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3. OPIS REZULTATU WYKONANE] USLUGI

A. Przedmiot i zakres zrealizowanej ustugi badawczej

Tytut przedsiewziecia badawczego

,OPRACOWANIE PRZEMYSLOWE] METODY KONTROLI JAKOSCI ZOLO-ZELI".

Przedmiotem wykonania ustugi badawczej byto opracowanie czulej i wzglednie
prostej ultradZzwiekowej metody kontroli witasciwosci mechanicznych oraz lepkosci,
przydatnej do stosowania, dla wielosktadnikowych, ptynnych materiatéw polimerowych w
warunkach przemystowych. Pomiary w/w parametréw materiatéw polimerowych sa
warunkiem koniecznym, aby z jednej strony zapewnic¢ ich odpowiednig jako$¢ oraz z drugiej
strony, aby uzyskac jak najlepszy produkt, w ktéorym stosowane sg zolo-zZele jako jeden ze
sktadnikow.

W ramach przedsiewziecia badawczego skoncentrowano sie na opracowaniu metody
przydatnej do kontroli parametréw zolo-zeli polimerowych wykorzystywanych do tgczenia
szyb. Przygotowanie wielosktadnikowego zelu polimerowego stuzacego do klejenia szyb
pracujacych w warunkach podwyzszonego ciSnienia i temperatury odbywa sie w
specjalnym reaktorze chemicznym z kontrolowanymi parametrami temperaturowymi i
kontrolowanym dozowaniem poszczegdlnych skiladnikéw. Pomimo zastosowania
nowoczesnych technologii kontroli (proces jest catkowicie zautomatyzowany i
komputerowo sterowany) nie gwarantuje to statych parametréw wyjsSciowych zelu.
Przyczyny odchylen parametrow zolo-Zelu nie sa dobrze rozpoznane a opracowana nowa
metoda pomiarowa ma pozowli¢ na prowadzenie w sposéb szybki i prosty testow
monitorujacych majacych na celu w dtuzszej skali czasowej identyfikacje parametrow, ktore

moga wptywac na zmiany parametréw wyjsciowych otrzymywanych zolo-Zeli.

Zakres ustugi objal wykonanie badan w jednym etapie nt. ,Identyfikacja skutecznej
metody ultradZwiekowej kontroli jakosci zolo-zeli”, i zostal wykonany przez Uniwersytet
Kazimierza Wielkiego, Wydziat Matematyki, Techniki i Fizyki, Instytut Mechaniki i

Informatyki Stosowanej w Bydgoszcz.




W ramach badan:

[u=y

. opracowano procedury przygotowania materiatéw w skali laboratoryjnej,
2. opracowano i przygotowano stanowisko do pomiaréw ultradZzwiekowych,

3. przygotowano oprogramowanie do analizy wynikéw testéw (w dziedzinie
czasu i czestotliwosci),

4. przeprowadzono pomiary ultradZwiekowe zolo-zeli metodami przejScia, echa z
zastosowaniem fal podtuznych,

5. wykonano pomiary z zastosowaniem linii opdzniajgcej (fale podtuzne i
poprzeczne),

6. przeprowadzono pomiary wiskozymetryczne zolo-zeli,
7. opracowano, przeanalizowano wyniki badan, sformutowano wnioski,

8. okreslono wytyczne do opracowania metody oraz uktadu pomiarowego.

B. Zastosowane narzedzia i metodyka.

W ramach przedsiewziecia badawczego przeprowadzono pomiary parametrow
propagacji fal technikami ultradZzwiekowymi oraz pomiary lepkosci.

Testy ultradZzwiekowe przeprowadzono z wykorzystaniem przetwornikéw
generujacych fale poprzeczne (metoda echa) i podtuzne (metoda przejscia). Obok préb z
bezposrednim kontaktem przetwornika z Zelem przeprowadzono testy z przetwornikami z
linia opdzniajaca pozyskujac sygnaty dla przetwornika zanurzonego w badanym zelu i
pozostajacego w powietrzu. Zarejestrowane sygnaly zostaly wykorzystane do wyznaczenia
wspotczynnika lepkosci oraz wiasnos$ci mechanicznych badanych materiatow takich jak:
modut $cinania, modut sprezystosci objetoSciowe;j.

Realizacja badan zolo-zZeli z zastosowaniem technik ultradZzwiekowych obejmowata:
1. przygotowano probki zolo-zeli o réznym sktadzie (o wilasnosciach najbardziej

optymalnych pod katem wykorzystania do klejenia szyb oraz o wtasnos$ciach
granicznych),

2. przygotowano uktady pomiarowe z odpowiednim naczyniem pomiarowym i
osadzonymi przetwornikami ultradZwiekowymi,

3. zarejestrowano sygnaly fal propagujacych sie w badanych zelach z gtowicy
ultradZwiekowej odbiorczej (w trybie przej$cia) i nadawczo/odbiorczej (w trybie
echa lub w metodzie z linig opdZniajacq),

4. wykonano pomiary sygnatéw referencyjnych (w przypadku testéw z linig
op6Zniajaca) w powietrzu, natomiast w przypadku metody przejScia w wodzie,

5. dokonano analizy sygnatéw w dziedzinie czasu i czestotliwoSci,

6. podjeto préoby wyznaczenia lepkosci badanych materiatéw na podstawie wynikow




przy wykorzystaniu wiskozymetru,

7. porownano wyniki dla zeli o réznym sktadzie.

