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METODO: | | TARQ-309
DESCRIPCION: | | REGION VISCOELASTICA LINEAL

TARQ:

DEFINICION.

Método

de reometria que sirve para determinar la Regidn Viscoelastica Lineal (RVL) que es el punto en el cual un

material pasa de tener un comportamiento elastico a tener un comportamiento viscoso.

APARATOS y REACTIVOS.

ounkwnNn =

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).

N
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13.
14.
15.
16.

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

Verificar que la geometria sea la misma que la que se uso en la calibracién segiin TARQ-305 “Manejo de

redmetro”

Verificar que los datos de la geometria en la pantalla sean los correctos; en caso contrario corregirlo.
Ir a Enviromentaly elegir la Temperatura en la que se iniciara el experimento, dar clic en aplicar
Ir a Gapy dar clic Zero Gap y esperar que calcule el gap automaticamente

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

Ir a Experiments (parte inferior izquierda)

Asignar nombre al experimento, nimero de muestra y comentarios.

En la lista de métodos, seleccionar "RVL test”

. Colocar muestra con espatula de modo que quede centrada en el plato peltier

NOTA IMPORTANTE: Verificar que las puertas del redmetro estén abiertas correctamente

. Bajar poco a poco la geometria, ir a Gap a 40um vy dar clic en Apply.
. Presionar el botdn bearing lock a y retirar exceso de muestra con ayuda de una pieza de plastico

rectangular.

Quitar bearing lock a

Ir a Gap dar clic en Go to geometry gap.
Habilitar Live.

Darclicen [ Star  al experimento.

TERMINO DEL EXPERIMENTO:

1.

ok wWN

Este archivo electrénico es un Documento que esta en el sitio de Intranet de Reacciones Quimicas como Documento Controlado. El Documento es NO

Ir a Gap

Elegir Raise to loading gap

Poner bearing lock a

Retirar geometria

Limpiar Geometria (puede ser con acetona).
Limpiar plato (debe ser con Isopropanol).

controlado al ser impreso. El usuario es responsable de verificar que su version impresa es la versién actualizada antes de la utilizacion.
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RESULTADOS:
1. En la grafica dar clic derecho y elegir “select variables”
X1 = “Oscillation Stress” (marcar también la casilla “Log”)
Y1 = “Complex modulus” (marcar también la casilla “Log”)
Y2 = “Storage modulus” y “Loss modulus” (marcar también la casilla “Log”) -> Presionar OK
Revisar los datos de la grafica “Complex Modulus” G*
Seleccionar el punto previo en el que los valores de “Complex Modulus” G* empiezan a disminuir.
Registrar este valor como Regidn Viscoelastica Lineal (RVL).
Apagar equipo segun TARQ-305
FIN

oukwn

AYUDA VISUAL:

Name Value Units m 5 7=
Temperature 24955 7 = e 5 0;1ue < L
Set temperature 25.000 G S:mperature 25‘000 -
Torque -6.40580e-3 pN.m = Calit 9':”014e-4 7
Velocity 00226208 radis V°I'°“_e ;’:3247 % “d’jm
|Displacement 6079.51 rad ; OTW : ;50‘80 o & rad 2
Auial force 2140994 N A:'jjceme" 23453;53 :'
Viscosity 1517024 Pas e T
Gap 4 0 = Viscosity -1.51702e-4 Pas
Gap 45000.0 um
Environmental
i = Gap —
n stLifsfe £ avE
Peltier plate : On
Closure profile: none \ d %
ar click en Zero
Bet point 29 °C Zero Gap )
Setgap: 45000.0 (: #” Gap y presionar
Apply @l
= sonly <] | ApPly
Teclear temperatura
requerida y presionar
Apply
’ ﬁ — R
i IL Gap
| i Environmental T
= Envrisnnmantal

“Enviromental — Zero Gap”

Este archivo electrénico es un Documento que esta en el sitio de Intranet de Reacciones Quimicas como Documento Controlado. El Documento es NO
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- »

Setup iew Active Start
Procedure

:

Point Display

Image
View

Experiment Help

v Iy 4 [Experimentlzl_‘

L A Sample:

