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SIMBOLOGIA:

TSRO PP PTPP Fuerza (N)
Ao ottt Area (m?
ettt et e sttt et e e st e bt e st e eR e e Rt e Rt et e e Rt e be e Rt e Reenbe et nre e teenae s Esfuerzo tangencial o cortante (Pa).
LLu ettt se et e et e st e a e e e e s e R e eb e et e ene e re e teenteaneeateeneenreenreenreas La viscosidad dinamica (Pa-s).
3—; .................................................................................... Velocidad de deformacion (s'l).
;./yx .................................................................................... Velocidad de deformacion (s™).
LLOw e+ veerveereesreenvesneesreeeesreenns Viscosidad a deformacion cero (“zero shear viscosity”) (Pa-s).
7R Viscosidad a deformacion en el infinito (“infinite shear viscosity”) (Pa-s).
TOurrereresis i Tension cuando no se ha aplicado ninguna fuerza (Pa).
TSP PP PP URUR PR indice de comportamiento de flujo.
PO SRS PUPRU PRSP indice de consistencia (Pa-s™)
T TSP PO TP PTTT PP PRPRPRIN Madulo de Young (%)
TCeeaeeeneenee ettt Esfuerzo producido en el ensayo de Casson Plastic (N).
Heeeanenaneenieaninaneesieeneeanee e e nneeneeanes Viscosidad limite en el modelo de Casson Plastic (Pa-s).
TJ0n wveeneeaneeateeteene et e e bbbt be et b b e nte e Esfuerzo viscoso limite por arriba (N).
T], wereeeeueneseuensseeses s sen e ses et ees et e s et eae s ses e sen e een e enan Esfuerzo viscoso limite por abajo (N).
e Caracteristica constante con el tiempo asociado con

la transicion para bajos esfuerzos del comportamiento Newtoniano al no Newtoniano.

Qo Correspondiente esfuerzo caracteristico (N).
CIMC et Carboximetil celulosa.
o USSR grado de tixotropia (%).
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CAPITULO 1. INTRODUCCION

Antes de que se sumerja en este proyecto, se debe tener unos conocimientos previos
sobre mecéanica de fluidos y sobre la reologia. Por este motivo, se escribe este capitulo
introductorio.

La definicién que da la empresa “TA Instruments” de la reologia es: "% La ciencia del
flujo y la deformacion de la materia. Parece que esta definicion es muy geneérica; sin
embargo se puede encontrar en otros libros otras definiciones, por ejemplo: ™ La
reologia estudia como se deforma y fluye la materia cuando se le somete a una presion.
Esta puede ser una tension, una compresion o una fuerza de cizalla. Aunque en general
los sistemas dispersos y coloidales se comportan de forma muy similar a los sélidos que
son sometidos a una tension o a una compresién, su comportamiento es, en cambio,
muy diferente cuando se les aplica fuerzas de cizalla.

Y

Figura 1.1. Perfil de velocidades de un fluido cuando se tiene un plato fijo
(abajo) y una superficie movil (arriba)

Se tiene que imaginar uno, la situacion de la Fig. 1.1.: ™ La porcién inferior de este
material se mantiene estacionaria, mientras que la superior es empujada con una fuerza
F que actla en la direccién x en un area A. Esta fuerza por unidad de area es lo que se
Ilama fuerza de cizalla, y causard una deformacion “y” en el material. Una vez que la
fuerza haya cesado, podran darse varias situaciones: que el material retorne a su forma
original, que permanezca en la nueva posicion (habra ocurrido un flujo) o que se
recobre sélo parcialmente. Estos tres comportamientos son los tipicos de los materiales
solidos, liquidos y plasticos, respectivamente. A pesar de que pueda parecer una
clasificacion sencilla, la mayoria de los materiales puede comportarse de una u otra
forma dependiendo de la escala de tiempo empleada en la aplicacion de la fuerzay en la
medida de deformacion.

51Un fluido es toda sustancia que se deforma continuamente al ser sometido a un
esfuerzo tangencial, no importa lo pequefio que éste sea. Cuando se le aplica este
esfuerzo a dichos fluidos, no se tiene una deformacion, sino una velocidad de
deformacion. Asi, en los llamados fluidos Newtonianos, la relacion es lineal, como se
ve en la férmula siguiente:
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T=pu— (1.2)

donde:

1 es el esfuerzo tangencial o cortante (Pa),
u es la viscosidad dinamica (Pa-s)

g_u la velocidad de deformacion (s™).
y

Los fluidos, segln su viscosidad, los podemos dividir en dos grupos: Newtonianos y no
Newtonianos. Los primeros son aquellos que cumplen la ley de viscosidad de Newton;
mientras que los otros son los que no la cumplen. Multitud de fluidos en la industria de
procesos presentan un comportamiento no — Newtoniano.

Dentro de los fluidos no Newtonianos, podemos realizar una divisién segun su
comportamiento. Estos son:

1. [15] Pseudo _ Pseudo-Plastico
Plastico

Plastico ideal

Plastico

2. Plastico ideal i
7 - iewtoniano

3. Plastico “

4. Dilatante.
.
1 Dilatante

‘CO ! Velocidad de

; deformacién
A

Figura 1.2. Variacion del esfuerzo tangencial frente a la
velocidad de deformacidn de los distintos tipos de fluidos

En concreto, muchos fluidos alimenticios son Pseudo — Plasticos. En éstos disminuye la
resistencia a la deformacion, al aumentar el esfuerzo cortante; es decir, disminuye la
viscosidad aparente, pero esto se explicara mas adelante.

Desde un punto de vista practico, puede considerarse que ciertos sistemas no muestran
una dependencia del tiempo. A este tipo de fluidos pertenecen los Newtonianos o
ideales y otros fluidos no Newtonianos, cuyo comportamiento es igualmente
estacionario, y son los dilatantes, plasticos y Pseudo — pléasticos. Otro tipo de fluidos
muestran, en cambio, un comportamiento de flujo tiempo dependiente, presentan bien
tixotropia positiva 0 negativa o bien reopectia. Muchos sistemas coloidales y dispersos
siguen un comportamiento de flujo que se puede encuadrar en alguna de estas
categorias.
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1.1. TIPOS DE FLUIDOS

Este apartado de la introduccion, se centra en los tipos de fluidos no Newtonianos que
existen y cudles son sus propiedades.

BI'Los fluidos no Newtonianos son aquellos que al representar una curva de velocidad
de deformacién frente al esfuerzo cortante, la relacion no es lineal o que no pasa por el
origen; por ejemplo, para la viscosidad aparente, los dos pardmetros que se han
mencionado, no es constante a una temperatura y presion dadas, pero es dependiente de
las condiciones del fluido, tales como: la geometria del fluido, la velocidad de
deformacion... e incluso a veces, se toma en consideracion la historia cinemética del
fluido. Muchos materiales pueden ser convenientemente agrupados en tres clases
generales:

1. Los fluidos en que el tipo de deformacion en un punto se es determinada solo
por el valor del esfuerzo cortante en ese punto de ese instante. Estos fluidos son
mas conocidos como “independientes del tiempo” o “fluidos Newtonianos
generalizados” (GNF, “Generalised Newtonian Fluids”).

2. Fluidos méas complejos, los cuales la relacion entre la velocidad de cizalla y el
esfuerzo cortante dependen, ademas, del tiempo que se le ejerce el esfuerzo
tangencial y de su cinematica. Este tipo de fluidos son los llamados “fluidos
dependientes del tiempo” (“time — dependent fluids™).

3. Sustancias con caracteristicas de fluidos ideales y de s6lidos elasticos; y ademas
muestra un reestablecimiento parcial después de la deformacion. A estos fluidos
se les ha catalogado como “fluidos viscoelasticos” (“visco — elastic fluids™).

[13]

/ Newtoniano (
s Peudo — pléastico
Sin esfuerzo<
umbral
( Dilatantes
Independientes < L
del tiempo
TIPOS Con esfuerzo
umbral Plastico
DE No Newtonianos< \
FLUIDOS -
Tixotropicos
Dependientes
del tiempo
\ Reopécticos
\Viscoelésticos \

Este esquema de clasificacion es arbitrario para materiales reales que a menudo exhiben
una combinacion de dos o incluso tres rasgos no Newtonianos. Generalmente, sin
embargo, es posible identificar las caracteristicas dominantes de los no Newtonianos y
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coger esta como la base de posibles céalculos. También es conveniente definir una
viscosidad aparente de estos materiales como la funcion del esfuerzo cortante y la
velocidad de deformacion, ambas, frente al tiempo.

1.1.1. COMPORTAMIENTO DE FLUIDOS INDEPENDIENTES
DEL TIEMPO

BI'E] comportamiento de los fluidos en este tipo de fluidos pueden ser descritos por una
relacion tal como:

v, = fle,) (1.2)
Donde:

7, Vvelocidad de deformacion con respecto al plano XY (s,
z,, esfuerzo tangencial con respecto al plano XY.

o de forma inversa,
Ty = f(;/yxj (1.3)

Esta ecuacion implica que el valor de y,, en algun punto de del fluido experimentado,

es determinado solo por el valor del esfuerzo cortante, y viceversa. Dependiendo de la
forma de las ecuaciones anteriormente dichas en este apartado, el fluido lo podremos
subdividir en:

1. Pseudo — plastico.
2. Viscoplastico.
3. Dilatante.

A) FLUIDOS PSEUDO - PLASTICOS

Es el comportamiento mas comdn de fluidos no Newtonianos. Esta caracterizado por
una viscosidad aparente, la cual decrece con el incremento de la velocidad de cizalla. A
valores muy bajos y a valores muy alto de velocidad de deformacion, muchas
soluciones poliméricas y fundiciones exhiben comportamiento Newtoniano, por
ejemplo, al representar curvas de viscosidad aparente y de esfuerzo cortante (escala
lineal) en una grafica donde los ejes son esfuerzo cortante (escala logaritmica) frente a
velocidad de deformacion, como se muestra la Fig. 1.3.;
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Figura 1.3. Representacion esquematica del comportamiento de Pseudo — pléasticos.

Estas curvas, como vemos, pasaran a ser lineas rectas y en una escala lineal, incluso
pasaran por el origen. Los valores resultantes de la viscosidad aparente a muy baja y a
muy alta velocidad de cizalla son conocidos como viscosidad a deformacion cero (“zero
shear viscosity”), po, Yy Vviscosidad a una deformacion en el infinito (“infinite shear
viscosity™), u,, respectivamente. llustrar un espectro completo del comportamiento

Pseudo — plastico en una comparacion de datos en un amplio rango de velocidades de
cizalla es raro y muy dificil de obtener. Un instrumento sencillo no tendra ni la
sensibilidad requerida en la region de baja velocidad de cizalla, ni la robustez a altas
velocidades, asi que varios instrumentos son requeridos para alcanzar este objetivo.

10°}-

Apparent viscosity (Pa-s)
]
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; v viscometer ~

107 L 1 ; 1 1 &) 1 14
107 10° 10° 10
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Figura 1.4. Demostracion de la viscosidad a deformacion cero (“zero shear”) y a
viscosidad a deformacion en el infinito (“infinite shear”) para la disolucion de un
polimero de comportamiento Pseudo — plastico.[Boger, 1977]

En la Fig. 1.4. se puede ver el comportamiento de la viscosidad aparente frente a
distintas velocidades de cizalla de una disolucion acuosa de un poliacrilamida a 293 K
(20 °C, aproximadamente). La viscosidad aparente de esta disolucion varia desde 1400
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mPa-s hasta 4.2 mPa-s y esto puede ser raramente justificado para asignar un simple
promedio de valores de viscosidad para tal fluido. Los valores de las velocidades que
marcan el inicio de la viscosidad limite superior e inferior son dependientes de varios
factores, como el tipo de concentracion del polimero, su peso molecular, la naturaleza
del disolvente, etc. Por eso, es dificil progresar en generalizaciones vélidas; pero
algunos materiales exhiben sus limites de viscosidad a unas velocidades por debajo de
102 s y por encima de 10° s™, respectivamente. Generalmente, el rango de velocidades
que esta por encima de la zona de la cuando la viscosidad aparente es constante (por
encima de la region de deformacion cero (“zero — shear”)) aumenta tanto como
disminuye el peso molecular del polimero, como la distribucion del peso se estrecha y
baja la concentracion del polimero. Similarmente, la velocidad de descenso de la
viscosidad aparente con la velocidad de deformacion también varia de un material a
otro.