W ramach ustugi badawczej badania przeprowadzono w warunkach laboratoryjnych oraz

przemystowych z wykorzystaniem specjalistycznej aparatury pomiarowej, (Rys. B1).

Rys. B1. Stanowisko pomiarowe wykorzystywane do testéw w warunkach przemystowych
(pomiar lepkosci - (a) oraz pomiary ultradZzwiekowe - (b)).

Pomiary tlumienia i predkosci propagacji fal podtuznych oraz fal poprzecznych wykonane
zostaty przy wykorzystaniu aparatury ultradzwiekowej. Natomiast pomiary lepkosci cieczy

przy zastosowaniu wiskozymetru oraz specjalistycznego oprogramowania.

B. 1. Opracowanie procedury przygotowania materiatléw w skali laboratoryjnej

W pierwszym etapie badan dokonano przegladu i wyboru grupy metod pomiarowych
spos$rod technik ultradZzwiekowych najlepiej nadajacych sie do badan ciektych zeli (zoli) z
punktu widzenia poszukiwanych parametrow pomiarowych. Dobrano odpowiednie
czestotliwosci fal, rodzaje sygnatéw oraz droge/drogi propagacji fal. Nastepnie, w
warunkach laboratoryjnych, przygotowano odpowiedni materiat badawczy, ktory postuzyt
wstepnym testom ultradZwiekowym jak réwniez pomiarom lepkosSci z wykorzystaniem
wiskozymetru. Badania te pozwolity na ocene dobranych parametréw pomiarowych ft;j.
czestotliwosci gtownych przetwornikow ultradzwiekowych, napie¢ pobudzania glowic,
drogi propagacji fal podtuznych i poprzecznych, jak réwniez doboru odpowiedniej
procedury pomiaru lepkosci.

W ramach testéw wstepnych wyznaczono ttumienie i predkoSci propagacji fal

podtuznych w badanych materiatach oraz okreslono wielkosci przesuniecia sygnatow
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(zmiany fazy) w pomiarach z wykorzystaniem przetwornikow generujacych fale
poprzeczne. Wyznaczono rowniez wspoétczynniki lepkosci w kazdej z przygotowanych
prébek w funkcji zmiennej predkosci $cinania. Z uwagi na konieczno$¢ przygotowania zolo-
zelu w specjalnym reaktorze chemicznym i znaczace zmiany parametrow zolo-zeli z czasem
stwierdzono konieczno$¢ zaplanowania i wykonania badan w warunkach przemystowych.
W warunkach laboratoryjnych nie bylo mozliwe przygotowanie proébek, Kktore

odpowiadatyby materiatom przygotowywanym w warunkach przemystowych.

B. 2. Przygotowanie stanowiska do pomiaréw ultradZwiekowych

W celu przeprowadzenia badan ultradZwiekowych zaprojektowano i wykonano
komory pomiarowe (Rys. B2), dzieki, ktorym mozliwe byto przeprowadzenie testow z
wykorzystaniem fal podtuznych i poprzecznych. W komorach tych zainstalowano
przetworniki ultradZwiekowe generujgce fale podtuzne o czestotliwosciach gtéwnych 2, 5,

10MHz oraz fale poprzeczne o czestotliwo$ciach gtbwnych 3MHz, 10MHz.

Rys. B2. Widok komdr pomiarowych wykorzystywanych w badaniach ultradzwiekowych zolo-zeli.

Rozmieszczenie/umiejscowienie przetwornikow pozwolito na prowadzanie jednoczesnych
testow z wykorzystaniem wszystkich glowic i rejestracje odpowiednich sygnatow.
Przeprowadzono pomiary metoda ultradzwiekowg z zastosowaniem fal poprzecznych i
podtuznych z przetwornikami w bezposrednim kontakcie z badanym zelem. Schemat

ideowy zastosowanych uktadéw pomiarowych przedstawiono na rys. B3.
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Rys. B3. Schematy uktadéw pomiarowych do badan Zeli z wykorzystaniem metody przejscia
falami podtuznymi (a) i metoda echa falami poprzecznymi (b)

B. 3. Przygotowanie oprogramowania do analizy wynikow testow.

W celu przeprowadzenia analizy czasowo-czestotliwo$ciowej pozyskanych sygnatow
ultradZwiekowych opracowano oprogramowanie w Srodowisku Matlab. Pozwolito ono
wyznaczy¢ wspotczynniki ttumienia oraz predkosci fazowe w funkcji czestotliwosci dla
sygnalow zarejestrowanych z metody przejsScia fali przez materiat badany (zolo-zel) oraz
przesuniecie fazowe pomiedzy sygnatami referencyjnymi a sygnatami odbitymi na granicy

oSrodkow: linia op6Zniajaca - zolo-zel (z przetwornikéw generujacych fale poprzeczng).