Name:
Operator:

Project:

Notes:
— |nformacion de la
muestra

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

¥ Geometry: 50mm 1° Steel - 109983

1: Step (Transient) Stress Growth 25°C, 60s, 10 1/s
2: Step (Transient) Stress Growth 25°C, 120s, 0 1/s

\

Lista de métodos

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
Ry e
. s . ,
Informacion de la muestra y lista de métodos
| [Experiment 2] |
(" sample: Recovery test GIT-66 L-4489 35°C )
Geometry: 50mm 1° Steel - 109983
& Open procedure file &J
~ 1: Step (Trang - -~ 1
L) [ 1) « ProgramData » TAInstruments » TRIOS » Discovery HR2  Procedures » Métodos GC v 4 ][ & o)
~ ) 2: Step (Tran:
) 3: Oscillation Organizar = Mueva carpeta =~ A @
Environmen ¢ Favoritos “ Nombre ° Fecha de medifica..  Tipo Tamafio
T P Escritorio ) OSCILACION 22/02/2018 09:29 a...  TRIOS Procedure f.. 20 KB
Soak Time ] Sitios recientes ) Reometria de flujo /2018025...  TRIOS Procedure f... 178
Toet Paral & OneDrive ) RVL Test TRIOS Procedure f... 24 KB
qum_ 1§ Descargas () SHEAR RECOVERY TEST TRIOS Procedure ... 29 KB
! THIXOTROPIC LOOP TEST 21/02/201803:17 ... TRIOS Proceduref.. 26 KB
Logarithmic -4 Bibliotecas
EMB [E Documentos  |=
Paints per = Imagenes
&' Misica
<) Cont &l TRIOS
*oead| B vieos
~ | Contr -
g
) Step = SR L
& os(c)
= GRAPHITE (D)
Nombre: RVL Test v | TRIOS procedurefiles (“tpra) =

Seleccionar “RVL test”

Este archivo electronico es un Documento que estd en el sitio de Intranet de Reacciones Quimicas como Documento Controlado. EI Documento es NO
controlado al ser impreso. El usuario es responsable de verificar que su version impresa es la versién actualizada antes de la utilizacion.
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Lj-“ =] = 5332-1673 : TA Instruments Trios v4.1.1.33073 I
Experiment Instrument Engineering
E A5 i) catbrte =) & @
== - ( )
9 Tooge Smat Svep Setup Start o GotolNext | PoitDisplay Image log  Controis &
Orline Geometry Procedure Experiment View Help.
File Manager v | = [Experiment2] | -
gzze ¥ Sample: Determinacion de RVL >
Experiments p -
[ [Experiment 2] SRR PR e S
) 1: Step (Transient) Creep 25°, 60s, 10Pa
v) 2:Step (Transient) Creep 25°C, 1205, 0Pa
~) 3: Oscilation Ampiitude
Environmental Control
Temperature % c [E] InheritSet Point
Soak Time 00 s ] Wait For Temperature
Test Parameters
Frequency 10 Hz -
Logaritimic sweep =
Siress 001 to [1000 Pa v
Pontsperdecade |30
v ) Controlled Stress Advanced
v Data acquisition
<) Controlled flow
) Step temmination
=" experiments
[P resuns
L Geometries
¥ Calibration
2| 2 experiment

Condiciones de la prueba

Name Value Units

Temperature 25.001 °C

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 um

Gap

SELEED D AvE

Closure profile: _none

Set g [isoono] 2252 ]
Apply <

N\

Teclear 40 y presionar
Apply

(e

Introducir “40um” y presionar “Apply”

Este archivo electrénico es un Documento que esta en el sitio de Intranet de Reacciones Quimicas como Documento Controlado. El Documento es NO
controlado al ser impreso. El usuario es responsable de verificar que su version impresa es la versién actualizada antes de la utilizacion.
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/\VOJ:%@]DDC)%

; Bearing Start Stop Release Cycle
up down gap gap lock 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

rofile: none

{Zero Gap 1
50000 LSS50 29P

| Apply <

Presionar "Go to
geometry gap"

