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METODO: | | TARQ-308
DESCRIPCION: | | PRUEBA DE RECUPERACION EN REOMETRO

TARQ:

DEFINICION.

Establece el método para medir el nivel y la velocidad de recuperacion (shear recovery) de un material por medio
del redmetro. Indica que tan rapido y qué % de viscosidad recupera un material después de que ha sido
sometido a un esfuerzo.

APARATOS y REACTIVOS.

ounhwwn=

Redmetro, marca TA Instruments o equipo similar.
Geometrias para redmetro.

Pipetas / espatula.

Pieza de plastico rectangular.

Isopropanol.

Acetona.

PROCEDIMIENTO (VER AYUDA VISUAL AL FINAL DEL METODO).

1. Realizar la preparacion del equipo de acuerdo a TARQ-305 “Manejo de redmetro”.

2. Verificar que la geometria sea la misma que la que se uso en la calibracion segiin TARQ-305 “Manejo de
Redmetro”.

3. Verificar que los datos de la geometria en la pantalla sean los correctos; en caso contrario corregirlo.

4. Ir a Enviromentaly elegir la Temperatura en la que se iniciara el experimento, dar clic en aplicar

5. Ira Gapy dar clic Zero Gap y esperar que calcule el gap automaticamente

6. Al terminar dar clic en Yes para regresar la geometria a su posicion de inicio (45,000 pm).

7. Ir a Experiments (parte inferior izquierda)

8. Asignar nombre al experimento, nimero de muestra y comentarios.

9. En la lista de métodos, seleccionar "Shear recovery test”

10. En “step 3" y “step 6" -> “Stress” -> teclear valor de acuerdo a lo obtenido en TARQ-307 “Prueba de
tixotropia y punto de cedencia en redmetro” por ejemplo: si en la TARQ-307 “Prueba de tixotropia y
punto de cedencia en redmetro” se obtuvo un valor de 11.5, entonces se debe elegir un valor < a 11.5
(para no generar un sobre-esfuerzo).

11. Colocar muestra con espatula de modo que quede centrada en el plato peltier
NOTA IMPORTANTE: Verificar que las puertas del reébmetro estén abiertas correctamente

12. Bajar poco a poco la geometria, ir a Gap a 40um vy dar clic en Apply.

13. Presionar el boton bearing lock a y retirar exceso de muestra con ayuda de una pieza de plastico
rectangular.

14. Quitar bearing lock a

15. Ir a Gap dar clic en Go to geometry gap.

16. Habilitar Live.

17. Dar clic > en Star al experimento.

18. FIN

TERMINO DEL EXPERIMENTO:

1. IraGap

2. Elegir Raise to loading gap

3. Poner bearing lock a

4. Retirar geometria

5. Limpiar Geometria (puede ser con acetona).
6. Limpiar plato (debe ser con Isopropanol).
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DESCRIPCION: | | PRUEBA DE RECUPERACION EN REOMETRO

RESULTADOS:

1. En la grafica dar clic derecho y elegir “select variables”

X1 =Time

Y1 = Viscosity (para esta variable marcar también la casilla “Log”) -> Presionar OK

2. Dar clic derecho y seleccionar “scalling”

a) seleccionar “Manual”

b) “Minimun” -> teclear 180

c) “Maximun” -> teclear 350

d) “Label interval” -> teclear 10

3. Apagar equipo segliin TARQ-305 “Manejo de Reémetro”.

AYUDA VISUAL:
Name Value Units N Val Unit
Temperature 24955 °C B A 25 0;1ue c e
t . g
Set temperature 25.000 4 67 S:tn:pera Uri 25,000 c
Torque -6.40580e-3 pN.m . S 9_;01 A
Velocity 0.0226208 radis v°:q“,e ;:32 s = wm
Displacement 6079.51 rad Dt_?OT“‘/ 6680 o7 X ds
Axial force 2140994 N A:plicemm : 3458'5&3 rNa
Viscosity 151702¢-4 Pas e e s
o % B = iscosity -1.51702e-4 Pas
Gap 45000.0 pm
Environmental
fo | B -
o E S Huld L AvE
Peltier plate : On
Closure profile: none \ d T
ar click en Zero
Bet point 25 °C . 450000 LZero Gap i .
Set gap: : Gap y presionar
Apply
[2eely <2 (aoply <] | ApPly
Teclear temperatura
requerida y presionar
Apply
r—— R
ﬂ g Gap
4 Environmental 2
© Frmwvisnanmantal