B. 4. Pomiary metoda przejscia z zastosowaniem fal podtuznych oraz metoda echa z
wykorzystaniem fal poprzecznych.
Pomiary ultradZwiekowe metoda przejScia oraz echa przeprowadzono przy
wykorzystaniu specjalistycznego stanowiska pomiarowego sktadajgcego sie z: generatora
sygnatéw impulsowych firmy Panametrics, wzmacniacza sygnatéw, oscyloskopu cyfrowego

firmy LeCroy z funkcjg zapisu sygnatow, (Rys. B4).




Rys. B4. Stanowisko ultradZwiekowe wykorzystywane w pomiarach zolo-Zeli.

W ramach badan metodg fal podtuznych stosowano glowice o trzech czestotliwo$ciach
glownych, za§ w metodzie fal poprzecznych wykorzystano gtowice o dwoch
czestotliwos$ciach. Przyktadowe przebiegi czasowe dla fal podtuznych przedstawiono na
rysunku B5 natomiast dla fal poprzecznych na rys. B6. Sygnaty takie zostaty rejestrowane
w przez okoto 90 minut od momentu wytozenia Zelu z reaktora. Odstepy czasowe pomiedzy

poszczeg6lnymi pomiarami wynosity pie¢ minut.
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Rys. B5. Przyktadowe przebiegi czasowe sygnatow uzyskane metoda przejscia, zarejestrowane
gltowicami podtuznymi o czestotliwos$ciach gtéwnych 2,51 10 MHz.
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Rys. B6. Przyktadowe przebiegi czasowe uzyskane metoda echa zarejestrowane gtowicami
fal poprzecznych o czestotliwosciach gtéwnych 3i 10 MHz.

B. 6. Pomiary lepkosci

W ramach przedsiewziecia badawczego réwnolegle do pomiaréw wykonywanych
technikami ultradZwiekowymi przeprowadzono pomiary lepkosci zolo-zeli. Testy te miaty
na celu:

a) uzyskanie informacji czy zastosowane metody ultradZwiekowe do wyznaczenia
lepkosci zolo-zeli beda odpowiednio czute/wrazliwe celem wykrywania zmian
wtlasnosci substancji wyjsciowej w waskim zakresie zmian udziatéw masowych
sktadnikéw wejsciowych do otrzymania zolo-zelu,

b) wyskalowanie zastosowanej techniki ultradZwiekowe;.

Stanowisko pomiarowe wykorzystywane do pomiaréw wspotczynnika lepkosci w
testach prowadzonych w warunkach laboratoryjnych i przemystowych sktadato sie z:
wiskozymetru VT500 wraz z kompletem rotoréw, uktadu do stabilizacji temperatury
podczas pomiaréw, oraz oprogramowania RheoWin do akwizycji i analizy wynikéw

pomiaréw.




Rys. B4. Stanowisko pomiarowe wykorzystywane w pomiarach lepkosci zolo-Zeli.

Pomiary prowadzone byty, co 10-15 minut, dla zmiennej predkos$ci Scinania y w zakresie od

10 do 700 [1/s], temperatura badanego materiatu wynosita 21.5°C.

C. Rezultaty zrealizowanej ustugi
C. 1. Wyniki badan ultradzwiekowych

Celem badan ultradzwiekowych byto wyznaczenie parametréw propagacji fal oraz
lepkosci  zolo-zeli, a takze tych samych parametrow dla dwoch skiladnikéw
wykorzystywanych do otrzymywania zolo-Zeli. Ponizej zamieszczono rezultaty badan dla
kazdego z wymienionych materiatéw. Pomiary przeprowadzono dla prébek
przygotowanych z tych samych materiatow wyjSciowych. Przygotowano prébki o trzech
réznych sktadach tzw. ,zel dobry”, oraz ze zmiang jednego z gtéwnych sktadnikéw o 0.5% w
,dot” (0.5%-) oraz w ,goére” (0.5%+).

Analiza wynikéw badan ultradZzwiekowych z wykorzystaniem fal poprzecznych
pozwolita stwierdzi¢, Ze nie daje sie r6znicowa¢ materiatéw z réznym sktadem chemicznym
(w ramach wyzej scharakteryzowanych odchylen), dlatego w dalszej cze$ci uwage
skoncentrowano na badaniach ultradZwiekowych z wykorzystaniem fal podtuznych.