I1 Gap

”

Presionar “Go to geometry gap

: Point Display v & X

Io Live Stored

Elegir “Live”

Este archivo electrénico es un Documento que esta en el sitio de Intranet de Reacciones Quimicas como Documento Controlado. El Documento es NO
controlado al ser impreso. El usuario es responsable de verificar que su version impresa es la versién actualizada antes de la utilizacion.
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5332-1673 : TA Instruments Trios v4.1.1.33073

Experiment Instrument Engineering
g i - D : ~, w%‘ ( é
f—— 3 Sy
@Toggle e Setup View Active Start Stop Go ti Point Display Image Log
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

StulEpro L av E

Closure profile: §none

Setgap: 45000.44

Apply <

Raise to loading gap

I Gap

“Raise to loading gap”

Este archivo electrénico es un Documento que esta en el sitio de Intranet de Reacciones Quimicas como Documento Controlado. El Documento es NO
controlado al ser impreso. El usuario es responsable de verificar que su version impresa es la versién actualizada antes de la utilizacion.
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¥ Determina...320 20PD | - X
Determination of Linear Viscoelastic Region (LVR) L-4320 20PD
600  10° 102 .
500 4 e o 5 8 = o -
400 o
®©
L102
2
®
E = 3 [E
e =2
3004 = ; >
R = 3 S
= - - 3
= = = Tz
== 3 ] El
[ c A | Full seale all axes 2
£ 8 j rd | St -
“ 2004 @ e {2y Scaling ~
L E 103 ’,ﬁ/ Undo last zoom 2L
1 © A Zooming v =0
ff &f  Select variables... r 10 E
100 | Zf #| Add annotation -
Delete all annotations
104 J Show legend
B Print
0+ = Print PDF
|4 Copy (CtleQ)
Paste (Ctrl+V,
Send To New Overlay
> oo . . il
100 —* 10 T T T T T T T T ~{f@ Curves Forma.. T T T T T T T T T 10
0 20 40 80 100 120
Properties...
SEpUMe T (ST
¥ - o - *
] —] m v
s . . 4 . ”
En la grafica dar click derecho y elegir “Select variables
@ Determina...320 zuPu] [ Oscilagn .8 GC-20311 3
Determination of Linear Viscoelastic Region (LVR) L-4320 20PD
| 600 4 100 102 .,
] i
TA Instruments TRIOS ==
500 -| i = = =
] % Graph Vanables
10-1 4 i
1 Axis Oscillation stress : G (Pa)
1 [ Angularfrequency : o (radis) o
400 - v1: G (Pa) T Axial force : F (N) o
b Y2 GG (Pa) [F] Complex modulus : G* (Pa) L 103 g
1 Y3 O | |5 complex viscosity : n* (Pas) g
| E 102 ] Y4: ] ] Cf;mpllanE: J(0) (1/Pa) L g =
3004 = [ Displacement: 6 (rad) ©
9 = [7] Frequency : f (Hz) 8
€ 12 o cem 2
c B 8 7] Loss modulus : G" (Pa) g' £
] e [ Normal stress : N, (Pa) 2
7] 200 - %_ j [7] MNormal stress coefficient : g (Pa.s?) ey o
1E 109 [ Oscillation displacement : 7 (rad) a |
&} 7] Oscillation strain : y (%) = B
1 [ Show extended list ] Oscillation strain rate : 7 (1/s) 104 =
R [ Show user variables 7] Oscillation torque : M (UN.m) r 5
100 7] Phaseangle: § (%) i =
7 104 4
04 ,4?‘
[ 100 % 105 , , , , ; 105 =
0 20 40 60 80 100 120
Step time ts (s)
% - o - *
« [ m v

X1: seleccionar

“Oscillation Stress” (marcar casilla “Log”)