“Enviromental — Zero Gap”
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METODO:
PRUEBA DE RECUPERACION EN REOMETRO

DESCRIPCION:

-~ p

Setup iew Active Start
Procedure

Image
View

P Next || Point Display
Experiment

v 4 [Experiment 12]_‘

A Sample:
N

Name
Operator:

Project:

Notes:
— |nformacion de la

muestra

o\
(v) Advancec

v | File Name:  C:\ProgramData\TA Instruments\TRIOS\Data\.tri

¥ Geometry: 50mm 1° Steel - 109983

Lista de métodos

v 1: Step (Transient) Stress Growth 25°C, 60s, 10 1/s

v | 2: Step (Transient) Stress Growth 25°C, 120s, 0 1/s

guardados
v 3: Flow Ramp 25°C, 100s, 0.01 to final 2000 1/s
v | 4: Step (Transient) Stress Growth 25°C, 30s, 2000 1/s

A~ 5: Flow Ramp

[ SRR b, SR

Informacion de la muestra y lista de métodos

Eerment | Instument  Engineering
it g catorate =) @‘
=] . [
T i
9 Toooe Smat Sv Setip . Stat o Pot Displyy Image  Log &
Oriine Geometry Procedire Experment View Help
File Manager v & | = [Experiment 20] | =
=
dis2/» A Sample: Shear Recovery Test GIT-68 L-4430 a 10°C D)
Experiments
= [Experiment 20] Name: Shear Recovery Test GIT-68 L4430 2 10°C
Operator JACG
Project: Kaizen
Notes: FABRICADO
-05-18
& Open procedure file
«P A : & <[4 [[Bus
QO I rogramData » TAlnstruments » TRIOS b Discovery HR-2 » Procedures » Métodos GC [4 T
Organizar v Nueva carpeta
a2 1 “  Nombre ’ Fecha de modifica... Tipo Tamatio
| ¢ Favoritos
/| 18 Descargas ) Determination of Linear Viscoelastic Regi. 24Ke
B Escritorio ) OSCILACION 20k8
] Sitios recientes. ) Reometria de flujo 17KB
4 @ OneDrive 7 SHEAR RECOVERY TEST TRIOS Proceduref.. 2k8|
7 THIXOTROPIC LOOP TEST TRIOS Proceduref. 2%K8
4 Bibliotecas
[¥ Documentos  |=
4 &) Imégenes
& Msica
&) TRIOS
B videos
% Equipo
& os@
€ Red 4
Nombre: SHEAR RECOVERY TEST + [ TRIOS procedure files (tprc) v
—
P Resurs
I& Geometries
o —
4 Experiment
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Seleccionar “Shear recovery Test”




Reacciones
QUIMICAS

Grado de revision:
Pagina:

A / 28-MAR-2022

4/10

METODO:
DESCRIPCION:

TARQ-308
PRUEBA DE RECUPERACION EN REOMETRO

5332-1673 : TA Instruments Trios vd.1.1.33073
Eoermert | stument  Engineering
E g ;:ECa\lhme == . "hf{ { é @
B9 Tooge Smat Swep Setup . Statt top  GotolNed  PontDiplay Image log  Controks &
Oniine Geometry Procedure Exerment View Help
! File Manager va | 20] | v
dRBE»
¥ Sample: Shear Recovery Test GIT-68 L4430 a 10°C )
I [Experiment 20] (¥ Geometry: 50mm 1° Steel - 109983
¥) 1: Step (Transient) Creep 25°C, 60s, 10Pa
) 2: Step (Transient) Creep 25°C, 1205, 0Pa
~) 3:Step (Transient) Creep
Environmental Control
Temperature % © [ Inherit Set Point
Soak Time 00 s ] Wait For Temperature
Test Parameters
Duration 300 s
ress | 350 Pa -
] Steady state sensing
v ) Data acquisition
v ) Step termination
) 4: Step (Transient) Stress Growth 25°C, 30s, 2000 1/s
v 5: Step (Transient) Stress Growth 25°C, 0.1s, 0 1/s
) 6: Step (Transient) Creep 25°C, 1805, 15Pa
= Experiments
(@ Resuis
L ‘Geometries
/7 catibration
> Experiment

Condiciones de la prueba (En “Test Parameters” teclear el valor de “Stress”)

Closure profile: _none

Set gap: I45000,0 I @
(1orly <)