Wyniki badan w funkcji czasu dla fal podtuznych przedstawiono na wykresie C1.1.
Mozna zaobserwowac, ze dla kazdej z zastosowanych czestotliwosci gtowic pomiarowych
predkos¢ fali w zelu ,dobrym” (oznaczona na wykresach kolorem czerwonym) znajduje sie

pomiedzy predkoSciami fali mierzonymi dla Zeli o zmienionych sktadach.
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Rys. C1.1. Predkosci fali ultradzwiekowej zmierzone metodg przejscia zarejestrowane gtowicami

fal podtuznych o czestotliwos$ciach gtéwnych 2,51 10 MHz.

Biorgc pod uwage fakt, Zze w trakcie przygotowania zolo-zeli w serii prowadzonych

badan pojawit sie jednorazowo niekontrolowany wzrost temperatury podczas procesu w

reaktorze, dodatkowo wykonano pomiary ultradzwiekowe takiego zolo-zelu. Wyniki badan
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Rys. C1.2. Predkosci fali ultradZwiekowej zmierzone metodg przejscia zarejestrowane glowicami

fal podtuznych o czestotliwos$ciach gtéwnych 2,51 10 MHz.
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przedstawiono na wykresie €1.2 (kolor z6tty) w konfrontacji z rezultatami otrzymanymi dla
dobrego zelu oraz zZelu o kontrolowanych zmianach sktadu o 0.5%. Na podstawie
otrzymanych rezultatbw mozna stwierdzi¢, ze wptyw niekontrolowanej zmiany
temperatury powoduje wieksze zmiany predkos$ci niz zmiana sktadu chemicznego

przygotowywanego Zelu.

C. 2. Wyniki badan - pomiary lepkosci.

W ramach badan lepkos$ci przeprowadzono testy zolo-zeli o réznym sktadzie i
otrzymanych w roéznych warunkach (zgodnie z w/w charakterystyka) oraz dwodch
sktadnikéw wykorzystywanych do ich otrzymywania. Ponizej zamieszczono rezultaty

badan dla kazdego z materiatéw.

Skladnik I

W specyfikacji wyrobu lepkos¢ tego sktadnika wynosi N=35+/-6 [mPas]. Lepkos¢
wyznaczona w niezaleznym laboratorium to N=40,9 [mPas], natomiast lepko$¢ wyznaczona
przez wykonawcow przedsiewziecia badawczego to nN=39.16 [mPas] (jest to wartos¢

Srednia uzyskana z trzech niezaleznych pomiaréw, przy temperaturze pomiaru 21.5°C).

45 —
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— Srednia

44 +
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39 4 Wa A—A Q‘
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364 7
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Rys. €2.1. Wspoétczynnik lepkosci wyznaczony dla sktadnika I zolo-Zelu,
dla statej predkosci Scinania.

W ramach badan przeprowadzono pomiary lepkosci skladnika I (Rys. C2.1 i C2.2)
poddanego mieszaniu i przed mieszaniem. Proces mieszania jest prowadzony kazdorazowo
przed wprowadzeniem sktadnikéw do reaktora chemicznego. Ma na celu uzyskanie
jednorodnosci cieczy, ktéra moze ulega¢ procesowi sedymentacji. Wplyw procesu

mieszania probowano oceni¢ na podstawie wtasnosci lepkich sktadnika I. Na wykresie €2.1

12




39.5 4
39.0 4
38.5 1

38.0 4

3754

sktadnik | przed mieszaniem
sktadnik | po mieszaniu

lepkas¢ [mPas]

37.04

36.5 4

36.0 4

T T T T T T T T T T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60 70

czas [s]

Rys. €2.2. Wspotczynnik lepko$ci wyznaczony dla skladnika I zolozelu, dla statej
predkosci $cinania przed i po procesie mieszania.

poréwnano lepkoséci wyznaczone przed i po procesie mieszania. Srednia lepko$¢ sktadnika I
odpowiednio wynosi: przed mieszaniem N=39.16 mPas, po mieszaniu N=38.97 mPas.
Wyniki zatem mieszcza sie w przedziale lepko$ci deklarowanej przez producenta materiatu,
a lepko$¢ nie moze by¢ parametrem do oceny jakosSci sktadnika I przed i po procesie

mieszania.

Skladnik I1
Dla sktadnika II nie otrzymano specyfikacji wyrobu jak tez innych wynikéw badan. Z
przeprowadzonych testéw lepkosci wynika, ze lepkos$¢ tego sktadnika oscyluje w granicach

N=8.67 mPas.
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Rys. €2.3. Wspotczynnik lepkosci wyznaczony dla skladnika I zoloZelu, dla statej
predkosci Scinania przed i po procesie mieszania.
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Zolo-zel