Se han propuesto muchas expresiones matematicas para este tipo de fluido; algunos de
estos son intentos sencillos para ajustar una curva de datos, dando una relacién empirica
para las curva de velocidad de deformacion (o viscosidad aparente) frente a esfuerzo
cortante. Estos modelos son los llamados modelos reoldgicos que se desarrollan en este
capitulo, pero mas adelante.

B) COMPORTAMIENTO DEL FLUIDO VISCOPLASTICO

Este tipo de comportamiento es caracterizado por la existencia de una tension (to); la
cual debe ser sobrepasada antes que el fluido se deforme o fluya. Por el contrario, el
material se deformara plasticamente (o fluya en masa como un cuerpo rigido) cuando la
tension externa aplicada sea mas pequefia que la tension to. Una vez que la magnitud de
la fuerza externa se ha excedido (del valor 1), la curva del fluido puede ser lineal o no,
pero no pasard en ninguno de los dos casos por el origen. Por esto se tiene la falta de
efectos de tension superficial; por lo que, la superficie del material no se estabilizara
con la gravedad en forma de lamina libre. Sin embargo, alguna vez se puede explicar
este tipo de comportamiento del fluido, por postulados. Uno de ellos es que la sustancia
consiste en una estructura tridimensional de suficiente rigidez para resistir una tension
externa menor que to; Sin embargo, la estructura se rompe y la sustancia se comporta
como un material viscoso.

C) COMPORTAMIENTO DEL FLUIDO DILATANTE

Este tipo de fluidos se asemejan a los Pseudo — plasticos en que ellos no muestran un
limite de tension superficial, sino que su viscosidad aparente aumenta conforme va
aumentando la velocidad de deformacion. Este comportamiento fue originalmente
observado en disoluciones concentradas. También se observo que a baja velocidades de
deformacion, el liquido lubrica el movimiento de cada particula y el resultado de las
tensiones son pequerios; por otra parte, a altas velocidades, el material se expande o se
dilata ligeramente (como también observamos en el transporte de arena de las dunas)
por lo que no hay suficiente liquido para rellenar el incremento del vacio y evitar una
solidificacion. Este mecanismo causa una viscosidad aparente que aumenta rdpidamente
con el incremento de la velocidad.
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El término dilatante ha sido también usado para todos los fluidos que se observaba un
incremento de la viscosidad aparente con la velocidad de deformacion, como por
ejemplo, el almidon que no es verdaderamente una disolucién y no muestra una
dilatacion con el aumento de la velocidad de deformacion.

Se ha estado experimentando con este tipo de fluido; No obstante, se han obtenido
pocos datos fiables. Hoy en dia, el comportamiento de los fluidos dilatantes es
considerado difuso en los procesos industriales y quimicos; a pesar de ello, se estan
realizando muchos estudios de estos fluidos.

La limitada informacion recogida sugiere que los datos de viscosidad aparente frente a
la velocidad de deformacion resultan ser lineales (con ejes de coordenadas
logaritmicas), por lo que el comportamiento del fluido puede ser representado por el
modelo de Power — Law, mediante la ecuacion:

y= m[}w]nl (L4)

Donde:

u es la viscosidad aparente (Pa-s)

“m” es el indice de consistencia (Pa‘s™)

“n” es el indice de comportamiento del fluido.

Cuando n > 1, se puede ver realmente que la ecuacion predice el incremento de la
viscosidad con el aumento de la velocidad. EI comportamiento dilatante puede ser
observado en suspensiones moderadamente concentradas (a altas velocidades), y
todavia, la misma suspension, puede comportarse como un Pseudo — plastico a bajas
velocidades.

1.1.2. COMPORTAMIENTO DE LOS FLUIDOS DEPENDIENTES
DEL TIEMPO

El comportamiento de materiales industrialmente importantes no puede ser descrito por
una simple ecuacion reologica. En la préactica, las viscosidades aparentes pueden
depender no solo del tipo de ensayo (velocidad de deformacion o esfuerzo cortante),
sino también del tiempo por el cual el fluido ha sido sometido a ensayo. Cuando
algunos materiales como por ejemplo: crudos de petréleo, residuos liquidos de
industrias de aluminio, entre otros fluidos, se les aplica algun experimento como los que
se han mencionado en este capitulo, sus viscosidades aparentes disminuyen
gradualmente hasta que la estructura interna del material se rompa. Como el tipo de
“enlaces” entre estructuras decrece, el tipo de cambio de viscosidad aparente tiende,
progresivamente, a cero. En cambio, si aumenta el nimero de enlaces que se pueden
romper, habra el mismo nimero que se pueden reformar; por lo que, al final, se busca
un equilibrio dinamico donde se pueda hacer construccion y rotura de enlaces.

18



De esta clase de fluidos, podemos hacer una subdivision:

1. Tixotropia.
2. Reopectia o tixotropia negativa.

A) TIXOTROPIA

Se dice que un material es tixotropico cuando al aplicarle una velocidad de
deformacion, su viscosidad aparente disminuye con el tiempo de experimento. Si la
curva del fluido es medida en un experimento en el cual la velocidad de deformacion es
aumentada constantemente desde cero hasta el méximo valor y después decrece al
mismo ritmo de constancia hasta cero, otra vez, se producira un ciclo de histéresis; el
peso, la forma y el area encerrada en el ciclo de histéresis depende de: la duracién del
ensayo, el incremento de la velocidad de deformacion y de la cinética de la muestra.

El término cuerpo falso (“false body”) ha sido introducido para describir el
comportamiento tixotrépico de materiales viscoplasticos. A pesar de que la tixotropia
estd asociada con la construccion y rotura de las estructuras bajo un esfuerzo, los
materiales viscoplasticos no pierden sus propiedades sélidas por completo y pueden aun
exhibir un limite de fluencia, aunque esto es normalmente menos que el valor original
que la muestra virgen, la cual es recuperada (casi toda) a lo largo del periodo de
recuperacion.

Thixotropic fluld

Shear stress

Rheopectic fluld

|
e

Shear rate

Figura 1.5. Representacion esquematica de esfuerzo tangencial (“shear stress”) vs
velocidad de deformacion (“shear rate”) de fluidos dependientes del tiempo.

B) REOPECTIA O TIXOTROPIA NEGATIVA

La relatividad de algunos fluidos para los cuales la viscosidad aparente (0 su
correspondiente velocidad de deformacion) aumenta con el tiempo de experimentacion,
son dichos para mostrar su reopectia o tixotropia negativa. Otra vez, los efectos de la
histéresis son observados en la curva del fluido, pero en este caso es invertida
(comparado con un material tixotrépico).
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En un fluido reopéctico, la estructura se construye al aplicar una fuerza de cizalla y se
rompe cuando esta en reposo. Por ejemplo, Freundlich y Juliusberger en [1935], usaron
una pasta acuosa de yeso al 42 % y encontraron que este material, después de mezclar,
al pasar aproximadamente 40 minutos, se solidificaba en reposo, pero 20 segundos si el
recipiente estaba rodeado con las palmas de las manos. Esto indica que con una suave
deformacion, facilita la construccion de la estructura pero si es intensa, la destruye. Asi
hay una cantidad critica que en vez de inducirla a la construccion de la estructura, lo que
hace es destruirla. Es comudn para una simple dispersién, encontrar tanto tixotropia
como reopectia dependiendo de la velocidad de deformacion y / o la concentracion de
los solidos.

1.1.3. COMPORTAMIENTO DE FLUIDOS VISCOELASTICOS

En la teoria clasica, la tension de cizalla de un cuerpo (el cual se le ha realizado
experimentos anteriormente explicados) es directamente proporcional a la tensién del
propio material. Para esto, se aplica la ley de Hooke y el coeficiente de proporcionalidad

es conocido como el médulo de Young, G (lzj
m

dx

7, =-G—=G(r,) (1.5)
dy

donde:

dy es la distancia a la que estan separados los dos elementos (m).
dx es el desplazamiento debido a la tension (m).
(31, . es la deformacion del plano XY (%)

Cuando un sélido perfecto es deformado elasticamente, recupera su forma original con
la eliminacion de la tensién de cizalla. Sin embargo, si aplicamos una tension que
excede del limite de fluencia caracteristico del material, no se recuperara
completamente y se movera lentamente de sitio; esto es, el “solido” habra fluido.
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1.2. MODELOS REOLOGICOS

(2] Hay muchos modelos que han intentado explicar el comportamiento de los fluidos
no Newtonianos. Los argumentos tedricos que nos han aportado algunos de estos
modelos, la mayoria son el resultado de datos experimentales; y es que las ecuaciones
que mejor representan de un material dado, dependen no sélo de la naturaleza del
material, sino también de la calidad y los datos del rango de viscosidad disponibles para
dicho material.

Por tanto, dependiendo del rango de velocidad de deformacién obtendremos un modelo
matematico mas o menos complejo.

1.2.1. POWER LAW

Este modelo se puede interpretar mediante la ecuacion de una linea recta, donde en los
ejes logaritmicos estan representados el esfuerzo tangente (o la viscosidad aparente) y la
velocidad de deformacion y.

Este modelo es el mas utilizado para el calculo de la viscosidad de los fluidos no
Newtonianos. La ecuacion es:

T=my" (1.6)
donde:

res el esfuerzo tangencial (Pa).

m es el indice de consistencia (Pa-s™)
yes la viscosidad aparente (Pa-s).

n es el indice de comportamiento de flujo

Si se hace con respecto a la viscosidad aparente, se tienen dos ecuaciones muy
parecidas:

1
n=m-y"?! (1.7) 0 también n=m".zOHn (1.8)
Donde:
[l es la viscosidad aparente (mPa-s)

Los parametros m y n tienen que conocerse para poder determinar el comportamiento
viscoso de cualquier fluido descrito por este modelo. Se observa que:

o Sin=1, este modelo se reduciria al estudio de un fluido Newtoniano, con m = g.

o Sin <1, laviscosidad aparente 7 ird disminuyendo al aumentar el esfuerzo cortante
7. Los fluidos que se comportan con esta caracteristica, son los denominados fluidos
Pseudo — plasticos .
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o Sin > 1 la viscosidad aparente 7 aumentard al aumentar la velocidad de

., du . - :
deformacion vl Los que tienen este aspecto caracteristico, son los fluidos
y

Dilatantes.

El comportamiento de los Pseudo — plasticos se observa en casi todos los fluidos no
Newtonianos (soluciones de polimeros, algunas pinturas, algunos alimentos...). El
comportamiento de los fluidos dilatantes es menos comudn lo podemos encontrar en
fluidos como azucar en suspension, arena himeda y soluciones de altas concentraciones
de polvos en agua.

