adott anyag esetén fiigg a koncentraciotol.
Amennyiben a koncentracié valtoztatasaval n értéke kozeliti az 1-et, ugy a rendszer egyre inkabb newtoni
folyadékként viselkedik az adott dsszetétellel jellemzett tartomanyban. Ennek ellenkezdje is igaz, az 1-t61
valg jelentds eltérés nemnewtoni viselkedést tiikkroz. Ezen viselkedésbdl kifolyolag ezeknek az anyagoknak a
folyési tulajdonsdgait nem lehet egyetlen adattal, az adott sebességgradiens esetén mérhetd latszélagos visz-
kozitdssal (np) leirni, hanem jellemzésiikhoz a T = f(D) (folydsgorbe) vagy az n = f(D) (viszkozitdsgorbe)
fliggvényeket hasznaljuk (4. dbra).
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5. abra. Agyagasvany lamellak sematikus abrdja, ill. a szuszpenzi6 viselkedése nyirds alatt, valamint mecha-
nikai hatds nélkiil.

Vannak olyan rendszerek (pasztdk, masszak, krémek, gélek), amelyeknek a viszkozitdsa fiigg az alkal-
mazott mechanikai hatds nagysagatdl és a behatds idejétdl. Ezt a viselkedést mérni, jellemezni lehet, ha a
rendszerek relaxacids ideje osszemérhetd a mérési idével (10—107 s). A leggyakoribb id6fiiggs jelenségek:

1. Tixotrépia, amikor 4llds kdzben hosszabb-rovidebb id6 alatt felépiilS, alaktartd szilard-szerd szerke-
zet mechanikai behatdsra (pl. nyirds) osszeomlik, folyékonnya valik. A nyirds alatt folyadékszeriien
viselkedd rendszer szerkezete nyugalomban ujra felépiil, regenerdlodik. Ez a reverzibilis szol-gél at-
alakulds a tixotrép hurokkal jellemezhets (4C 4bra). Igy viselkedik pl. az agyagasvany szuszpenziok
jelentds része. Ezek az anyagok olyan réteges szerkezettel rendelkeznek, melyeknél a lamelldk felszine
negativ, mig az élek pozitiv toltéssel birnak. Ebbdl kifolydlag —az elektrosztatikus kolcsonhatasok-
nak kdszonhetden — nyugalmi (géles) allapotban un. kartyavarszerkezet alakul ki, mely nyirds hatdsira
Osszeomlik (5. dbra). Ezen tulajdonsigaik miatt a természetes (pl. montmorillonit), vagy mesterséges
(pl. Optigel) rétegszilikatokat nagy mennyiségben alkalmazzédk az olaj- (pl. furdiszapok) és kozmeti-
kaiparban (pl. krémek, ken6csok) is a viszkozitds bedllitdsara, ill. tixotrép tulajdonsdgok kialakitdsara.

2. Ennek ellentettje az antitixotrOpia vagy negativ tixotrépia.

3. Végezetiil, a reopexia az a jelenség, amikor a szerkezet lassu keverés kozben épiil fel.

2. A gyakorlatok kivitelezése

2.1. Nemnewtoni folyadékként viselked6 hidrogélek folyas- és viszkozitasgorbéjének
meghatarozasa rotacios viszkoziméterrel

A kiadott CMC gélbdl készitsen egy olyan 5 tagbdl all6 higitasi sorozatot, ahol a tomegkoncentraciok a meg-
adott tartomdnyon beliil egyenletesen valtoznak, majd hatdrozza meg a rendszerek adott koriilmények kozott
mérhet6 latszolagos viszkozitdsat. A kivalasztott koncentracidtartomany széls6értékeit a gyakorlatvezetd
mondja meg. Amennyiben a gyakorlatvezetd mdst nem mond, Ggy ezek 2,5 és 20 g/l. A gélek latszolagos
viszkozitdsit mérje meg kiillonboz6 deformécié sebességgradiensek esetén.