Este archivo electrénico es un Documento que esta en el sitio de Intranet de Reacciones Quimicas como Documento Controlado. El Documento es NO
controlado al ser impreso. El usuario es responsable de verificar que su version impresa es la versién actualizada antes de la utilizacion.
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] 320 20pD | @ Osciladdn .8 GC-20311 - X
Determination of Linear Viscoelastic Region (LVR) L-4320 20PD
6004 100 102 ’
] Pl
TA Instruments TRIOS ==
500 4 &
1 % Graph Variables
1014
1 | Complex modulus : G* (Pa)
1 [] Angularfrequency : w (rad/s) o
400 4 [ Axialforce © F (N} )
1 [F]  Complex viscosity - 1* (Pa.s) - 103 g
i ] Compliance : J(y (1/Pa) :<p
| ] E 1024 [] Displacement: 8§ (rad) P g ‘E‘
3004 = [[] Frequency : f (Hz) g
= ~ i Q
= - [ Gap (um) 8
= S ] Loss modulus : G' (Pa) 3
| ; g ] ] Normalstress: N, (Pa) § E‘
© 1 € [] Normal stress coefficient : ¢ (Pa.s?) ]
B 2004 % ] Oscillation displacement : & (rad) Save s
1 € 103 J (] Oscillation strain : § (%) a |
| 3 X [ Oscillation strain rate : 7 (1/s) = ‘E‘
1 [] Show extended list [] Oscillation stress : & (Pa) 10-4 =N
- : [E] Show user variables [ Oscillation torque - i (1N m) r 3
100 4 [F] Phase angle : § (°) o -
1
1 10-4 4
04
1 n
100 % 10 . . . . . 106 2
0 20 40 60 80 100 120
Step time 15 (s)
* . . *
. H o, ” H /| ”
Y1: seleccionar “Complex modulus” (marcar casilla “Log”)
7] 320 20PD | ([ Osciladdn .8 GC-20311 - X
Determination of Linear Viscoelastic Region (LVR) L-4320 20PD
| 6004 100 102 |
| Il [
| TA Instruments TRIOS ==
500 =)
1 % Graph Variables
101
7 Axis Log Storage modulus : G' (Pa)
4 X1: @ (Pa) Loss modulus : G (Pa)
400 + Y1: G (Pa) [ Angular frequency : o (radls) o ]
b Y2: GG (Pa) [ Axial force : F (N) L 103 §
] 3 [F] Complex modulus : G* (Pa) [ H
g 17 100l va: D Gomplex viscosiy: 7 {Fa.5) [ i
a0 = o Compliance : Jr) (1/Pa) L [ g
g 1= f [ Displacement: ¢ {rad) g
- 15 T Frequency : f (Hz) et
s 5 G um S
] ] g . || < |E] Normalstress: N, (Pa) 3
#2004 %‘_ S S| ® 1 Normal stress coefficient - i (Pas?) Save (i
| £ 10,31 7] Oscillation displacement : § (rad) o
‘ 18 xt ] Oscillation strain : 7 (%) =
m 1 [ Show extended list [ Oscillation strain rate © § (1/s) 104 =
4 * [ Show user variables [7] Oscillation stress : & (Pa) C K]
100 - 7] Oscillation torque : 5 (UN.m) i L -
7 104
04
1 h
i -100 105 . . . . . s . . . . . T . . T . . . . s . . 106 ]
0 20 40 60 80 100 120
Step time 5 (s)
* *
ki

(]

[t

i

Y2: seleccionar “Storage modulus” y Loss modulus” (marcar casilla “Log”) -> OK
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# Determina...320 20PD | I Osciladén .8 GC-20311 -
Determination of Linear Viscoelastic Region (LVR) L-4320 20PD

, * 104 5 - 104
] I @
r g
£10% 5
] (=]
: =
2l L =
f \ 7.08364 Pa, 109645 Pa n {ci
. , : e I R
15 | ¥\ o2 %% &\ 3
S 1 b/ % L0z

(G 1 \w"‘ E

w = [

3 [
= 2 102 L

[=] ]

E ] L
LR L 101
s -

1014 I ;‘
b L1000 Q
] i 3
] \Q |
" * 100 — : R — —F 10+
10-2 10-1 100 101 102

Oscillation stress @ (Pa)

i

Seleccionar el punto previo en el que los valores de “Complex Modulus” G* empiezan a disminuir
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