El modelo de Power — Law es sencillo y verséatil; sin embrago, tiene unas ciertas
limitaciones. Para fluidos Pseudo — plasticos, cuando el esfuerzo constante es
aproximadamente cero, la viscosidad aparente resultante tiende a infinito. Esto es un
limite irreal, a menos que al material se le esté aplicando un esfuerzo (lo cual no esta
incluido en el modelo). Igualmente, para un esfuerzo creciente, la viscosidad predicha
decrece sin limite, tratindose también de un limite irreal.

En conclusion, este modelo no es muy adecuado para materiales con valores muy altos
0 muy bajos de esfuerzos cortantes. La aplicacion de este modelo debe ser extrapolada a
un rango de condiciones perteneciente a unos valores de m y de n que no posean un
error considerable.

1.2.2. BINGHAM PLASTIC

Muchos materiales (todo tipo de suspensiones concentradas, tintas, espumas...) exhiben
un comportamiento plastico, pero con un suficientemente bajo nivel de esfuerzo
presentan un comportamiento representativo de sélidos, y no fluyen hasta que se
sobrepasa un cierto esfuerzo critico minimo.

La expresion mas sencilla, para representar estas caracteristicas, es la relacion lineal
siguiente (que se adapta a este modelo):

T=T,+ 1) para T >1 (1.9

vy=0 para T <7 (1.10)
donde:

1 es el esfuerzo producido (Pa).
1, es el limite de viscosidad (Pa-s).

El significado de y, aparece en las expresiones para la funcion de viscosidad aparente.
Esta puede expresarse como una funcion de la velocidad de deformaciéon n =7 () o

como una funcion del esfuerzo cortante n = 7 (7):

n=1ty+Mu, (1.11)
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n= ﬁ (112)

Este modelo, también describe al comportamiento de un Pseudo — pléstico, pero de
otros ciertos materiales, y que la viscosidad se aproxima al valor de x, cuando el

esfuerzo cortante aumenta. La viscosidad también se aproxima al infinito cuando el
esfuerzo cortante tiende a ser nulo, lo cual sucede en un material plastico con
propiedades similares a un solido para el esfuerzo nulo. Sin embargo, a diferencia del
modelo de Power — Law, tanto el comportamiento de altos como el de bajos esfuerzos
es realista, asi que los parametros obtenidos en estas condiciones seran menos criticos.

1.2.3. CASSON PLASTIC

Casson desarrollé una ecuacion para describir las propiedades de las suspensiones de
particulas alargadas que proporcionara datos mas adecuados para suspensiones
concentradas como sangre, tintas de escribir y otras suspensiones en las que se producen
asociaciones significativas entre particulas. Esta ecuacion es la que presentamos a
continuacion:

2
/= z‘? + [&J (1.13)
e

y las correspondientes ecuaciones para la viscosidad aparente como funcion de la
velocidad de deformacidn o de esfuerzo cortante son:

%
T 2
= ( ;j | = perle - o) (1.14)
donde:

. €s el esfuerzo producido (Pa).
L es la viscosidad limite, con los mismos significados que los correspondientes
parametros del modelo Bingham Plastic (Pa-s).

Este modelo tiene las mismas propiedades cualitativas que el modelo Bingham Plastic.
1.2.4, MODELO ESTRUCTURAL

La mayoria de los fluidos que no presentan ningun esfuerzo aplicado, se acercan
generalmente a un comportamiento newtoniano para muy bajos y muy altos esfuerzos
cortantes (o velocidades de deformacion), y son Pseudo — plasticos para valores
intermedios. Este es tipico en fluidos poliméricos (mezclas y soluciones), y para algunas
suspensiones extensas con cargas moderadas de la fase dispersa. Tal comportamiento se
describe como viscosidad estructural, ya que es caracteristico de un material con un
cierto grado de estructura, por ejemplo los geles, los cuales pueden ser rotos con un alto
esfuerzo, pero vuelven a recobrarse ante un esfuerzo estandar o reducido. Se requieren
mas de dos parametros para describir el comportamiento viscoso de tales fluidos. Se han
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propuesto una variedad de modelos con estas caracteristicas, siendo tipico entre éstos el
modelo de Carreau:

n=r iy, (1.15)
1+ ()
Mo — 7w

n=-+ —+7, (1.16)
_l+(2'0)2_ﬂ

Donde:

o es el esfuerzo viscoso limite por arriba (N).
n,, es el esfuerzo viscoso limite por abajo (N).

A €S una caracteristica constante con el tiempo asociado con la transicion para bajos
esfuerzos del comportamiento Newtoniano al no Newtoniano.
a es el correspondiente esfuerzo caracteristico

Estas cantidades son relacionadas por:
a="T (1.17)

Para velocidades de deformacion (o esfuerzos) intermedios, se reduce al modelo Power
— Law, y a (0 p) se relaciona con el indice de comportamiento de flujo n, por:

n=01-2a)=@1+28)" (1.18)

24



1.3. CARBOXIMETIL CELULOSA

Un examen de la bibliografia existente sobre estudios de mejora de la transmisién de
calor en intercambiadores de calor para el proceso de fluidos alimenticios, ha
constatado que frecuentemente se usan disoluciones acuosas de Carboximetil celulosa
como fluido de ensayo.

(115 se realiza disoluciones entre el 1y el 5 %, se puede comprobar que nuestro fluido
se comporta como Newtoniano a bajas concentraciones; mientras que a altas, se
comporta como Pseudo — plastico, Tixotrépico y Viscoelastico.

El CMC semisintético, es un polvo blanco y apenas tiene olor; puede ser clasificado
como un polimero no toxico cuando esta disuelto en agua. Para obtener este compuesto,
se sustituyen los grupos CH,COOH en las unidades de glucosa de la cadena de la
celulosa, aumentando el peso molecular desde 21.000 a 500.000. Si la reaccion se
produce en medio alcalino, los grupos carboxilos se esterifican, teniendo asi grupos R —
O — CH,COONa.

Normalmente, las disoluciones acuosas de este compuesto tienen un pH entre 2y 10 y
por debajo de estos, precipita el sélido. EI CMC es insoluble en compuestos orgéanicos y
reacciona con sales de metales pesados para formar una pelicula que son insolubles en
agua y no afecta a los materiales organicos.

Las soluciones de Carboximetil celulosa tienen propiedades reoldgicas semejantes a
zumos de fruta, y se usa como aditivo en la industria alimentaria, pasando por
aplicaciones en mineria, industrias papeleras y de detergentes. Por este motivo, se han
realizando muchos experimentos combinando este compuesto con otros materiales. Por
ejemplo, se ha experimentado la mezcla de CMC con sacarosa [ y se ha comprobado
que tanto con sacarosa como sin ella, se comporta como Pseudo — plasticos. La
variacion de la velocidad de deformacion frente al esfuerzo tangencial es exponencial; y
al aumentar las concentraciones de CMC y de sacarosa, aumenta la viscosidad. Sucede
lo contrario al aumentar la temperatura. Todas estas caracteristicas dan lugar a que el
fluidote estudio se comporte con la ley de Power Law. Por este motivo, se han hallado
leyes que ponen en funcidn a los parametros de este modelo, con la temperatura.

Otras investigaciones se han realizado, ") para ver los efectos mecanicos que puede
tener el compuesto al combinarlo con glicerina y sales de distintos iones. Se llego a las
siguientes conclusiones de:

1. Las ecuaciones de la dependencia de la concentracion y de la temperatura frente
a la viscosidad son descritas por la ecuacion de Huggins y Kramer y la ecuacion
de Arrhenius respectivamente.

2. La combinacion del CMC con la glicerina y KGM adquieren al CMC unas
propiedades especiales con aplicacion en la industria.

3. Las interacciones electrostaticas en las soluciones de CMC, son la clave para
explicar las propiedades viscosas.

4. El balance de hidrogeno disuelto en las disoluciones de CMC es cuasi estatico,
el cual puede ser roto por un esfuerzo mecanico muy fuerte. Estos mecanismos
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pueden ser una de las razones de la propiedad de los Pseudo- plasticosde las
disoluciones de CMC a altas velocidades de deformacion.

Aunque la mayoria de la bibliografia presentada habla de que el compuesto sigue el
modelo de Power Law, @otros investigadores buscan la explicacion del
comportamiento del compuesto desde un punto de vista microscopico. Con este punto
de vista, no nos estamos refiriendo a la observacion del comportamiento del material
desde el microscopio, sino al punto de vista de la estructura del material; y no solo la
estructura, sino las interacciones que pueden existir en ella. Por eso, Benchabane et
Bekkour nos proponen experimentos describir el compuesto como un modelo molecular
(“Cross model™”) y aparte el comportamiento tixotropico del CMC. Este articulo es
bastante interesante porque utiliza un instrumental parecido al nuestro y realiza unos
experimentos similares a los que hemos realizado. Sin embargo, ellos los han visto
desde otro punto. Aun asi, nos comentan que a concentraciones altas (> 1 %) el fluido lo
podemos modelar con Power — Law; pero a concentraciones bajas lo podemos ver con
el modelo molecular.

Comercialmente suele suministrarse como Carboximetil celulosa sal sddica. Los éteres
de celulosa tiene propiedades como: Alta flexibilidad, tenacidad a bajas temperaturas,
termoplasticidad, estabilidad al calor, buena resistencia eléctrica y solubilidad en agua
(sera mayor si ésta es caliente).

1.4. OBJETIVOS DEL PROYECTO
Los objetivos del siguiente proyecto fin de carrera son:

1. Realizar ensayos reoldgicos sobre disoluciones acuosas de CMC para determinar
el modelo reoldgico que describa mejor a este compuesto. Para ello, los fluidos a
ensayar serdan de concentraciones entre el 0.5 y el 3 % de dos viscosidades
distintas: ultra alta viscosidad y baja viscosidad.

2. Obtencion de leyes matematicas de los parametros reoldgicos en funcion de la
temperatura. Este punto resulta interesante para usar soluciones de Carboximetil
celulosa (CMC) en distintas concentraciones como fluido de ensayo en
experimentos de transmision de calor en intercambiadores industriales,
simulando un fluido alimenticio.

3. Hacer el estudio del comportamiento tixotropico del fluido. En muchos articulos
de la bibliografia, se ha podido leer el fuerte comportamiento que tiene este
material.

4. Redaccion de un manual de uso del viscosimetro rotacional usado, instalado en
el Servicio de Apoyo a la Investigacion Tecnologica (SAIT) de la Universidad
Politécnica de Cartagena (UPCT), y establecer un protocolo de ensayos que vaya
desde el preparado de las muestras hasta la medicion en el viscosimetro, pasando
por el cambio de geometria y la calibracion.
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2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL:

En esta parte del proyecto, se va a dividir en 5 partes: materiales usados, preparacion de

muestras, encendido del aparato, cambio de geometria y calibracion de ésta.