1. El6szor az alkalmazott koncentracidtartomany ismeretében készitse el az 5 tagbol all6 higitasi soroza-
tot. A szamolt tomegkoncentrici6 értékeket és a bemérendd térfogatokat ellendriztetni kell a gyakor-
latvezetdvel. A mintdk készitésekor 50cm?-es f6z6pohdrba mérje be a sziikséges CMC hidrogélt, majd
adja hozza a megfeleld mennyiségii vizet, hogy osszesen 25cm? gélje legyen. Uvegbot segitségével
alaposan homogenizélja a mintdt. Ne keverje til gyorsan, kiilonben buborékzarvinyok jonnek 1étre. A
rendszer akkor homogén, amikor keverés kozben mér nem ldthaté a kiilonb6z6 torésmutatdju részek
keveredése.

2. Az el6z6ekben leirt médon készitsen egy olyan gélmintat is, melynek koncentraciéjit on vélasztja ki
azzal a megkotéssel, hogy 10 és 20 g/l kozé esik és nem azonos egyik korabbi mintaval sem. Ezt a
mintat a tovabbiakban ismeretlenként kezeljiik.



3. Ezt kovetben a gyakorlathoz tartozé mellékletben leirt instrukcidok alapjan helyezze tizembe a rotacids
viszkozimétert.

4. A méréseket a gyakorlathoz tartozé mellékletben leirt instrukcidk alapjén végezze el. Legeldszor a
leghigabb mintat mérje, majd utdna a tobbit a novekvd tomegkoncentracié sorrendjében.

2.2. Agyagasvany szuszpenziok tixotrop tulajdonsagainak vizsgalata rotacios viszko-
ziméterrel

A gyakorlat ezen részének célja agyagdsvany (Optigél) szuszpenzid tixotrép tulajdonsagainak mindsitése.
Ehhez a kiadott 20 g/1-es Optigélbdl készitsen rendre 10; 15 és 20 g/1-es mintdkat a CMC hidrogél higitasanal
leirtak szerint. Az igy kapott mintdkat egy mérés keretében el6szor novekvd, majd csokkend sebességgra-
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diens értékek alkalmazdsa mellett is mérje a gyakorlatvezetd éltal kordbban megadott tartomanyon beliil. A
csokkend sebességgradiens értékek alkalmazdsdhoz a gyakorlathoz tartoz6 melléklet (h) pontjaban cserélje
meg a kezd6- és végértékeket, igy a miiszer egyre kisebb nyirasok alkalmazdasa mellett regisztralja a mért pa-
ramétereket. A gyakorlat sordn a kiadott Optigél szuszpenzidra, és annak tovabbi hdrom higitdsdra egyarant
el kell végezni a méréseket.

3. A mérési adatok kiértékelése

3.1. Nemnewtoni folyadékként viselked6 hidrogélek folyas- és viszkozitasgorbéjének
meghatarozasa

1. A mért adatokat foglalja 0ssze az 1. tdblazatnak megfelel6en minden mintéra kiilon-kiilon.

1. tdblazat. A rotdcios viszkoziméterrel mért eredmények Osszefoglaldsa.

ccMc = ... g/l
D/s~! | t/Pa | n/Pas

2. A mérési adatok alapjan kiilon dbrdn dbrdzolja a kiilonb6z6 koncentracidju gélek folyds-, ill. viszkozi-
tdsgorbéit (egy dbra egyiitt tartalmazza a kiillonbdzd koncentracidk esetén mért értékeket). Az dbrdkat
célszeriien azon programban készitse el, amelyben a kiértékelés 3. és 4. pontjaban leirtakat kivitelezni
tervezi. Adjon magyardzatot a gorbék lefutdsara, ill. hatdrozza meg, melyik reoldgiai osztdlyba tartozik
a vizsgalt hidrogél. Hogyan és miért befolydsolja a polimer gélek koncentracidja a gorbék jellegét?