AN

Apply

Name Value Units

Temperature 25.001 NG

Set temperature 25.000 ‘C

Torgue 9.72014e-4 pN.m
Velocity -3.43247e-3 radls
Displacement 6080.07 rad

Axial force 2.34985e-3 N

Viscosity -1.51702e-4 Pas

Gap 45000.0 pum

“Gap

SELEHO L AvE

Teclear 40 y presionar

I Gap

Introducir “40um” y presionar “Apply”
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up

down

; Bearing Start
gap gap lock

Stop Release Cycle
display

“Bearing lock”

Name Value Units

Temperature 25.001 G

Set temperature 25.000 €

Torque 9.72014e-4 pN.m

Velocity -3.43247e-3 radls
Displacement 6080.07 rad

Axial force 2.34985e-3 N

Viscosity -1.51702e-4 Pas

Gap 45000.0 pm

: none
“rZerc Gap 1
e dadenti o
| Apply <

Presionar "Go to
geometry gap"

I1 Gap

: Point Display ¥ & X

Io Live Stored

Elegir “Live”

Presionar “Go to geometry gap”
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METODO: | | TARQ-308
DESCRIPCION: PRUEBA DE RECUPERACION EN REOMETRO
5332-1673 : TA Instruments Trios v4.1.1.33073
Experiment Instrument Engineering
% Calibrate = &
g 2@ — > AY, ¢ @
@Toggle e Setup iew Active Start Stop Point Display Image Log Controls \/
Online Geometry Procedure Experiment View Help
Presionar “Start”
Name Value Units
Temperature 25.001 €
Set temperature 25.000 2
Torque 9.72014e-4 pN.m
Velocity -3.43247e-3 radls
Displacement 6080.07 rad
Axial force 2.34985e-3 N
Viscosity -1.51702e-4 Pas
Gap 45000.0 pm
Gap

Closure profile: §none

Setgap: 45000.44

Apply <

Raise to loading gap

ﬁsi*jﬁbs" AV E

I Gap

“Raise to loading gap”
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@ Thixotropic 416 2 25° [ SHEAR RE... GC-20280| ~
SHEAR RECOVERY TEST 100-B-015 GC-20280
7000000 — 106 102
EIEEEEEEEH}%EI—EI—E—E-EFE—EI—B—EI*—EI*-ED—EI* L
105 4 [
6000000
104 ) L
f
5000000 -
@©
Q
Q
<
@
© SIE
e =3
. 40000004 = 2
= = 8
= = El
=~ = E=E
< 8 il
o [=4 aQ
= I @
% 3000000 gh 10+ 4 ,—“ Full scale all axes r i—
3 4 12 Scaling... mlE
4 Undo last zoom ~
07 4 Zoaming , L0 S
r o
2000000 -| 4 &5 Select varisbles, [ =
& L
102 & =] Addannotation [
Delete all annotations
104 Show legend L
1000000 & bim
10+ % PrintPDF r
i Copy (Ctr+C)
A Paste (Ctrl+V)
0-* 10°° 4 F i s Send To New Overlay . 10
0 25 50 75 150 175
% CurvesFormat..
\ L .
« i I i »
ry . . 4 . ”
En la grafica dar click derecho y elegir “Select variables
[ Thixotropic . 416 2 25° ¢/ [ SHEAR RE... GC-20280] - X
SHEAR RECOVERY TEST 100-B-015 GC-20280
7000000 — 108 10-2 =
1 cocpmpoEE-S- B 688858888 88—
1 10 H 1 tnstruments TrIOS iy
6000000 - 1
1 104 § j’é Graph Variables
1 s Axis log | [@ Time:1(s)
1 10 T | [§ Compliance : J(1) (1/Pa)
5000000 - 1| [ roawa [ Displacement: 8 (rad) 2
J q02 || [Y2 JrwPa) O |5 Gap (um) L1038 3
B Y3:y (%) a [] Normalstress: N, (Pa) H
I Y4 B [] Normal stress coefficient : g (Pa.s?) é £
4000000 4 % 101 [7] Recoverable compliance . Jr () (1/Pa) o
B = [7] Recoverable strain @ yr (%) Ak — 3
- 1= [ Shearrate  § (1/s) E
= B 100 Step time : {5 (s) T =
£ 8 0O Step : 2
s ] e O Strain: y (%) 2
] 3 . Save @
“ 3000000 5 104 [[] Stress: g (Pa) o
1 E [] Temperatre: T (*C) =z
S ] Torque : M (uN.m) = [B
1 7] Show extended list 7] Velocity : Q {radis) =
10-2 F104 =
A [] Show user variables ] Viscosity : nfij (Pas) :E
2000000 + -
4 -3
e
1 104
1000000
| 105
[ o+ 10°4 - - 4 - - 10s 7
0 25 50 75 100 125 150 175
Step time s (s)
* o T e %
« i i il v