2.1. MATERIALES USADOS

[9]

Head

2.1.1. REOMETRO:

Column
El Servicio de Apoyo a la Investigacion
Tecnologica de la UPCT, adquirid a
finales de 2008 un viscosimetro rotacional,
modelo AR - G2, de la casa “TA-
Instruments ”. Este viscosimetro permite la
medicion de la viscosidad aparente de
soluciones acuosas de CMC con variacion
de velocidad de deformacion y de
temperatura, entre otros parametros. Es por
tanto, apropiado para caracterizar fluidos
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Figura 2.1. Redmetro rotacional AR — G2

que vayan a ser utilizados en procesos de transmision de calor. De hecho en la revisién
bibliografica realizada, se han encontrado autores ! que utilizan este mismo reémetro

ara caracterizar soluciones de CMC.
1

presenta las siguientes caracteristicas:

2JEI reémetro es un cuerpo rigido metalico formado por una base y una columna. Y

Tabla 2.1. Accesorios electronicos de la base

Ancho 18.5 cm.
Alto 37.5cm.
Profundidad 45 cm.
Peso 17.3 kg
Tabla 2.2. Médulo instrumental de la base
Ancho 30 cm.
Alto 67 cm.
Profundidad 32 cm.
Peso 29 kg
Suministro de energia 110 — 230 Vac
Suministro de frecuencia 50 - 60 Hz.
Potencia 1.4 KW
Par de torsion maximo 200 mNm
Minimo par oscilatorio CR 0.003 uN - m
Minimo par oscilatorio CS 0.003 uN - m
Minimo par fijo CR 0.01 uN - m
Minimo par fijo de deformacion 0.01 uN - m

Rango de frecuencias

75107 -628rad - s
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Tension controlada; 0 — 300 rad - s

Rango de velocidad angular Torsion controlada; 1.4 10° — 300 rad -s™*
Resolucion del desplazamiento angular 25 nRad.
Paso de cambio de velocidad 7ms.
Paso de cambio de torsion 30 ms.
Rango de fuerzas normales 0.005-50N
Suministro de aire 2.1 bar (30 PSI)

El redmetro dispone de un sistema de recirculacion a efectos de control de la
temperatura de la casa “TA Instruments” y que se le asigna el nombre de “Julabo”. Las
caracteristicas del mismo son:

Tabla 2.3. Limites: temperatura y limites de capacidad del circulador “Julabo”.

100 °C (estos valores son para glicerol o
mezcla acuosa de glicerol)
5 °C (los aceites de siliconas requeriran un
marcado diferente)

Marcado maximo de temperaturas

Marcado minimo de temperaturas

Rendimiento maximo de calor 100 %
Rendimiento minimo de enfriamiento 100 %
Limite interno maximo 100
Limite interno minimo 0
Banda alta 200 (predeterminado)
Banda baja 200 (predeterminado)

Este redbmetro iba equipado con varias geometrias, entre las cuales se han usado la placa
Peltier y la Starch cell. La placa Peltier tiene las siguientes caracteristicas:

Tabla 2.4. Caracteristicas técnicas de la placa Peltier

Rango de temperaturas

Depdsito y bomba -5-100°C
Suministro de agua de la 220 — 200 °C
bomba

Aguaa 60 °C 10 -200°C
Agua a 40 °C 0-200°C

Aguaal°C -20-180°C
Fluido propio de i o

recirculacion a -20°C 40-160°C

Tipico ritmo de rampa \ 30°C - min™

Ritmo de rampa

20°C —-100°C 50 °C - min™
100 °C - 150 °C 25°C - min™
Pt100 resolucion interna | 0.01°C
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Con la placa Peltier, se ha usado la geometria de
i plato plano liso de 40 mm de didmetro. Se ha
usado la técnica de platos paralelos. Estas son las
caracteristicas del plato plano liso:

Figura 2.2. Técnica de platos
paralelos

Tabla 2.5. Caracteristicas del plato.

Material Acero inoxidable

Caracteristicas Grado 303 — S31 (BS 970)

Dimensiones geometricas Factores de sistema de medidas.
- Espacio Volumen | Velocidad Esfuerzo Sistema Densidad | Fuerza
Diametro (“gap”) de de tangencial de del fluido | normal
gap muestra | deformacion g medida
mL 3 -3 5 -2
mm um aprox. - m m m m
40 500 0.63 40 79580 1989 | 4.189E-11 | 1592
40 1000 1.26 20 79580 3979 |8.378E-11| 1592

La otra geometria que se ha utilizado, ha sido la de “Starch cell” y sus caracteristicas
son:

Tabla 2.6. Caracteristicas materiales de “Starch cell”’

Utensilio: Material:
®
Pala helicoidal Torlon™ 4301 (SOI\II_aIE/ g)dvanced Pollymers
Copa Aluminio, grado 6082 — T6 (BS 1474)

2.1.2. FLUIDO DE ENSAYO:

Para el preparado de muestras, se ha usado como materia prima Carboximetil celulosa
sal sddica de dos tipos: ultra alta viscosidad y baja viscosidad. La casa comercial que la
ha proporcionado ha sido “Sigma — Aldrich”.

2.1.3. MATERIAL DE PREPARADO DE DISOLUCIONES:

Para preparar las distintas disoluciones se ha empleado como depdsito, un vaso de
precipitados “Pyrex” de capacidad de 600 mL; un agitador magnético marca “Selecta”
modelo Agimatic — N; para medir el volumen de agua, se ha usado una probeta marca
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“Afora” de 100 mL de volumen y una precision de + 0.5 mL; y para pesar las muestras,
se uso la balanza de precisié “Mettler Toledo” modelo PB 3002 — S, con una precision
de 0.01 g; de soporte del polvo de carboximetil celulosa se ha usado un vidrio de reloj.

Una vez terminada la descripcion de los materiales usados, se pasa a explicar la
preparacion de las muestras.

2.2. PREPARACION DE MUESTRAS

Se ha tenido que preparar 4 tipos de concentraciones del fluido. Para eso se ha
establecido un pequefio protocolo basandose en los distintos articulos mencionados en
la bibliografia. Los pasos a seguir son:

1. Se calcula la cantidad de Carboximetil celuosa sal sédica que se necesita para la
disolucién. Esto se realiza mediante una regla de tres. Para preparar una
disolucion del 2 %, por ejemplo, se dira:

En 100 gramos de disolucidn, se tiene:

2 gramos de CMC y (100 - 2) gramos de agua. Por lo que, si se usa 250 gramos
de agua, ¢Cuantos gramos de CMC se necesita para hacer la disolucion?

2 gramos de CMC --------m-mmmmmmmmmmm oo 98 gramos de agua.
5 gramos de CMC --------mmmmmmmmmmm oo oo e X gramos de agua.
X = 985 _ 4—20 = 245 gramos de agua. (2.1)
Entonces, se necesitard en cada disolucién los siguientes gramos de agua y de
CMC.
Tabla 2.7. Cantidades necesarias para las muestras
Concentracion de la Masa de Carboximetil Masa de agua (g)
disolucién (%) celulosa sal sodica (g) gua g
0.5 1 199
1 2 198
2 5 245
3 4.7 152

2. Se coge la cantidad de agua que se ha calculado y se calienta. Se ha utilizado
agua porque, segun otros articulos y el fabricante, el producto no es soluble es
compuestos organicos Yy si en agua. Segun los experimentos que se han realizado
y por conocimientos que se han adquirido en la titulacion, el equilibrio de una
disolucién se tiende a desplazar a la parte de los productos al aumentar la
temperatura.

3. Haciendo caso a los articulos (Cancela et. al.) se ira afiadiendo poco a poco
nuestro producto al agua caliente (que esta entre 40 y 45 °C) y con agitacion
vigorosa. Como se ha funcionado con dos tipos de fluidos, pero del mismo
material, se ha observado que cuando era de ultra alta viscosidad, se tenia alta
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tendencia a formar grumos y a tener una duracion de realizacion de muestra muy
alto (aproximadamente cinco horas); sin embargo, cuando se estaba realizando
muestras con baja viscosidad, la duracion de la realizacién de la disolucion era
mas bien baja (aproximadamente una hora) y tenia menos tendencia a la
formacion de grumos.

Para terminar, se tiene que esperar a homogeneizar la muestra regulando a la
misma vez la velocidad de agitacion.

Se pasa a un bote y la muestra esta lista para analizar, después de haber pasado
24 horas.

2.3. ENCENDIDO DEL REOMETRO

Para el encendido del nuestro instrumental, se debe seguir unas fases, y recordar estas
porque luego, a la hora de apagarlo, se debe realizar las mismas pero en orden inverso.
Para empezar,

1.

2.

Lo primero de todo, es encender el instrumento. Entonces, una vez encendido el
ordenador, arriba del redmetro, se tiene un par de llaves que nos puede conducir
nitrégeno y aire comprimido. Se debe abrir la llave del aire comprimido, y debe
permanecer a 3 bares de presion.

Figura 2.3. Llaves de aire comprimido (derecha) y de Nitrégeno (izquierda)

Se encende la CPU del reémetro.
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Figura 2.4. CPU del redmetro AR — G2.

3. Se enciende el circulador “Julabo”. Este aparato se usa con el objetivo de
moderar la temperatura del plato fijo del redmetro. Esto lo hace mediante una
recirculacion de agua que se sitla en la parte posterior del aparato.

Figura 2.5. Circulador Julabo Figura 2.6. Agua que recircula del
circulador
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4. Se selecciona el programa que usa el reometro (“AR Instrument control RS 232”)
y se empeza a funcionar.

Figura 2.7.Escritorio del ordenador.

Spanish
Technic...

Figura 2.8. Software del re6metro.

33



5. Sale la pantalla de inicio:

;- Rheolopy Advantage Instrument Control AR - [Instrument status] |

Fle Edit Instrument Geometry Procedure Motes Experiment Options wizard Help
JDD”E‘DBE‘Q‘D. My e [ 14 ‘?’s’k‘?|
I
j‘ ARE2 i A0mm steel plate - 330233 Y= Ensapos de o g E(ﬁamaaﬁngﬁynn[[yzznn!%-uunzn] E
TTT Parameter Actual Value Required Value Units
o | temperature 221 Unknown C
PN
¥ — | torque -8.457E-5 micro N.m
1) ¥ | shear stress -6.730E-6 0 Pa
i 11
1| 24| velocity 3.117E-4 rad/s
-TS 2| shear rate 6.235E-3 Unknown 1/s
i
ML
[ displacement 1167.6500 rad
strain 23353
normal force 7.457 N
viscosity -1.079E-3 Pas
gap Unknown Unknown micro m
sample compression mode exponential
gap monitor mode none
oven not connected
bearing mode stiff
< m

Figura 2.9. Pantalla de inicio del software.

2.4. CAMBIO DE GEOMETRIA

Durante la realizacion de este trabajo, en muchos dias se ha tenido que cambiar la
geometria del redmetro pues el mismo es utilizado por diferentes grupos investigadores.

Figura 2.10. Geometria EHP Figura 2.11 Geometria Placa
Peltier
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Para cambiarla a la que se va a funcionar (con placa Peltier), se ha seguido los
siguientes pasos:

1. Se tira, sin miedo alguno, del tubo que esté en la cabeza, a la derecha:

Figura 2.12. Perfil derecho del reémetro Figura 2.13. Perfil derecho del
con la geometria EHP. redmetro con la geometria EHP sin
el tubo de arriba.
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2. Se desenrosca los tubos que estan en la cabeza, a la izquierda (se est4 hablando
de dos tubos):

Figura 2.14. Perfil izquierdo del reémetro. Figura 2.15. Perfil izquierdo del
reémetro sin los dos tubos de la
cabeza.

3. A continuacion, se desenrosca el tubo que esta en la base imantada, a la
izquierda:

Figura 2.16. Perfil izquierdo del reébmetro Figura 2.17. Perfil izquierdo del
redmetro sin el tubo de la base.
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Se quita los colectores (primero el de arriba y luego el que esta en forma de “T”.
Una vez que se ha quitado éste, se puede quitar sin ninguna preocupacion el que
esta enganchado a la parte izquierda):

AN

10

Figura 2.18. Colector en forma de T. Indica cual hay que quitar primero y cuél después.

Figura 2.19. Una vez que se ha quitado el primer colector, y se desenchufa el de forma
de T, se puede quitar el segundo.