3. Figyelem: Ezt a lépést az ,,ismeretlen” mintdra nem kell elvégezni!

Az adott koncentraci6hoz tartozé mérési eredményeket felhasznélva készitsen egy dbrat a (4) egyen-
let alapjan. A gyakorlatvezetd kérésnek megfeleloen vagy az egyenlet linearizalt alakjat haszndlja
(Ig(t/Pa) = 1g(K) +n-1g(D /s~ 1)), vagy hajtson végre nemlinedris paraméterbecslést (1asd Fiigge-
1€k; Excel Trendvonal: hatvany, Origin, QtiPlot, stb.). Amennyiben nemlinearis paraméterbecslést kell
végrehajtania, nem sziikséges uj dbrat késziteni, az el6z6 pont alapjan a megfeleld dbra rendelkezés-
re 4ll. Amennyiben a linearizalt egyenletet kell hasznélnia, az 1. tdbldzatot egészitse ki tovabbi két
oszloppal (Ig(D/ s71) és lg(t/Pa)) és ezeket hasznélja az dbrazolashoz, illesztéshez.

Az illesztési paramétereket tdblazatos formaban adja meg (1asd 2. tablazat).

4. Egy kozos abrén, eltérd y-tengelyeket haszndlva, dbrdzolja a 2. tabldzatnak megfeleléen 6sszefog-
lalt K és n szamértékeit a CMC tomegkoncentracidéjanak fiiggvényében, és adjon magyarazatot azok



2. tdblazat. A vizsgalt hidrogél illesztési paramétereinek tomegkoncentracio-fiiggése.

ceme (g/) | K/Pa-s™ | n
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alakuldsdra. Amennyiben a trendek ezt lehetdvé teszik, n koncentraciéfiiggését egy linedris, mig K
koncentraciéfiiggését egy hatvanyfiiggvény (v = a - x°) segitségével illessze, és adja meg az illesztett
empirikus kalibrécids fliiggvények egyenleteit.

. A K és n szamértékeinek koncentraciofiiggését leird kalibracios fiiggvények hasznélatdval szamolja ki

ezen értékeket az ismeretlen minta Osszetételére vonatkozoan. Ezen értékek alapjan, a mért folyasgor-
béket tartalmaz6 4bran tiintesse fel az ismeretlen minta szdmolt folydsgorbéjét (azaz definidljon egy
fliggvényt a (4) egyenlet megfeleld formdja alapjan). Hasonlitsa 0ssze az ismeretlen minta esetén mért
és szamolt folyasgorbéket €s értelmezze a tapasztalatokat.

3.2. Agyagasvany szuszpenziok tixotrop tulajdonsagainak meghatarozasa

1.

A mért adatokat foglalja dssze a 3. tabldzatnak megfeleléen minden mintéra kiilon-kiilon. Abrézolja
egylitt az agyagdsvany szuszpenzidk novekvd (oda 4g), majd csokkend (vissza 4g) sebességgradiens
értékek alkalmazdsa mellett meghatarozott folydsgorbéit. Amennyiben a kiilonb6z6 6sszetételd rend-
szerek esetén mért folydsgorbék megfelelden elkiiloniilnek, mindegyiket egy k6zos dbran abrazolja.
Ha a gorbék atfedése zavarja az atldthatésdgot, igy minden minta esetén kiilon abrat kell késziteni.
Hogyan és miért befolyésolja a szuszpenzidk koncentracidja a gorbék jellegét?

3. tdblazat. Az Optigél esetén mért eredmények Osszefoglaldsa.

Coptigél = - - - &/
D/s7! | Toqa/Pa | Tyissza/ Pa

Hatédrozza meg a kapott tixotrép hurkok teriiletének nagysagat minden mintadsszetétel esetén! Ehhez
integralja numerikusan a mért folyasgorbéket tetszOleges modszerrel! (1dsd Melléklet I1.). Sziikség
esetén, az integralasi modszertdl fliggden, egészitse ki a fenti tdblazatot tovabbi oszlopokkal.

. Abrazolja a kapott hiszterézishurok teriileteket az agyagdsvany szuszpenzié tomegkoncentraciéjanak

fliggvényében, majd adjon magyarazatot az értékek alakuldsara.



Ellenorzo kérdések

O

Milyen makromolekuldk képesek vizben oldédni és melyek duzzadni? Irjon egy-egy példat!
Mik a newtoni folyadékok? Nevezzen meg két példat!
Mi a nyiréfesziiltség? (definicio, jel, mértékegység)

Mitdl fiigg a polimeroldatok viszkozitdsa €s milyen a polimeroldatok viszkozitdsa a kis molekuldju
vegyliletek oldataihoz viszonyitva?