Badania zolo-Zelu przeprowadzono w kilku seriach pomiarowych. Probki do badan
pobierano z reaktora chemicznego po zakonczeniu procesu jego przygotowania.
Temperatura otrzymanego zelu wahata sie w przedziale 20.5 do 22 ©°C. Testy
przeprowadzono dla materiatu, ktérego sktad i warunki przygotowania byty optymalne pod
wzgledem otrzymanych parametréw (tzw. ,Zel dobry”), a takze dla materiatéw ze zmiang
jednego z gtownych sktadnikéw o 0.5% w ,dét” (0.5%-) oraz w ,gore” (0.5%+). Na rys. C2.4
zaprezentowano wyniki badan dla czterech rdéznych probek przygotowanego ,Zzelu
dobrego” z réznych dni. Materiat wej$ciowy (sktadnik I) pochodzit z jednego zbiornika. Na
wykresie przedstawiono lepkos¢ w funkcji predkosci $cinania ( w zakresie od 10 do 700
1/s. W zakresie predkosci Scinania od 100 do 200 lepko$¢ Zelu utrzymuje sie na statym
poziomie i w zalezno$ci od prébki waha sie w przedziale od 120 do 133 mPas. Poszczegdlne
krzywe zamieszczone na wykresie sg warto$ciami usrednionymi z pieciu pomiaréw, jakie
zostaty przeprowadzone w ciggu pierwszej godziny po wyjeciu probek z reaktora. Krzywa
,warto$¢ Srednia” jest wynikiem usSrednienia czterech krzywych zamieszczonych na
wykresie C2.4 wynikow pochodzacych z czterech réznych prébek (przygotowanych w ciggu
4 dni). Otrzymana wartosci $rednia lepkosci dla predkosci $cinania y = 155.5 1/s wynosi

N=127.53 mPas.
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Rys. C2.4. Wspo6tczynnik lepkosci wyznaczony dla czterech probek zolozelu
(zel ,,dobry”) dla zmiennej predkosci $cinania statej.

Przeprowadzone pomiary lepkos$ci w dtuzszym czasie (od 1 do 7 godzin po wyjeciu
probek z reaktora chemicznego) pokazuja, Ze zolo-zel w czasie zmienia swoje wtasnosci,

nastepuje jego tezenie. Ma to swoje odbicie w zmianach lepko$ci materiatu badanego, co

14




pokazano na rys. €2.5-C2.6 dla dwéch réznych probek. W prébce nr 1 (oznaczenie -16.11)
w czasie 2 godzin Zel zmienia swoje wiasnosci i dla predkosci $cinania y=155.5 1/s, zmiany
te wahaja sie w przedziale od 104.3 do 149.1 mPas. Na wykresie dodatkowo zatgczono
réwniez wynik pomiaru dokonanego po 315 min (5godzinach i 15 minutach), warto$¢

lepkosci dla tej samej predkosci Scinania to N=187. 1 mPas.
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Rys. C2.5. Wspétczynniki lepkosci wyznaczone dla prébki nr 1 w czasie

315min od wyjecia proébki z reaktora.

W praébce nr 2 (oznaczenie -21.11) w czasie 2 godzin w zelu lepkosci zmienia sie w

przedziale od 123.2 do 136.8 mPas, dla predkosci $cinania y=155.5 1/s. Dalsze pomiary
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Rys. C2.6. Wspéitczynniki lepkosci wyznaczone dla prébki nr 2 w czasie

375min od wyjecia probki z reaktora.

15




potwierdzity zmiany lepkoSci w czasie i tak dla w/w predkosSci $cinania, po uptywie ponad 6
godzin od wyjecia probki z reaktora lepko$¢ wynosita N=243.3 mPas.

Na rys. C2.7 przedstawiono wyniki testow lepkosci otrzymane dla tzw. zelu ,dobrego”
tj. takiego, ktory moze by¢ wykorzystany do produkcji szyb. Jak mozna zauwazy¢ przedziat
zmian lepkos$ci dla prawidtowo przygotowanego Zelu, dla predkos$ci $cinania y=156.1 [1/s]

oscyluje w zakresie od 101.8 do 131 mPas.
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Rys. C2.7. Wspétczynniki lepkosci wyznaczone dla prébki nr 2 w czasie
375min od wyjecia proébki z reaktora.

Na rys. C2.7 zamieszczono dodatkowo wynik pomiaru dla zelu ,dobrego” - oznaczenie
6-03 (krzywa koloru fioletowego), dla ktérego w czasie jego przygotowania zostata
przekroczona temperatura w jednym z etapéw procesu technologicznego o ok. 5°C. W
konsekwencji takiego zaburzenia wyraznie ulegta zmianie lepko$¢ zZelu. Dla predkosci

Scinania 156.1 [1/s] lepkos$¢ (warto$¢ Srednia) wynosi n = 156.95 mPas.

Spostrzezenie: zachowanie odpowiednich udziatéw masowych tj. sktadu przy zaburzeniu

procesu technologicznego moze doprowadzi¢ do zmian wtasno$ci materiatu wyjSciowego.