37



4. Se desimanta la base. Esto se realiza simplemente pulsando el boton que esta
situado en la base y que tiene la forma que presentamos abajo:

=TS0 00086 (@

Figura 2.20. Boton de desimantacion de la base

Una vez dado a este botdn, se tiene 10 segundos para quitar la base:

Figura 2.21. Base desimantada
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5. Se desenrosca la geometria (siempre desde el tornillo de arriba):

Figura 2.22. Donde se tiene que desenroscar el cabezal.
6. Se desatornilla los 3 tornillos de la cabeza. En el instrumental, se podra

diferenciar dos tipos de destornilladores. EI méas grueso de los dos sera el que se
use para quitar estos tornillos, como se hace en la Fig. 2.23.:
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Figura 2.23. Se destornilla el cabezal.

Ahora, se tendra el redmetro tal como se puede observar en la imagen siguiente:

Figura 2.24. ReGmetro sin ninguna geometria.

Se pone la nueva base, siempre hay que fijarse en la raya orientadora que tiene
ésta para coincidir con la que tiene el propio aparato en esta posicion.
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Figura 2.25. Raya de la base del reébmetro Figura 2.26. Raya de la placa Peltier.

8. Se conecta el nuevo colector (el punto rojo que tiene éste, tiene que coincidir
con el punto rojo que tiene la hembra):

Figura 2.27. Nuevo colector.

9. Se le vuelve a dar al mismo botdn que se ha mencionado antes y se espera hasta
que deje de parpadear:

Figura 2.28. Vuelta a imantar la base.
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10. Por ultimo, se conectan los tubos que tiene la base, en la parte izquierda, y ya la
CPU empieza a leer las temperaturas, las velocidades y la fuerza:

Figura 2.29. Tubos que hay que conectar en la parte inferior del redmetro.

Debido a la necesidad de medir una disolucion del 1 % del CMC de baja viscosidad, se
debe realizar un cambio de geometria. Se necesitaria la de cilindros concéntricos, pero
el fabricante del reGmetro no ha mandado la copa de esta geometria al Servicio de ayuda
de investigacion tecnoldgica. En vista de lo cual, se tiene que usar otra geometria
llamada Starch cell. Esta se usa para el estudio de viscosidad de compuestos derivados
del almidon. Aunque se esté trabajando con un polimero equivalente del almidén, la
celulosa. Esta geometria se le considera geometria superior y el cabezal lo tiene en
forma de hélice. Aqui entra en juego las conexiones en perpendicular. Con una
electrovélvula se controla la entrada de agua y aire. Y la electrovalvula es controlada
por el reémetro. Por lo que se explicara el cambio de geometria:

1. Una vez usada la placa Peltier, se limpia.

2. Se desenrosca el plato mavil de 40 mm por la parte de arriba del reébmetro, como
se indica en la Fig. 2.30.:
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Figura 2.30. Geometria de platos paralelos. Figura 2.31. El redmetro sin el plato
movil.

3. Se guarda nuestro plato. Se quita los tubos de la parte izquierda de la base:

Figura 2.32. Tubos del circuito del agua Figura 2.33. Placa Peltier sin los
tubos.

4. Se quita el colector de la parte derecha de la base:
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5. Se desimantamos la base como se ha explicado anteriormente:

Figura 2.34. Desimantacion de la placa Peltier

6. Se coloca la copa de la geometria con la que se va a experimentar. Y se hace
coincidir lo que sobresale con la ranura:

w

Figura 2.35. Copa de la geometria Starch cell. Figura 2.36. Ranuras que deben
coincidir.

7. Se coloca el colector (se recuerda: punto rojo con punto rojo):
8. Se quita la tapadera que hay superior:

Figura 2.37. Tapadera que se debe quitar. Figura 2.38. Separando la tapadera.
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9. Seinserta la cubeta metalica:

Figura 2.39. Cubeta donde ira el fluido a experimentar.

10. Se coloca la tapadera.
11. Se ubica el cabezal enroscandolo como se ha hecho antes (por la parte de arriba):

Figura 2.40. Cabezal de la geometria Starch Cell.
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12. En el software, se pincha en “geometria”(“geometry”) y se anula la opcion de
“Smart swap enabled”:

:Rheology Advantage Instrument Control AR - [Starch cell - 990680.argeom]
Pracedure Mates Experiment Options ‘Wizard Help

File Edit Instrument

[y = |
» o v
v Smart swap :”aht‘:d CME, 2%, baja viscosidad, rampa de _
y Smart swap database mantenance P temperalura 3 250 s:1 CMC. 2%, baja viscosidad, rampa de
JiL A 4= OnlimprEin (CMC, 2%, baja viscosidad, rampa de L temperatura a 250 5-1-0003f rs!
Summary Information. .. temperaluia a 250 s-1-001011
& & 7 1 Grarch cell - 990680 argeonm
SSERNEN | 3 Standard-sizs DIM or conical concentric cylinde
a
5 Name: | Starch col - 330660 |
7 Notes Starch ezl
1
Py It| | meterial High temperature v
1
Mo T
13 2
i
=3

Smart siap serial number is 990660

Figura 2.41. Indicacién de la opcién de “Smart swap enabled”.

13. Se vuelve a “geometria” y se abre la opcion “abrir” (“open”):

» Rheology Advantage Instrument Control AR - [Starch cell - 990680.argeom]

File Edt Instrument Procedure Notes Experimert Options Wieard Help

O E [
4 v iiew
Smart swap enabled

ARG2 Smart swap database maintenance

Summary Information...

CMC. 2%. baja viscosidad. rampa de
temperatura a 250 -1 E CMC, 2%, baja viscosidad, rampa de
(CMC, 2%, bajs viscosidad, rampa de [ temperatura a 250 s-1-0003k rs!

%= Oscilation procedure
temoeratira a 250 +-1-0010f)

1 Starch cell - 990660, argeom

¢ Deseription | <t andard-size DIN or conical concentric cylinders.argeom
o
. Name | Bearch cell - 5an680 |
2
7 Motes Starch cell
4l
Material High temperature -

w
to| T4
.L s

3
<3

Smart sveap serial number is 390680

Figura 2.42. Opcion de “Open” para elegir la geometria deseada.
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14. Se selecciona la opcidn sefialada:

€

L= =] B Mo EE R

CMC, 2%, baja viscosidad, rampa de
I ’ . = temperaiua a 250 51
i ARG2 il starch call - s30630 2= Dsolation procscure B o ) oS
i

temoeratura a 260 s-1-0010f)

[“H

- =[]

B CME, 2%, baja viscasidad, rampa de
Fl temperatura 2 250 5-1-0003 5!

3 Destription | Dimensions | Settings | Factors
o
5 Hame Starch cell - 990680
Nk Starch cel
¥ lotes arch cel
4
| 11| Hate High temperature v
0 o G5
Ix Buscar en: | () Gieomety v ) F B E-
3|, -
4 5 L 5rom steel plate - 985833, argeom L starch cell- 990680, argeol
L 20mm 1° steel cane - 957705 argeom L submersion clamps solid sa
Documentos | | Z0mm steel CROSS HATCHED plate - 990570, argeom
recientes L z0mm steel plate - 390380 argeom
— L 40mm 1° steel cone - 989405, argeom
L 40mm steel CROSS HATCHED plate - 989552, argeom
Smart swap serial number is 990630 Esciitorio L 40mm steel plate - 990265, argeom

L 4omm steel plate.argeom

L somm 1° steel cone - 990456, argeom

L somm steel CROSS HATCH - 989327 .argeom
L &omm steel plate - 990048, argeom

L 015POSABLE stesl plate ETC - 939399 .argeom
L interfacial - 96805, argeom

L Fressure cell.argeom

Mis documentos

58
MiPC

Standard-size: DIN or canical concentric cylinders,argeom

< >

\4 Mombre: | Standardhsize DIN or conical concentric cylinders. aigen |
=
Mis sifcs e red | Tipos Geametry Files * ageam] v

Figura 2.43. Geometria de cilindros concentricos.

15.'Y ya se ha cambiado la geometria. A continuacion, hay que calibrar como se ha
explicado y se ira teniendo que hacer una variacién cuando se haga el

experimento, pero mas tarde se explicara.

16. Se quita la tapa, se saca la cubeta metalica y se rellena hasta donde esté la sefial.
17. Se coloca la cubeta, se le pone la tapa y se elige el experimento que se desea

realizar.
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18. Ahora es cuando viene la modificacién, cuando el software pregunte si se quiere
que baje hasta el cero, antes se decia que no, pero ahora hay que decir que si.

- [7]

CMC, 1%, baja viscosidad, rampa de

" Standard-size DIN of conical concentric e temperatura 3 10 51 I
JE,L #RE2 l!l cyinders = Dsclation procedre g [CMC, 1%, baja viscosidad, rampa de E
temoeratura a 10 5-1-00100

Initialising

Experiment run

\g/ The gap is currently set to 32291 and not that specified in the current measurement geametry, Set the correct gap before proceeding?
4

(C25195)

s ][ me ][ concelr

Figura 2.44. Después del programa gue tiene que seguir, tenemos que obligarle a
bajar hasta el cero. Esto lo hacemos haciendo clic en “si”.
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2.5. CALIBRACION

Una vez terminado esto, se debe realizar la calibracion de la nueva geometria. Para ello,
se tiene que aplicar 4 tipos de calibracion:

A) CALIBRACION AIR - BEARING.

Esta calibracion se realiza sin geometria, pero con la cabeza y la base nueva (no se
coloca el plato movil). Los pasos que se deben seguir son:

1. Se pincha en “OPCIONES” (“OPTIONS”). Se selecciona la opcion
“INSTRUMENTOS” (“INSTRUMENT”), como se puede ver en las Figs. 2.45. y
2.46.

- Rheology Advantage Instrument Control AR - [40mm steel plate - 990289.argeom]

File Edit Instrument Geemetry Procedure Motes Experiment Options ‘Wizard Help
DEH A EE 8 W

EVANVSLA CP2d_EDMA 135 Catd75
ﬂ. ARG2 | 400 stel plte - 330288 S Ensapos deflio g EEBvUAEbngTQ]:P&zn T T

130°C (1 0min) 75°C-00140]

§ | | Deseription || Dimensians | Settings |Factors

o
¥ 8,530 Calibrate
-
1 1558063
IS icrom{°C) | 0.5 Calibrate | []Enable correction
o
Backoff distance (micro m) 45000
4
" Approximate sample volume {mi) 1.26

I~

Smart swap serial number is 330289

Figura 2.45. Sefializacion de donde esta “OPTIONS”.
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Fie Edt
O &

Instrument

=]

JiL ARG2

Geomelry Procedure Notes

=

‘£ 40mm stee

Expetiment

2N

Experiment
Settings

Zero elapsed timer Ensapos de iuia

EvA NYSLR CPm20 _EDMA_1-35 CatD-75
g 130 (10min] 750C

(YA NYSLR CPm20_EDMA,_1-35 Cot-75

30 (10min) 75°C-001 4]

—— User level »
3 | | vescpton | Dmensions | settngs | Factors =
i Calibation
T Goometry nertia tricro N s2) Calbrate
¥
1) Complianee (radfM.m)
;(:) Gap temperature compensation (micro mf*C) Calibrate Enabls correction
e

Backoff dstance (micro m)
L

Approximate sample volums (m) 126
=3

Smark swap serial number is 990289

1t
4
dly
i

Figura 2.46. Sefializacion de “INSTRUMENTS”.