Milyen anyagok folyasi tulajdonsagai jellemezhetdk korrekt médon csak rotacids viszkozimetridval?
Mit neveziink folydsgorbének és viszkozitasgorbének? Milyen folydsgorbe tipusokat ismer?

Milyen eltérések lehetségesek a reoldgiai viselkedésben a newtoni folyadékokt6l? Nevezzen meg 3
példat!

. Mi a tixotrépia? Rajzolja fel a tixotrép rendszerek jellemz6 folydsgorbéjét? Nevezzen meg egy példat

ilyen rendszerekre!

. Roviden irja le a rotacids viszkoziméter miikodési elvét!
. Hogyan készit 25 cm® 3 g/l-es CMC gélt a rendelkezésre 4116 30 g/l-es CMC gélbd1?
10.

Amikor egy Optigél minta folydsgorbéjét kimérte, az alabbi tdblazatban feltiintetett nyiréfesziiltség —
sebességgradiens adatparokat kapta. A trapézszabélyon alapulé numerikus integréalds elvének alkalma-
zésdval szamitsa ki a T(D) fiiggvény hatdrozott integréljat egy sajat maga dltal vdlasztott intervallumon!
(Az intervallum hatdrainak a tabl4zat két egymast kovetd sebességgradiensének kell lennie.)

t/Pa | 1499,6 | 1481,1 | 1462,2 | 1443,2 | 1424,3 | 1405,4 | 1386,5 | 1367,5 | 1348,6

D/s7! | 1256 | 118,5 | 1158 | 114,0 | 112,9 | 111,4 | 110,5 | 1093 | 1084




Melléklet 1.:
A Brookfield RST-CC rotacios viszkoziméter hasznalata

FIGYELEM! A rotacids viszkoziméter a torzids rug6 sériilékenysége miatt egy nagyon érzékeny mi-
szer, mely fokozott odafigyelést kivan a gyakorlat kivitelezése sordn. A mérdfej elsé felhelyezéséhez és
eltavolitdsdhoz kérje az oktatd segitségét! A gyakorlat kivitelezése utdn az oktatd, vagy a technikus minden
esetben ellendrzi a forgatdtengely, a torzids rugd, valamint a mérdfej allapotat. A nagy értékd miiszer nem
megfelel6 hasznélatdbol adodé karokért, vagy sériilésekért a hallgaté anyagi felelosséggel tartozik (pl. a mé-
rofej elejtése esetén az deformdlddik és a tovdbbiakban mérésre nem alkalmas, igy 4j mér6fej beszerzése
sziikséges)!

A Brookfield RST-CC rotaciés viszkoziméter alkalmas a mindsiteni kivant rendszerek dinamikus (l1at-
sz6lagos) viszkozitdsdnak meghatdrozdsara. Ez a vizsgdlt rendszerek deformdl$ erbhatasra adott védlaszdt
jelenti. A viszkozitds a minta terhelésre adott vdlaszdval ardnyos, SI mértékegysége a Pa-s. A rotacids visz-
koziméterben a cserélhetd méréfej egy torzids rugén keresztiil csatlakozik az eszk6z motorjdhoz. A mérés
sordn a mindsiteni kivant minta a viszkozitasatol fliggden ellendllast fejt ki a méréfejre, mely faziseltérést (a
torzids rugd megnyuldsat) okozza a forgatomotorhoz képest. A mérendd minta altal a tangencidlis deformé-
las hatdsara kifejtett ellendllas ardnyos lesz az alkalmazott szogsebességgel és a mérofej feliiletével. Ezen
paraméterek valtoztatdsaval a miszer alkalmas rd, hogy széles tartomédnyon beliill meghatdrozzuk a mintdk
viszkozitdsat.