Zalecenie: nalezatoby kontrolowa¢ proces technologiczny, (je$li to mozliwe rejestrowac
kazdy z etapdw i parametry sterujgce procesem technologicznym) oraz prowadzi¢ badania

ultradZwiekowe oraz réwnolegle pomiary lepkosci dla tak otrzymanych prébek.
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Zolo-zel - zmiany skltadu

W ramach przedsiewziecia badawczego przeprowadzono rowniez testy dla materiatu
o zmodyfikowanym sktadzie/udziale masowym poszczegdlnych sktadnikéw. Wprowadzone
zmiany mialy na celu okres$lenie wptywu wahan udzialéw masowych poszczegdlnych
sktadnikéw na lepkos$¢ zolo-zelu. Zmodyfikowany materiat polimerowy posiada
zmodyfikowang zawartos¢ jednego z gtéwnych sktadnikéw o 0.5% w ,dot” (0.5%-) oraz w

»gore” (0.5%+) i zgodnie z obecna technologia moze by¢ wykorzystywany do klejenia szyb.

Uwaga: Ze wzgledu na tajemnice firmy przygotowujacej zel nie jest mozliwe podanie jego

sktadu, udziatéw masowych sktadnikéw, jak rowniez ich nazw handlowych.

Przypadek 1.

Pomiary przeprowadzono dla probek przygotowanych z tych samych materiatéw
wejsciowych réznigcych sie miedzy sobg sktadem/udziatem masowym sktadnikéw. Byty to
probki tzw. zelu ,,dobrego” oraz prébki ze zmiang proporcji masowych jednego z gtéwnych
sktadnikéw o 0.5% w ,dot” oraz w ,goére”. Wyniki, jakie uzyskano zaprezentowano na
wykresie C.2.8. Wyznaczona lepkosci zZelu ,dobrego” dla tego kompletu danych
pomiarowych jest nizsza od lepkos$ci probek zelu o zmienionym sktadzie w catym zakresie
pomiarowym (zmian predkos$ci Scinania), i dla predkosci $cinania y=155.5 1/s lepkos$¢ zelu
dla poszczegblnych prébek wynosi:

= zel,dobry”- n=105.69 +9.51 mPas,
» 7el0.5% dét -n =114.75 + 2.70 mPas,
» 7el0.5% gora-n=127.29 £ 9.94 mPas.
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Rys. C2.8. Por6wnanie lepkosci wyznaczonych dla trzech rodzajéw probek:
zel ,dobry”, oraz prébki o zmienionym sktadzie 0.5% *
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Przypadek 2.

Na rys. €2.9 zaprezentowano wyniki pomiarow lepkosci - wartos$ci Srednie z pieciu
pomiaréw przeprowadzonych w czasie 1 godziny od wyjecia prébki z reaktora, jakie
uzyskano dla materiatu wejsciowego (gtéwny sktadnik pochodzit z nowego zbiornika). Dla
tego przypadku lepkosci kazdej z probek, dla predkosci $cinania y=155.5 1/s wynosza:

= zel,dobry”- n=115.88 +4.05 mPas,
» 7el0.5% ,do6t’ -n=107.66 + 3.26 mPas,
» 7el0.5% ,géra” -n=113.96 + 3.79 mPas.
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Rys. €2.9. Por6wnanie lepkosci wyznaczonych dla trzech rodzajéw prébek:
zel ,dobry”, oraz prébki o zmienionym sktadzie 0.5% +/- (seria I ).

C. 3. Analiza i dyskusja uzyskanych rezultatéw badan

Otrzymane rezultaty badan pozwolily na wyselekcjonowanie odpowiednich metod
pomiarowych z grupy technik ultradZwiekowych, ktére moga by¢ wykorzystywane do
testowania materiatéw zolo-Zelowych stosowanych do klejenia szyb.

Przeprowadzone badania ultradZwiekowe oraz pomiary lepkosci zolo-zeli pokazujg,
ze jakoSciowo zmiany lepkoSci zeli nie pokrywaja sie ze zmianami predkosci fali.
Uzasadnienie dla takiego zachowania moze wynika¢ z faktu ze lepko$¢ zwigzana jest z
wtlasnosSciami absorpcyjnymi zeli podczas gdy predkos$¢ fali odzwierciedla wtasnosci
sprezyste materiatu. Uzyskane wyniki badan z pomiaréw lepkosci dla zelu ,dobrego” dla
predkosci $cinania w zakresie od 100 do 200 [1/s] oscyluja w przedziale od
105.69+9.51mPas do 127.29+9.94 mPas.

Otrzymany przedziat zmian lepkosci (ok. 21.6 mPas) dla ktérego wtasnosci Zelu
wedtug producenta uznawane s jako prawidtowe i Zel moze by¢ wykorzystany do klejenia

szyb wydaje sie relatywnie szeroki.
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Rys. €3.1. Wspétczynniki lepkosci wyznaczone prébek ,,dobrego” zolo-Zelu
dla wybranych predkosci $cinania.

Odrebne poréwnanie wynikow badan przeprowadzono dla materiatéw zolo-zelu ,dobrego”,
oraz zmodyfikowanego otrzymanego, ze sktadnikow pobranych z dwdch réznych
zbiornikéw, w jakich byty one przechowywane przed wytworzeniem zolo-zelu.