2. En el cuadro que se presenta, hay que darle a la opcion de “INERCIA”

(“INERTIA”):

N E

? N

‘ L ommsteetpate - 350289

>

Ensayos de fliio

EVANVSLR CPm20 _EDMA_1-35 Cail-75
1306C (10min) 75°C

(EVA NVSLR CPm20_EDM4_1-35 Cat0:75
130°C (10min] 75°C-001 4o]

2738

3 | [Descrenon [ Dmersions | stings [rators
o Calbwation
[ s o
Rl | Comphance (rodii.m) LS0E3) | Tamperature | Gap | Miscallaneous | Inetia | 1D
(Gap temperature compensation (micram/°C) | 0.5
(23 los_] Instument ineita (micre M.m."2)
Mo .
Backoff dstance (ricram) 45000 | | Total system inetia micro N.m s*2)
13
4 || Ao sanpls e (i) 12
Smert swap seria number i 930263
ar
4
1
i
Instrument was last calirated teday

Caibrate

Figura 2.47. Opcion de “INERTIA”.
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3. Sepulsaa“CALIBRAR” (“CALIBRATE”) para que se realice la calibracion.

. Rheology Advantage Instrument Control AR - [40mm steel plate - 990289.argeom]
File Edit Instrument Geometry Procedure Notes Experiment Options ‘izard Help

Dl » Edn| Ve [DE TR[P =& oo

P B0 (10min] 75°C =
v Ensayos de flio (EvANYSLR CPm20_EDMA_1:35 Catd 75 E
30°L (10min) 75°C-01 4o}

1 ARG ‘ L sommsieet e - 330289

‘ EVANVSLR CPm20_EDMA_135 Catd-75

& | [esarption | Dmensions | setungs | Factrs |

o Calbration

TH| eometry nerta micro fums~2) FT—— ]
¥

L[| | Cometance (radfti.m) L5BE3) | Temperature | Gap | Miscelaneous | Ineria [0 |

b || e temperature compensation (niro mi°C) |05

“ s | Instument inerta (micro N.ms"2)

™
Tg Backoff distance (micro m) 45000 AR S Calibrate instrume;

g || APprodmate sample volume () 125 Aboutto caibrate the instrument ineria

Plesss ensure no geomety i atached and that the spndle i free to
T rota
Press Next 1o stat calbating

| Calibraion may take up 1o 30 seconds fo conplete

a
|| smart swap seril rumber s 990289

v

1r

L Use the buttans to postion the head I necessary g

o

i hd

Instrument was s calbrated tocy ‘
Aclcar

Figura 2.48. Pantalla posterior de hacer clic en “CALIBRATE”.

4. Se espera 30 segundos para la calibracion. Aparecera la siguiente pantalla:

DEd -

GolAve EETEr &

a
EVANYSLR CPn20_EDMA 135 Catl 75
1 ARG2 L 4omm ol oioe - 350289 Y Eravar deuio (A WL R (om0 _EDMA_1- 28 CaD7S
- Y30 [ Gl P 001 46]
B [ | pescristion | Dumersions | settnge |Factars |
; Calbration
T| smtiaisennscs [CE 01500 10t ument a
]| | Comphance racpim) [LSB0ES) | Tempesaiuse | Gap | Misostansous | Inetia 1D
Gap tomperature compensation (mara m°C) | 0.8
4 b i i rstument i 0N 1885
e
1 Backedf distance (micro m) 45000 Tolal syste
|| Aosromte sancevona s 12 [ERU—— ug j
“ || cmart swap serial rumber is 590280 Calbralion may Lake up Io 30 seconds to comlete.
-
Ar
N
=
i
Irstiument was last cabbrated today

Figura 2.49. Proceso de calibracion.
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5. Cuando se ha terminado, saldra la siguiente pantalla, diciendo el antiguo y el

nuevo valor:

< & ? N

1306C (10min) 75°C

B2 Ensayos de flio

L commsteet e - 530209

EV NVSLR CPm20 _EDMA_1-35 Cail-75

(EVA NVSLR CPm20_EDM4_1-35Catd-75
130C (10mwin) 75°C-001

o)

o
; x|
o5

o [?)x]

1 L5053 | Jemperature | Gap | Miscallneous| Inetia | 1D
om0 05

L Instum; ms'2) 1835
o

5| comreme e [ETIAREEEEY Calibration complete (&3]

A e le: wal ) 1.26
|| RO Newae  Previous Value
Instrument inertia [micro M.m.s"2) 18.81 18.85
Smark swap serial number is 990269

ar

L

1.

i

Finalizar
Instrument was last calibrated today
bosptar

Figura 2.50. Nuevos valores obtenidos.

2.5.2. CALIBRACION DE BEARING FRICTION

Esta calibracion se realiza como la anterior que hemos explicado antes, pero con la
geometria. Se realiza con el objetivo de ver el factor de friccion entre el aire y la
geometria, para realizar las mediciones méas precisas. Los pasos que se han de seguir

son.

1. Se debe ir a la parte de “OPTIONS”. De ahi a “INSTRUMENT”, como hemos

hecho en la calibracién anterior.

130°C (1 Omi

= Ensayos de flip

EVA NVSLR CPm20_EDMA_135 Catd-75

i) 75°C.
(EVANVSLR CPm20_EDMA_1-35 Catd 75
130°C (10min) 752C.0714¢

o)

Calbrate

8.530
156063
-_Cahbvate Enable correction
45000
3
Approximate sample volume (ml) 126
»
Smart swap serial number £ 990259 o
ar
U
a,
i

Figura 2.51. Opciones de “OPTIONS” e “INSTRUMENT”.
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2. Se selecciona la opcion de “MISCELLANEOUS”:

Ol © Fow o BF [ TR[F L. -

EVANVSLA CPn20_EDMA_1-35 CaldhT5

1 #G2 L v ol e - 350288 S Enswos dahin B LGt i
T30°C (10man] 75C-00140]
§ | [oscrption [ Dorenins | setinge [Factors
o [ catrason
T cacwetr nerta imiro wms2i 3 Instrument
v
1| consince ratitim) [ e T
|| Gptenomnre crpmeson (o (05 .
m
et e o) wo || Buighcion o ety (2
:: Approximate sampla vokime (i) 125 Torque et fnecic N} o
Tanosaue cabsion
E Syatem Span it i'T)
Peltier piste: 1.0000 o
1.0000 o
. Terson aven - plale 10000 0
St omep s b s 990268 Totton aven - sobd snple 10000 o
- Pl concernic coleus 10000 [
Shach el 10000 o
it Upper haaled plate 1.0000 o
Elecicaly heated lles 10000 0
n
e
)
Ao asphal temperatre calbiahon Calibrate

Figura 2.52. Pantalla de “MISCELLANEOUS”.

Y se vuelve a pulsar en “CALIBRATE”:

Rheology Advantage Instrument Control Al

Fle Edit Instrument Geometry Procedure Motes Experiment Options Wizord Help

Ded 2 Fda Ve BE| 22[F « 2.

EVA NVSLR CPri20 _EDMA_1-35 Call-75

B o T30°C (10min) 75°C
REZEEECallD [EVA NVSLR CPm20 _EDMA_1-35 Catd-75
T30°C (1 0min) 75°C 01 o)

1 ARG2 ‘J_ 40 steel plate - 990269

| Description | Dimensions | Settings | Factors |

Callbr ation
Geometry inertia {micra N.m.s*2) CEZM Options Instrument

ey = Tempersture | Gap | Miscellanous | Ineria [ 1D |

Gap temperature compensation (micro mf*C) | 0.5

earing friction corection
Backoff distance {micra m) 45000 Biearing friction (micro N.m/frad/s])
Approximate sample valume (mly 126 Torque offset micto M. o]

Calibrate bearing friction

Pelic}
FEI] about o calbrale the bearing ficton
. Torsi{ Please ensure the geometry defined in the template is attached securely {
Smart swap serial number is 930289 Torsid  and that the inertia has been calibrate:
Peligl Press Neat to start calbrating.
] Caiaton il toke 30 seconds (0 complte
Elect

[=res|dr [HR|| B EBE[E£2 20|

Use the buttons te position the head I necessary E]

~

ik Aplicar

Figura 2.53. Pantalla que aparece después de “CALIBRATE”.



Rheology Advantage Instrument Control AR - [40mm steel plate - 990289.argeom]

Fle Edt Instrmert Geomelry Proreduwe Motes Experiment Options Wizard Help

DEd 5[ Fen e |EE 2e[r « O ..

EVANVSLR CPm20_EDMA_1-35 CatD-75

5 o 1308 (10min) 75°C
neayos de flujo [EVA NVSLR CPm20_EDM&_1-35 Catl-75
130 (10win) 75°C-014o)

1 ARG2Z ‘ L s stse it - 530289

4 | [ Description | Dimensions | Settings | Factors |

7 Calbration

Z Geometry nertia (nicro N.m.s2) =T

1 Compliance (radjH.m USB0E3| [ craus [ Gap | Misceleneous [t [ 10|

CC:) (Gap temperature compensation (micro mf*Cy | 0.5 B ating fiction canection

1o

— Backoff distance (micra m) 45000 Beaiing friction [micro N.m/[rads]) Caliorate.
4

Ja || Ao sanic vokne o L2 Torque ottt ricto N.m) EI
=l Calibration

= Feli] Caltrating the besing ficion
B Torsi
___ Smart swap serial number is 990289 Torsi

— Pelid
| Stare]

i ueed Time eft 0:00:28

Elect

1 Calbration willtake 30 secands to campletz

1

i

<A | Siguerte >
u Aplicar

Figura 2.54. Calibrando el nuevo parametro.

Rheology Advantage Instrument Control Al
File Edt Instrment Geomelry Procedure Notes Experiment Optians Wizard Help

DSl = [ Eda| e a5 Te[r - &

EVA NVSLR CPm20_EDM#, 135 Catl 75
3 e g 130°C (1 Omir 75°C
(EEFIELT (EVANVSLR CPm20_EDMA_1-35 CatD-75
130°C (10min) 75°C-0040)

1 ARG2 L 40nm el ploe - 39028

Descrpton | Dimensions | Settings | Fectors |

Caliration

Geometry inertia (micro N.m.s*2) Options Instrument

Compliance (adfi.m) LSS | peratue | Gap | Misceleneous | neria [ 10|

Gap temperature compensation (micro mj°C) | 0.5

Beaiing frction correction
Barkoff ditance (micro m) 45000 Beaiing ficton [ricro N.m/frads]
‘Approzimate sampl volume (m) 126 Torque offset micro N.m] E

| Calibration complete

Wale] New Value Previous Value

Beaiing fction (micro N.m/rads] 0275 0271
Smart swap serial number i 990269 Torsi

el [HR] 8 E3%[ k==

<irds Cancelar

™ Aplicar

Figura 2.55. Nuevos valores obtenidos, después de calibrar.

3. A continuacion, apareceran los valores anteriores a la calibracion, y los nuevos:
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2.5.3. CALIBRACION DE LA INERCIA DE LA GEOMETRIA:
Pasos:

1. Se va a “GEOMETRIA” (“GEOMETRY”). En la parte de “SETTINGS”, se le
pulsa al boton de “CALIBRATE” de la opcion “GEOMETRIA DE LA
INERCIA” (“GEOMETRY INERTIA”).

;7 Rheology hdvantage Instrument Control AR - [40mm steel plate - 990289.argeom]

File Edit Instrument Geometry Procedure Hobes Experiment Options Wizard Help
0EE A e EE TR

EVA NYSLR CPm20_EDM_1-35 Cal0-75
= 130°C (10min) 75°C
JiL ARG2 L st steel e - 530289 H2= Ersayes de fljo g [EVA NVSLR P20 EDMA 136 Catd 75
1305C (10min) 75%C-00145)

4 | | Description | Dimensions | Settings | Factors

e Calbration

v Geametry inertia {micra N.m.s~2) e 8.530 Calbrate
y

1 Compliance (rad/M.m) 1.580E-3
> Gap temperature compensation (micra m/°C) | 0.5 Calibrate | [“]Enable correction
Mo

Backoff distance (micra m) 45000
13
o Approximate sample volume (ml) 1.26
Smart swap serial number is 990289

1t

4

1

i

Figura 2.56. Sefializacion de la opcion de “SETTINGS” que debemos calibrar.