s 22

1. Mérofej felhelyezése, illetve eltavolitasa
A miiszer forgatétengelyét egy fehér kupak €s habszivacs védi az esetleges mechanikai hatasokkal,
itddésekkel szemben. A kupaknak €s a habszivacsnak a mérésen kiviil mindig a tengelyen kell lennie.
A forgatdtengely épségét a gyakorlat eldtt és utdn az oktatd ellendrzi! A méréshez sziikséges mérdfej
felhelyezését nagyon dvatosan kell végezni az aldbbiak alapjan:

(a) A forgatdtengelyt védo fekete menetes gyfirtit (és ezzel a fehér kupakot) lecsavarjuk, majd a hab-
szivacsot eltdvolitjuk. A menetes gy(irire (miutdn a fehér kupakot eltdvolitottuk beldle) sziikség
lesz a kés6bbiekben a mintatarté edény rogzitéséhez, igy ezt tartsuk a késziilék kozelében.

(b) A motor forgatétengelyének végén taldlhato fekete gyorscsatlakozot titkozésig (kb. 0,5 cm) dva-
tosan felemeljiik (kdnnyen mozog) és fixen tartjuk. Ekkor a forgatétengely végén kildtszanak a
rogzitd csapagygolyok.

(c) Felhelyezziik a CCT-25 tipust méréfejet, majd a gyorscsatlakozot visszaengedjiik. Mieldtt elen-
gednénk a mérdfejet, Gvatosan lefelé hiuzva ellendrizziik, hogy annak felfiiggesztése stabil.

(d) A mérodfej eltavolitdsdhoz —azt egyik keziinkkel tartva— a gyorscsatlakoz6t {itk6zésig Gvatosan
felemeljiik, fixen tartjuk, majd a mérofejet levessziik a tengelyr6l.

2. Mérések kivitelezése

(a) A viszkoziméter hitoldaldn taldlhat6 kapcsoldval iizembe helyezziik a késziiléket.

(b) Méréseinket a leghigabb, tehét legkisebb viszkozitdst mintdval kezdjiik. Kb. 15 — 20 cm® minta-
térfogatot az MBT-25 tipusu fém mintatarté tégelybe toltiink (a folyadékszint lepje el a mintatart
belsejében taldlhat6 jelzést), majd azt lassan a viszkoziméterhez csatlakoztatott forgathaté mérd-
testre csusztatjuk és a mintatartd tégelyt a menetes gytrivel rogzitjiik a késziilékhez. Lehetoség
szerint ellendrizziik, hogy a minta meniszkusza magasabban van, mint belsé mérétest teteje, ezzel

biztositva, hogy a vizsgdland6 anyag teljesen kitolti a hengerek kozott taldlhato rést.
(c) A viszkoziméter LCD kijelz6jén megjelend fomeniiben valasszuk a Run Single lehet6séget.

(d) A megjelend Temperature option meniiben a Wait for Temperature lehetdség kivélasztasa utan
nyomjunk az OK gombra.

(e) A kovetkezd ablakban adjuk meg a labor hdmérsékletét, majd ismét nyomjunk az OK gombra.



(f) A késziilék automatikusan felismeri a felhelyezett CCT-25 tipusd mérdfejet, igy a Recognized
Measuring System meniipontbdl az OK gombbal 1épjiink tovabb. (Amennyiben a mdszer a ko-
rabbiakban nem ismerte fel automatikusan a méréfejet, a kovetkezd Measuring System ablakban
vélasszuk a CCT-25 lehet6séget, majd OK.)

(g) Az Experiment type meniipontban vélasszuk a Shear rate (7y), azaz a deformacio sebességgradiens
lehetdséget, majd OK.

(h) Adjuk meg az alkalmazni kivant sebességgradiens tartomany vég- és kezd6értékét. Amennyiben
a gyakorlatvezetd mdst nem mond, ezek legyenek 1500, ill. 55!, majd OK.

//////

Amennyiben a gyakorlatvezetd mdst nem mond, ezek legyenek 80 pont, ill. 120 s.
(j) A Substance (sample material) ablakban adjuk meg a méréshez tartoz6 fajl nevet. Hasznéljunk

olyan elnevezést, mely alapjan a késObbiekben konnyen beazonositjuk a méréseinket. (Keriiljikk
az ékezetes betiik és specidlis karakterek haszndlatat, pl. szokoz, $, :, ., &, stb!). Egy célszerd
elnevezés: Vezeteknev-Keresztnev-ZZ-YYYYMMDD, ahol ZZ a gél osszetételét, YYYYMMDD
pedig a daitumot jelenti év/hénap/nap sorrendben. A file nevének jovdhagydsaval automatikusan

indul a mérés.