W pierwszym przypadku lepkosci zelu zmodyfikowanego o 0.5% w do6ti 0.5% w gore
sq wyzsze od lepkosci zelu ,dobrego” o okoto 9mPas (0.5%-) i 22 mPas (0.5%+) .

Natomiast w drugim przypadku (dla Zeli otrzymanych ze sktadnikéw pobieranych z
nowego zbiornika) mamy sytuacje odwrotna. Lepkos$¢ zelu ,dobrego” jest wyzsza od
lepkosci obu zmodyfikowanych zZeli i réznice te wynosza: dla Zzelu o sktadzie 0.5% w gore
okoto 2 mPas (co mieSci sie w dolnym przedziale lepkosci uzyskiwanych dla zelu
»,dobrego”), oraz dla Zzelu 0.5% w dét, r6znica ta wynosi, okoto 8 mPas.

Zmiany predkosci propagacji fali podtuznej dla tej samej grupy materiatéw (prébek)
wahaja sie w zakresie do okoto 10 m/s. Dla kazdej z zastosowanych czestotliwo$ci gtowic
pomiarowych zaobserwowano podobny trend, polegajacy na tym, ze predko$¢ fali w Zelu
»,dobrym” znajduje sie pomiedzy predkos$ciami fali mierzonymi dla Zeli o zmienionych
sktadach. O ile podobny trend potwierdzitby sie po przeprowadzeniu wiekszej liczby testow
wowczas wydaje sie, Ze metoda polegajaca na pomiarze predkosci fali podtuznej moze by¢
wykorzystywana jako dyskryminator jakosci produkowanego zol-zelu.

Na wykresie €3.1 zamieszczono rowniez wyniki pomiarow lepkosci dla zelu, w ktérym
podczas jego przygotowania doszlo do przekroczenia temperatury w reaktorze powyzej
zadanej. Lepko$¢ tak trzymanego materialu znaczenie roznita sie od parametréow

rejestrowanych dla zolo-Zeli, ktére zostaty przygotowane wtasciwie i byta znacznie wyzsza,
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wynoszac N =156.96 + 10.72 mPas dla predkosci Scinania y=155.5. Zatem rdznica pomiedzy
zelem ,dobrym” a zelem, w ktérym ulegta zmianie temperatura (o okoto 5°C) podczas
przygotowania tego materiatu wynosi ok. 30 mPas.

Mozna wnioskowaé, Ze istotny wptyw na jako$§¢ wyprodukowanego zelu (jego
wtlasnosci) moga miec nie tylko wlasnosci i proporcje substratow, ale rowniez warunki jego
przygotowania w reaktorze tj. zapewnienie odpowiedniej powtarzalnoSci procesu
technologicznego, przy czym na podstawie otrzymanych rezultatow badan wydaje sie, ze

parametrem, ktory nalezatoby szczeg6lnie kontrolowac jest temperatura procesu.

Podsumowujac uzyskane rezultaty badan stwierdza sie, Ze proces otrzymywania zolo-zelu
jest procesem ztoZzonym i zaleznym od wielu czynnikéw takich jak:
=  wilasnoSci sktadnikow i ich mieszanie,
* dobdr odpowiedniego sktadu,
= przebieg procesu technologicznego (w szczegblno$ci temperatury),
* inne.
W celu poprawy powtarzalnosci procesu produkcji zelu Wykonawcy zadania proponuja:
= rejestracje parametrow przebiegu procesu technologicznego produkowanego zelu
wewnatrz reaktora (np. rejestrowanie krzywej temperaturowej),
= kontrole wlasnosci substratéw (metody densytometryczne, wiskozymetryczne,
ultradzwiekowe),
» pomiary wtasnosci materiatu wyjsciowego (zolo-zZelu) z wykorzystaniem
technik ultradzwiekowych,
= konfrontacje wynikow z niezaleznymi pomiarami lepkosci, twardosci i ocena

jakos$ci szyb po sklejeniu.

D. Proponowane rozwiazania problemu badawczo - rozwojowego Przedsiebiorcy -
Whnioskodawcy:

Uzyskane rezultaty badan pilotazowych z wykorzystaniem techniki ultradZwiekowej,
uzupetnione badaniami wiskozymetrycznymi lepkos$ci pozwalajg zaproponowaé
nastepujace rozwigzanie problemu badawczo rozwojowego.

Badania ultradZwiekowe pokazaty réznice w predkosciach fali podtuznej propagujacej sie w
zelach o zmienionych (rzedu 0,5%) proporcjach sktadnikéw wejsciowych. Ponadto, dla tych
samych materiatdw zaobserwowano zmiany amplitudy fali poprzecznej. Dlatego, proponuje

sie zastosowanie sprzezonej metody, ktéra wykorzystywataby jednoczesnie oba typy fal do
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pomiaréw wtasnosci badanych zZeli. Szkic proponowanego ukitadu pomiarowego
zamieszczono na rys. D1. Jedna para przetwornikéw dla fal podtuznych pracuje w trybie
reflektometrii ultradZwiekowej, natomiast druga gtowica (nadawczo - odbiorcza) do
generowania fal podtuznych w trybie echa. Ponadto, proponuje sie wiaczenie do uktadu
pomiarowego gtowicy fal poprzecznych pracujacej réwniez w trybie echa. Zastosowanie
gtowicy fal poprzecznych ma uzasadnienie w mierzonych zmianach lepkosci Zeli o ré6znym
sktadzie chemicznym, ktéra moze by¢ mierzona z wykorzystaniem techniki

ultradZwiekowej zamiast zastosowanej w projekcie metody wiskozymetrycznej.