€

R =] A i@ | € 2N
EVA NYSLR CPm20_EDM4_1-35 Cald-75
JiL AR-G2 | 0w stesi plate - 330283 A== Ensayos de flip g FS\%E,\‘[J,DST;;‘]ES,;‘EZD I, 55 TS
1305C (10min] 752C-0014a)
4 | | Description | Dimensions | Settings | Factors
a Callbration
v Geometry inertia (micro Num.s~2) 8.530 Calbrate
¥
1) Compiiance (radjM.m) 1,5806-3
> Gap kemperature compensation (micro mf°C) | 0.5 Caltrate | []Enable correction
Mo
3 Backeff distance (micra m) 45000 Calibrate geometry inertia EJ@
w4 BrranateEanielaleln) 3 About ta calbrate the geomelry inertia
Please ensure the geometry is attached securely and that the spinde is N
able to rotate frezy "
Press Hext to start calibrating
Calbration may take up to 30 seconds to complete.
Smart swap serial number is 390269
pky
4 Use the buttons to position the head If necessary E]
"
P hd

Figura 2.57. Paso anterior a la calibracion de la inercia de la geometria.
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2. Se realiza la calibracion durante 30 segundos.

Rheology Advantage Instrument Control AR - [40mm steel plate - 990289.argeom]

File Edit Instrument Geometry Procedure Motes Experiment Options Wizard Help

Ded|[> [Fda|Mve EE|2WR[F « &. .

EVANVSLR CPra20_EDMA_1-35 Cat0-75
=g el g 130°C (10min] 758C
nesyas ce e [EVANVSLR CPm20_EDMA_1-35 Cai0-75
130°C (10min) 75°C00 4o

1 AR-GZ ‘ J_ A0mm steel plate - 930269

Description | Dimensions | Settings | Factors |

Calibration

Geometry Inertia (micr M. 5°2) Calibrate

Compliance (radjH.m)

Gap temperature compensation (micra m°C)

nable correction

Calibrate

Backoff distance (micro m) Calibration
Approximate sample volume (i) oS Calibrating the geometry inertia g
Smart swap serial number s 550269 Callbration may take up 1o 30 seconds to complete.

s 4] HH] % &3 8 E= =]

<aner | Swiente>

Figura 2.58. Calibrando la inercia de la geometria.

3. Por tltimo, se obtienen los nuevos valores:

Rheology Advantage Instrument Control AR - [40mm steel plate - 990289.argeom]

File Edt Instrument Geometry Frocedurs Notss Experiment Options Wizard Help

IR AR =R L e

EVA NVSLA CPm20 _EDM&_1-35 Catl-75
R g T30 1min) 75°
neavos ce i (EVNYSLR CPr20_EDMA 135 Catd-75
130°C [10min) 758C-0F 4o)

1 ARG2 ‘ L 4o st pite - 330283

Description | Dmensions | Settings | Factors |

Calibration

Geometry inertia (micra N.m.5°2) Calbrate
Conpliance (radfil.m)

Gap temperature compensation (micro m/°C) Enable correction

Backeff distance (micro m) Calibration complete

Approximate sample volume () 126 s R
Instument netia (micro N.m s2) 1884 1884
Geometiy nertia (wicro N.m s°2) 8.403 2530
Total system inertia micro N.m.s’2) 2724 73

Smart swap serial number is 990289

PR EE[4D [HH]| 8 £[3 8 E= =]

<Aliae Cancelar

Figura 2.59. Nuevos valores de la inercia.



2.5.4. CALIBRACION ROTATIONAL MAPPING

Pasos:

1. Se identifica en la barra del mend la opcion de: “INSTRUMENT”
posteriormente, nos vamos a “ROTATIONAL MAPPING”:

Rheslogy Advantage Instrument Control AR - [40mm steel plate - 99028
File Edt Instrument Geometry Procedure Notes Experiment Options ‘wizard Help

=] s B e

EVANVSLR CPmz0_EDMA_1-35 Cail-75

130°C (10min) 75°C
[EVA NVSLR CPm20_EDM#_1-35 Cal-75
130°C (10min) 75°C.001 40)

JiL oRg2 ‘ J I

4, | | esaription | Dimensions | settings |Factors
7 Calbration

T Goometry nerta (mieroium~2) 891 Calbrate

P

14| Complance radiumy 153063

b | Geptenperature compensation (nicro mi*0) (0.5 Enable correction

o

| oo e uor 45000

b || Approsmte sampl velne ) 126

-

Smart swap serial number is 990289

EEE

Figura 2.60. Sefializacion de la opcion de “INSTRUMENTS”.

Rheology Advantage Instrument Control AR - [40mm steel plate

3] Geometry Procedure Motes Experiment Options Wizard Help

D G| Instrument status = ? N[>
Manual oscillation EVA NVSLR CPm20_EDMA_1-35 Catl-75
Show camera image A 5 g 130°C (10min) 75°C
i L 4t seetplse - 390239 A== Ensayos de flio [EVANVELR CPm?0_EDMA_1-35 Cat075
130 (10min) 75C-00 do)
Harmal Force >
3 | [oesl  Setvae > tors
Ga >
e { Stoprotation
* Bearing lock
< 8.403 Calbrate
|| sertemperature systemidie 158065
[ " |neey [os e correc
mec) [0 nable correction
&
e
| Osellatory mapping =
= Select
% A settings L2
e
Smart swap seial number i 390289 =
1t
Ll
a,
i

Figura 2.61. Sefializacion de la opcion de “ROTATIONAL MAPPING”.

y

57



2. El siguiente paso es irse a “PERFORM MAPPING”:

Rheology Advantage Instrument Control AR - [40mm steel plate - 990289.argeom]

Fle Edit Instrument Geometry Procedure Hotes Experimert Options Wizard Help

Ded|[” [ EGm VG |EE] 22«2

1 ARG2

‘J_ 0 steel plate - 990289

EVAKVSLR CPm20l_EDMA_1-35 Call-75

130°C [10min) 75°C
(EVA NVSLA CPm20_EDMA_1-35 L1075
130 [10mi) 75°C-051 4o

Dimensions | Settings | Factors|

7 Calbration

T 1| Geometry nertis (micro tms2)
%

1) Compliance (rad/M.m)
wp

Gap temperature compensation (micro mf°C)

Caibrate

Rotational mapping

> Last mapping

— Backoff distance (micro m)

13 Date: 8/21/2009 10:46:00 AN
S| epnate sarvle vobame () 128 Geometry: At stee lte - 350250
= Mapping settings

-

|| smart swap senial number i 990289 T

v

Ir

U

kW

Mapping may kake Up to 3 minutes ko complete.

Figura 2.62. Confirmacion de la nueva calibracion.

3. Y serealiza la Gltima calibracion:

Rheology Advantage
[ag-3 =]
EYANVSLR Pz _EDMA_1-38 Catl 75
1 ARGZ 1 = " g 130EC [10min) 78T
L = (EVANYSLR CPd)_EDMA_1-35Co075
T308C [ O] 7E9C. 0614
L | | Deseribon | Omenacrs | Setorgs | Factors,
2| cabeanon
T coomsry erta o nms~2) 503
i
2| comptence ety ==
gb| S temperature compensaton mo ) [05 Rotational mapping ?x
e r ot ey
Backolf distance (ricrom) 45000 Ll
13 Dt 8/21{2008 10:46:00 A
4 || Aopronmate sanpe vome ) L . ssod ot 350289
E Hogping sestings
. Beoring mazping type
Srmart e serid rurmbes 5 990285 ot s
At
4
e
i Bertorming rotatinsl mappng

Mapring may bate up ko § minutes to complets.

Figura 2.63. Calibrando los ultimos valores.
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2.6. REALIZACION DE LAS RAMPAS

En este apartado, se ird paso a paso explicando cémo se realiza una rampa y como se
coloca la muestra.

Pasos:

1. Se realiza el “HUECO CERO” (“ZERO GAP”). Esto se efectua para ver el
coeficiente de friccion que puede haber entre la muestra y la placa Peltier.
Se desplaza uno a la parte de inicio donde podemos ver parametros como la
temperatura, el gap que hay entre plato y plato... y se pulsa a la opcion de
“ZERO GAP”:

+: Rheology Advantage Instrument Control AR - [40mm steel plate - 990289.argeom]

Fie Edt Instrument Geometry Procedure Motes Experiment Options ‘Wizard Help
DS H Am EE TR

EW NWSLR CPm20_EDM&_1-35 Catd-75
JiL ARG2 Lt sl plae- 530283 Y= Ensayos de flip g IE T

= (EVA NYSLR CPm20_EDMa,_1-35 Cal0-75
@_\_\ 130°C (10min) 75°C-001 4c)

§ | [ pescription | bmensions | Settings | Factors

o Calbration

v Geometry inertia (micra N.m.s~2) 8.403 Calibrats
@

1 Compliance (rad/N.m) 1.580E-3
i 05 Calbrate Enable correction
o

5000
13
126
-
Smart swap serial number is 390289

1r

L

I

i

Figura 2.64. Sefialando la opcion de “INICIO”.

- Rheology Advantage Instrument Control AR - [Instrument status]

Fils Edit Instrument Geometry Procedurs Notes Experiment Options Wizard Help
i | B VA
EVANVSLR CPm20_EDMA_135 Catll-75

o 130°C (10min) 75
ﬂ. ARG2 L aorm stelpia - 590288 A= Ensapos de fip g (EVA VSR CRm20_EDM8_1.35 Catn 75
130C (10min) 7C-00714o)

Parameter Actual Value Required Value Units
LF o
- | temperature 218
7 .
y | torque -4.653E-5 micro N.m
1/| shear stress -3.703E-6 0 Pa
p
11 | Yelocity 1.694E-4 rad’s
shear rate 3.388E-3 Unknown s
displacement 2360.8200 rad
1| strain 47216
normal force 6.885 N
viscosity -1.093E-3 Pas
-
1r| gap Unknown Unknown micro m
4| sample compression mode exponential
2 gap monitor mode none
i
oven not connected
bearing mode stiff

Figura 2.65. Sefializando la opcion de “ZERO GAP”
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Gp

19
%

Tl

Figura 2.

shear stress

velocity
shear rate
<—
displacement
strain

66. Amplificacion de la opcion de “ZERO GAP”.

2. Se le pulsa a confirmar y aparece lo siguiente:

€

A e

Ji ARG2

& ? 8
EVA NVSLR CPmiz0_EDMA_1-35 CalD-75

| 40mm sl piste - 350288 V= Ensayos de fhio g T
130°C (10min) 753C-00140)

Parameter Actual Value Required Value Units
temperature 275 “C
torque 1.7747E-4 micro N.m
shear stress 1.412E-5 0 Pa
velocity -6.462E-4 rad/s
shear rate -0.01292 Unknown s
displacement 2360.8100 rad
strain
normal force 6.888  autogap set N

i - he b h
viscosity LI | (et e % Pas
gap Unkni micro m

. #R-G2: Geometry postioring nat required after inial setup.

sample compression mode expo
gap monitor mode none

oven

bearing mode

not cOTmeTTET

stiff

Figura 2.67. Orden previa de la realizacion del “ZERO GAP”.
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3. Se vuelve a confirmar para que realice el proceso y poco a poco, la cabeza va

bajando hasta el cero:

i/ Rheology Advantage Instrument Control AR - [nstrument status]

N BE TR P

EVA NVSLR CPm20 _EDMA_1-36 Catl.75

JiL 2R-G2 L 40 steel plte - 390200 2= Ensepos de fhio g v DM 135 Cal0 75
- 130 (10min) 75°C-001do)

Parameter Actual Value Required value Units
temperature 271 20.0 °C
torque -8.268E-4 micro N.m
shear stress -6.580E-5 0 Pa

[
velocity 3.011E-3 radfs
shear rate 3.552E-3 Unknown s
displacement 2359.0700 rad

11-| strain
normal force 6.57] Setting zera gap o g N
viscosity 0.01 = Pas
gap 1695. micro m
sample compression mode expol
gap monitor mode gap v|

oven

bearing mode

not cOMMeTTEa

stiff

Figura 2.68. Realizacion del “ZERO GAP”.