(k) A mérés soran a miszer folyamatosan kijelzi, hogy a nyiréfesziiltség (T) és a viszkozitds (1)
hogyan véltozik a fordulatszdm (és egyben a sebességgradiens, y) valtoztatdsa kozben. A mérés
végeztével (finished) a Graph ikont valasztva lehet6ség van a mért gorbék megtekintésére. Az
egyes mérések utdn érdemes a grafikonokat ily médon ellendrizni, hogy ne a gélek kiontése utin
deriiljon ki, hogy a mérés valamely része hibés volt.

(I) A mérés végeztével a ikon hasznalataval visszatériink a fGmeniibe ( ikon a fels6 sarok-
ban), majd lassan, 6vatosan lehtizzuk a mintatarté tégelyt a forgathaté mérStestrdl, hagyjuk a gélt
lecsopogni, majd a gyorscsatlakozé olddsdval a forgbtestet is eltavolitjuk. Alaposan elmossuk a
mérdfejet és a mintatart6 tégelyt is (ez utdbbi alja lecsavarozhat6 a konnyebb tisztitas érdekében).

(m) A (b)—(1) pontok ismétlésével a méréseket elvégezziik a sorozat tébbi tagja esetében is.

(n) A mérések végeztével az (1) pont szerint jarunk el, majd a tiszta, szaraz mér6testet és mintatartd
tégelyt visszatessziik a dobozukba.

3. Mérési adatok exportalasa

(a) A mérési adatok exportdldsdhoz a rendelkezésre all6 USB adathordozot csatlakoztatjuk a készii-
1€k hatoldalabdl kil6gé USB hosszabbitéhoz. (Sajat USB adattarol6 haszndlata nem engedélye-
zett!)

(b) Miutan a késziilék felismerte az USB-t (z6ld ‘I’ jel a fejlécen), a fomeniiben a Settings ikonra,
majd azon beliil a Memory ikonra kattintunk.

(©) A E ikonra duplan kattintva a megjelend lehetdségek koziil valasszuk a DATA 2 mappat.

(d) Jeloljiik ki a sajat mérési file-jainkat, majd kattintsunk a Data transfer icon-ra. Noha a file-ok
neve a mérés elbtt bedllitasra keriilt, az ott megadott név ebben a meniiben nem jelenik meg; itt
a mérés datuma és idSpontja alapjan lehet kivélasztani a megfelel6 adatokat. A file-ok beéllitott
neve a késdbbiek kapcsan nyer jelentdséget, hogy az alkalmazott koncentraciét vissza lehessen
keresni. Nincs lehet6ség tetszdleges szamu file egyidejli mésoldsara; a legkényelmesebb va-
lasztds ha egy 1épésben azokat a file-okat masoljuk, amelyeket a miiszer egy képernydfeliileten
kiir. Az adatok mdsoldsat jelz6 Please wait, copying in progress felirat eltinése utdn az USB
adathordozot egyszertien kihtizzuk a hosszabbitobdl, az eszkoz szamitégépeknél megszokott el-
tavolitdsara nincs lehetdség. A mérési adatokat az Oktatdsi Szint szamitégépein masolhatjuk
at sajat adathordozora, vagy kiildhetjiik el e-mailben; a gyakorlat felszereléséhez tartoz6 USB
adathordozd6t nem szabad hazavinni.
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4. Végezetiil kapcsoljuk ki a viszkozimétert a hatoldalan talalhat6 kapcsoloval, majd tegyiik vissza
a habszivacsot és csavarjuk fel a védokupakot is.
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Melléklet I1.:
Numerikus integralas

Egy adatsor altal meghatarozott f(x) fliggvény alatti T teriilet (azaz a fiiggvény és a fiiggetlen valtozo
(x-tengely) 4ltal hatdrolt teriilet) valamely x = [a, b| intervallumban numerikusan tobbféleképpen is megha-
tarozhato.