X1: seleccionar “Time”
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@ Thixotropic ..416 2 25° /" [ SHEAR RE... 6C-20280| X
SHEAR RECOVERY TEST 100-B-015 GC-20280
7000000 — 108 10-2 !
N EEEEEEEB—E—{FE—E—B—B—EFE—E—E—E——E—H— [
] 105 H T nstruments TRIOS === [
6000000 - il
| % Graph Variables L
i Axis Log Viscasity : nfy (Pa.s) L
] X1: ((s) [&]
: -] Compliance - J(0) (1/Pa)
5000000 < = e .
] - “;’ a0 |5 Gep (um) F102 8
1 sy (%) O 1|5 Normatstress : N, (Pa) [ &
E 18 va: B | |5 Normel stress coefficient : y: (Pa.s?) t s
40000004 = [-] Recoverable compliance : Jr (1) (1/Pa) r 5
9 = -] Recoverable sirain - y& (%) 4 Ak 8
- 1= [[] Shearrate: y (1/s) [ E
15 |8 [ Sttme: 1. 5 .
s le . <| 2 [o swany e 3
B 3000000 o4 " |:| © 0 swessio e = b <
] g [[] Temperature : T (“C) 2
= s} X [ Time: ¢ (s) =
E 102 ] Show extended list £] Torque: M (:N.m) | jge =
4 ] Show user variables [ Velocity : Q {radfs) r >
2000000 4 L -
4 -3 r
" —
1 104 L
1000000 -
1 10s i
- 0 104 # # & + * 10+ )
0 25 50 75 100 125 150 175
Step time (s (s)
* *
" i i it )V
. . wy PP : «“, ”
Y1: seleccionar “Viscosity” (marcar casilla “Log”) -> OK
[@ Thixotropic ..416 a 25° [J SHEAR RE... GC-20280 - X|
SHEAR RECOVERY TEST 100-B-015 GC-20280
L
Full scale ol axes
Scaling |
Undo last zoom
Zooming ,
& Select variables... w
g _ =] Add annotation il
- Delete all annotations
a
g Show legend )
= = & print
= = Print PDF
w »
3 |4 Copy(Ctrl+C)
42 Paste (Ctrl+V)
I Send To New Overlay
[ CurvesFormat..
[#  Properties...
T T — — — — 7T — — — — — — — T
100 150 200 250 300 350 400 450
Time ¢ (s)
* *
4 i i @ ¥

Dar clic derecho dentro de la grafica y seleccionar “Scaling”
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METODO: | | TARQ-308
DESCRIPCION: | | PRUEBA DE RECUPERACION EN REOMETRO
@ Thixotropic .. 416 a 25° [J SHEAR RE... GC-20280 - X%
SHEAR RECOVERY TEST 100-B-015 GC-20280
* 104
TA Instruments TRIOS =
. % Graph Scaling
109 4 Scaling type
ok @ Linezr ) Logbase 10 ) Natursl log
¥i: n(0 (Pag) [ Absclute
Y2
102 4 ¥3: caing
. Y4 Data range =0.010 41537
g O Automatic @ Manual
S T o an
@ Minimum  180.0 s Maximum 3500 s
© 104
= Tick marks finear scales)
= %) Usedivisions @ Useintervals
>
= Label interval |10 s
% 100 4 Tickinterval 472222 s
2
Label offset 0.0 s
10-1
[ #ooy J[ ok ][ Cancel
10-2 4 N I
* 10 T T T T T T T T
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450
Time ¢ (s)
* *
g [ W I v
Teclear parametros en “Scalling”
Shear Recovery Test 100-B-015 L-4416 a 25° C
" 104
103
& & =
101 4
@
&
= 100
2
@
5
Z o
10-2 4
103 4 T
+
* 104 T T T T T T T T T T T T T T T T
180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 300 310 320 330 340 350
Time ¢ (s)

Resultados de “Recuperacion”
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