Nadajnik fal podluinych

B Odbiornik fal podiuznych

EED CGlowica nadawcezo odbioreza fal podluznych
Glowica nadawczo odbioreza fal poprzecznych

'S

Linia
i Opbiniajaca —

Zhiornik

Rys. D1. Idea pomiaru wtasnosci Zeli metoda ultradzwiekowa.

Wykonawcy proponuja przeprowadzenie na odpowiednio skonstruowanym stanowisku
badawczym  usystematyzowanych  ultradZzwiekowych  badan  kontroli  jakosci
produkowanego zelu w dtuzszej perspektywie czasowej, np. 1-2 miesigce. Badania takie
pozwolg na zbadanie powtarzalnosci produkowanego materiatu i ocene jego wtasnosci na
statystycznie reprezentatywnej grupie wyprodukowanych probek. Wyniki takich badan
pozwola na zaprojektowanie i zbudowanie urzadzenia pomiarowego do kontroli jakosci
zolo-zeli w czasie rzeczywistym i umozliwig wiasciwe zakwalifikowanie wyprodukowanego
zelu (jako prawidtowego badz nie) na etapie pobierania z reaktora. Dotychczas stosowana
metoda pozwala na kontrole jakosci zelu po ok. 48 godzinach od momentu wyjecia z
reaktora, dlatego proponowane rozwigzanie stanowi warta rozwazenia alternatywe w

stosunku do aktualnie stosowanego rozwigzania.

E. Opis potencjalnego zastosowania wynikow realizacji ustugi w Przedsiebiorstwie -
Whnioskodawcy:

Przeprowadzone badania pilotazowe pozwolity na zebranie informacji o materiatach
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typu zolo-zZele i identyfikacje problemoéw, z jakimi mozna sie zetkng¢ w przypadku
prowadzenia pomiaréw ich lepkosci oraz testéw przy wykorzystaniu technik
ultradZwiekowych. Zebrany materiat badawczy, uzupeiniony systematycznymi badaniami
w dluzszej perspektywie czasowej, pozwoli na opracowanie wytycznych, ktore w
przysztoSci moga postuzy¢ do opracowania przemystowej metody badan zolo-zeli przy
wykorzystaniu technik ultradzwiekowych, ktéra moze by¢ wykorzystana w zaktadowym

systemie kontroli jako$ci tych materiatéw.

F. Rozwigzania alternatywne:

W badaniach ultradZzwiekowych zaobserwowano zaréwno zmiany predkos$ci
propagujacej sie fali jak i jej amplitudy. W raporcie zaprezentowano jedynie analize
predkosci, poniewaz zmiany amplitudy byty duzo mniejsze. W celu poprawienia precyzji,
dzieki ktorej mozliwa bytaby analiza tych dwoch parametréw, Wykonawcy proponuja
zastosowanie, metody fali ciggtej z wykorzystaniem efektow rezonansowych. Jednakze
zastosowanie takiego alternatywnego rozwigzania wymaga wiekszych nakladéw
finansowych zwigzanych z precyzyjnym wykonaniem uktadu pomiarowego i wyposazeniem
go w bardzo czutg elektronike.

W badaniach wiskozymetrycznych zaobserwowano zmiany lepkosci zelu dla r6znych
proporcji substratow produkowanego Zelu. Dlatego, jako mozliwg alternatywe Wykonawcy
widzg inng $ciezke badawcza polegajaca na opracowaniu metody pomiarowej w oparciu o
metody wiskozymetryczne i densytometryczne. Jednakze, sg one bardziej ktopotliwe z
punktu widzenia zastosowania w zakladowym systemie kontroli jakosci w czasie
rzeczywistym, poniewaz wymagaja spetnienia ostrych reziméw temperaturowych, kontroli
wtlasnosci substratow przed wprowadzeniem do reaktora, inwestycji w specjalistyczny
sprzet pomiarowy oraz przeszkolenia pracownikéw, co wigze sie z oddelegowaniem
jednego z pracownikéw (lub zatrudnieniem dodatkowego pracownika) do kontroli jakosci

zelu.
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4. POTWIERDZENIE REALIZAC]I USLUGI

Data

Podpis Wykonawcy Ustugi

Pieczatka Wykonawcy Ustugi

5. POTWIERDZENIE AKCEPTAC]JI REALIZAC]I USLUGI

Data

Podpis Zamawiajacego

Pieczatka Zamawiajgcego
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