Numerikus integralas Netwon-Leibniz-tétel alapjan: Ezen mddszer szerint a mérési adatokra illesz-
tiink egy fiiggvényt, s az integraldsa alapjan a Newton—Leibniz-tétellel szamoljuk a gorbe alatti teriiletet
(6. 4bra, bal panel). Ha az illesztendd fiiggvény elméleti formdja (fizikai-kémiai alapja) nem ismert, s a
mért gorbe tekinthet6 egy folytonos fiiggvény részének, egy polinomidlis illesztés (1asd Fiiggelék) megfeleld

lehet. Ekkor i
x)chi-xi, (5)
i=0

ahol ¢; a kiilonboz6 hatvany x egyiitthatéja; egy masodfoki polinom esetén pl. f(x) = c2-x> +c1-x' +co-x0.

Ennek a primitiv fiiggvénye (hatdrozatlan integrélja, F (x)) az aldbbiak szerint szamolhato:

0= [ red Z (©)

mely az el6z6 masodfoku példafiiggvényre F(x) = C3—2 X+ %1 X2+ CTO -x!. Ezutdn az [a, b] intervallumra
esO T teriilet (hatarozott integral)
b
7= [ Flx)=F(b) - Fla), )
a
azaz a (6) kifejezésben elGszor a fels (D), majd az also ( ) hatart helyettesftjiik by helyére és képezziik a két
tag kiilonbségét. A példafiiggvényre tehat T = ? b3 + 5 Lop? + 1 0. pl — (C3—2 a’ —|— 2 a*+ CTO ~a1>.
Newton-Leibniz-tétel Trapézszabaly
n-1
- f f()dx = F(b) — F(a) | Ty TCs) G ()
| f(x;,1)..}..
! fx) |-
a l; x Xo X1 Xa X X X, X

6. abra. Gorbe alatti teriilet meghatdrozdsa numerikus integréaldssal.

Numerikus integralas trapézszabaly alapjan: Ezen mddszer mindenféle fiiggvénykapcsolat feltéte-
lezése (szdmoldsa) nélkiil, véges szamu trapézok teriiletének Osszegével kozeliti az integralt (a mért gorbe
alatti 7 teriiletet; lasd 6. dbra, jobb panel), azaz

- "i (xj+1) + f(x))

) . |XJ+1 —Xj . (8)

J=0
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Matematikailag itt tulajdonképpen feltételezziik, hogy elegendben kicsi Ax intervallumon a fiiggvény egye-
nessel kozelithetS, azaz az alatta levd teriilet egy derékszogli trapéz teriiletével egyenld. A végrehajtott
mérésekbdl természetszerien kovetkezik, hogy a D sebességgradiens értékek diszkrét értékekként allnak
rendelkezésre. A (8) egyenlet szerint, a 6. dbra jobb paneljén is feltiintetett trapézok teriilete a két sebes-
séggradiens (x = D /s~ ') kozotti kiilonbségként, illetve a két fiiggvényérték (f(x) = t/Pa) dsszegeként
meghatédrozott oldalhosszisagu téglalap teriiletének a fele (azaz egy derékszogi trapéz).

Amennyiben a mért adatok kiértékelése ezen mddszerrel torténik, az adott intervallumokra vonatkoz6
teriileteket a 3. tdblazat két tovabbi oszlopaként (pl. Ty, €s Tyissza) tiintesse fel. Amennyiben az adott mérési
paraméterek esetén az Optigélre nyiréfesziiltség nem hatdrozhaté meg, ugy ezen tartomany kiértékelését nem
kell elvégezni. Ugyeljen arra, hogy a teriiletszamités elvébdl kifoly6lag egyel kevesebb teriilet hatdrozhaté
meg, mint ahdny pontban tortént a mérés. A gorbék alatti teljes teriiletek (pl. Y Toqa €s Y. Tvissza) kKiszdmitdsa
utdna hatdrozza meg a tixotrép hurok teriiletének nagysagat ezek kiilonbségeként.
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