4. Si queremos que suba la cabeza, después de hacer el cero, aparece la siguiente

ventana:

_+ Rheology Advantage Instrument Control AR - [Instrument status;

My B z 8

CMC, 2%, ultraaka viscasidad, rampa de

ARG2 £ A0mm steel plate - 930289 %E Ersayos de flujn fﬁ?,’?;iﬁg:ﬁa viscosidad, 1ampa de
shear rate a 40 °C-00021)

Parameter Actual Value Required Value Units
temperature 25.0 250 C
torque 1.0286E-6 micro N.m
shear stress 8.185E-8 0 Pa

(= .
velocity -3.745E-6 rad/s
shear rate -5.114E-3 Unknown 1/s
displacement 196.2410 rad

1| Strain
normal force N
viscosity Pas

\?) Head zero completed. Do you want ko raise the head ko the backoff distance?

gap micro m

sample compression mode
gap monitor mode

oven

bearing mode

Figura 2.69. Autorizacion de subir la cabeza del redmetro.

Abort

not conmectea

stiff

Posteriormente, se vuelve a confirmar y pulsamos “si” y nos sube la cabeza para

colocar la muestra.

A continuacion, se coloca la muestra sobre la placa Peltier con una pipeta de plastico.
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Figura 2.70. Colocacion del fluido a estudiar en la placa Peltier.

Se debe procurar que sea de forma circular para que corresponda con el plato mavil, de
lo contrario, podria dar valores inexactos. La muestra se tiene que colocar de la
siguiente manera:

= = =

NO ES CORRECTA NO ES CORRECTA ES CORRECTA
(esté& en exceso) (esta en defecto)

Figura 2.71. Cantidad correcta de la muestra.

En el caso de haber puesto un exceso de muestra, lo que se hace es: coger un poco de
papel de laboratorio, y quitar el exceso que hay alrededor del plato movil; de tal manera
que se pasa de la primera figura, a la tercera. Para que se facilite la tarea, y que el plato
movil no se mueva, se tiene que dar al botdn de bloquear, que es el que se muestra en la
Fig. 2.72..
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Figura 2.72. Boton de bloqueo del plato mévil.

Otra medida que se debe tomar es la no formacién de burbujas en la propia muestra; ya
que puede dificultar las distintas mediciones que se hagan.

El siguiente paso es el acondicionamiento de la placa a la temperatura que se quiere
trabajar. Para ello, sin moverse de la pantalla de “INICIO”, se pincha 2 veces en
“TEMPERATURE”.

; Rheology Advantage Instrument Control AR - [Instrument status]

File Edit Instrument Geometry Frocedurs Notes Experiment Options Wizerd Help

N | B 7R

EVA NVSLR CPm20 _EDM4_1-35 Cat0-75
ﬂ-. ARG2 £ 40mnm stee plate - 990289 A= Ensapos de i ES\E'AEN[\‘ETQ gér'vzn _EDMA135 Catn 75
130 (10miv) 78°C-0014c)

1 Parameter Actual Value Required Value Units
Mftemperature [ Y T -
F
-y | torque -0.015631 micro N.m
]| shear stress -1.244E-3 Unknown Pa
id .
11, | Yelocity 2560E-6 rad/s
fr shear rate 2.370E-5 0 s
®| o

displacement 2406.2400 rad
s strain 22271
N normal force -0.03273 N

viscosity -52.48 Pas
-
1t| gap 2160 2160 micro m
2| sample compression mode exponential
I gap monitor mode gap value
i

oven not connected

bearing mode stiff

Figura 2.73. Seleccion de una temperatura.
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Y se escribe la temperatura de trabajo; por ejemplo,
trabajar a 40 °C, pues aparece la siguiente ventana:

L

N | K bLis

JiL ARG2

L <o seet piae -sam283

A== Encapos de flip

si en el experimento se tiene que

EYANVSLR CPm20_EDMA_1-35 Cald-75

A30°C (10min) 75%
(EVA MVSLR CPm20_EDMA_1-35 Call-75
130°C (10min] 75°C-0014c]

i Parameter Actual Value Regquired Value Units
o, | temperature 2517 20.0 °C
7 .
4 | torque T1074E-3 micro N.m
1)| shear stress 5 656E-4 Unknown Pa
[
1o | Yelocity 2. 750E-6 radfs
fm shear rate 2 546E-5 0 s
| o
displacement 2406.2400 rad
I strain 22277
a | Normal force -0.03395 (S T ? N
yiscosity 22.21 Pa.s
Please enler the nen vaue
11| gap 2160 |22 B micro m
11| sample compression mode exponen
I gap monitor mode gap valu
4
oven not connected
bearing mode stiff

Figura 2.74. Dando la orden de la temperatura a trabajar.

Y en ella se escribe la temperatura a la que se va a trabajar.

El siguiente paso serd ir a la opcion de “ENSAYOS DE FLUJO”.

+- Rheology Advantage Instrument Control AR - [40mm steel plate - 990289.argeom]

Fie Edt Instrument Geometry Procedure Hokes Experiment Options Wizard Help

DS W A @ TR

JiL ARG2

L tm stes! plae - 330289

EVANVSLR CPri20_EDM4_1-35 Calll-75
130°C (10min) 75°C

130 [10min) 75°C-0014o)

= Ensayos de flijo & (EVi& NVSLR CPm20_EDMA,_1-35 Cat)-75

4 | | Deseription | Dimensions | Settings | Factors
2 Calbration
v Geometry inertia (micro N.m.s~Z) 8,403 Calbrate
¥
1) Compliance (radjh,m) 1.580E-3
s Gap temperature compensation {micro m{°C) | 0.5 Calbrate | [Z]Enable correction
e
Backoff distance (micro m) 45000
13
Approximate sample volume (ml) 1.26
o
Smart swap serial number is 990259 o
ir
!
1
i

Figura 2.75. Sefializacion de “ENSAYOS DE FLUJO™.
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Al pulsar a esta opcién con el raton, aparece la siguiente pantalla:

" Rheology Advantage Instrument Control AR - [Proc?]

File Edit Instrument Geometry Procedure MNotes Experiment Options  Wizard Help

D 2 & & A | B 7 82

EVA NYSLR CPm20 _EDA_1-35 CatD-75

[ 1309C [10min) 75°C
AR-GZ _I_ 40mm steel plate - 390289 = Ensayos de flujo g [EWA MYSLA CPmz0_EDMA_1-35 Call-75
71309C [10min) 75°C-0014a)

& Mame Settings | Control normal force | Advanced | General
a | |Ensayos de flujo Initial Temperature
4 | steps Set temperature
¥ Conditioning Step Iritial T emperature (T) 40.0
1) Steady state flow step 1 [#] Wit for comect temperature
Steady state flow step 2

5‘::’ Post-Experiment Step Mormal force
[ it for nomal force

o
13
)3 Fre-shear
[C] Perform pre-shear
HMotes
Duration (hbemm: sz
E quilibration
Perform equilibration
Duration (hkcmm: sz 0:01:00
1
1) [wait for zero velocity
L
i

Figura 2.76. Pantalla de “ENSAYOS DE FLUJO”.
En esta opcidn, se puede poner qué pasos se deben realizar en nuestro experimento.
Dos pasos que se recomiendan ya llegados a este punto, son:

“ACONDICIONAMIENTO”  (“CONDITIONING  STEP”) y  “POST -
EXPERIMENTO” (“POST — EXPERIMENT STEP™).
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E1 “CONDITIONING STEP” consiste en ambientar la muestra a la temperatura que se le
diga. La precaucion que se debe hacer es la de poner la misma temperatura que en la
que se ha puesto en la opcién de “TEMPERATURE”, del inicio.

i Rheology Advantage Instrument Control AR - [Proc2]

File Edit Instrument Geometry Procedure MNotes Experiment Options Wieard Help

DEE 2 A QiAo

ARG2

E L

EVANVSLA CPm20 _EDMA_1-35 Cat)-75

m— . 130°C (10min) 75°C
L 40w steel plate - 590289 R Ensapas deflio e ol es(e0as
T30 (10min) 7501 40)

Name:

Ensayos de flujo

Conditioning Step

a
5 | steps
T
1 Steady state flow step 1

Steady state flow step 2
5 Post-Experiment Step

o
1
-

Notes

1t
4

Settings | Contral normal foree | Advanced | General
Inifial Temperature
Set temperature

Inital T emperature ['T) 400 e

‘Wit for comect temperature

Noimal force
[t for nomalforce

Fre-shear
[ Perfarm pre-shear

Duration fhbimm:ss)

Equilibration
Pesform equiibration

Durstion (i) nonm | E—

['wait for zeno veloci

Figura 2.77. Pantalla de “CONDITIONAL STEP”.

También se puede variar la duracion de este paso; en nuestro caso, le hemos

puesto 1 minuto.

El paso de “POST — EXPERIMENT STEP” consiste en que el plato fijo vuelva a una

temperatura que se le mande, y asi acondicionar la muestra para el siguiente

experimento.

" Rheology Advantage Instrument Control AR - [Proc2]

File Edit Instrument Geometry Procedure Mokes Experiment Options Wizard Help

Ded = & o= VL
EY& NVSLR CPmz20_EDM#A_1-35 Cat0-75
fm— 130°C (10min] 758C
AR-G2 J_ A0mm steel plate - 990289 o= Ensayos de flujo [V NYSLA CPm20 _EDMA_1-35 Catd-75

1308C [10min] 75°C-00140]

Name:

Ensayos de flujo

Conditioning Step
Steady state flow step 1
d Steady state Flow step 2
b Post-Experiment Step

)
a
5} Steps
Y
1

Mates

1t
1

Figura 2.78

Settings | General

Temperature
Set temperature

Temperature [°C) 250 %

[[] Set temperature spstemidle (this will only be done if narmal force control is active)

. Pantalla de “POST — EXPERIMENT STEP”".
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De esta manera, si se esta funcionando a temperaturas altas, se puede facilitar el cambio
de muestra.

Seguidamente, se explicara los pasos que se deben de realizar en los distintos ensayos.

2.6.1. RAMPAS DE VELOCIDAD

Una vez que se permanezca en la opcion de “ENSAYOS DE FLUJO” se realizard dos
tipos de experimentos: uno que vaya variando la velocidad a una temperatura fija; y otro
que vaya variando la temperatura a una velocidad fija.

Para el primer tipo, se siguen 4 sencillos pasos; dos de ellos se han explicado
anteriormente y a continuacién se desarrollan las fases especificas para la realizacion de
los otros dos pasos:

1. Serealiza el “CONDITIONING STEP”.
2. Se pincha en el boton derecho del raton y le damos a la opcion de “ANADIR
PASO” (“ADD STEP”):

- Rheology Advantage Instrument Control AR - [FlowProc2]

File Edit Instrument Geometry Procedurs hotes Experiment Options tWizard Help

DeEeld = & v i | LS
.E, #R-G2 L 40 steel e - 30209 A Ensapes de fujo B [ e o)
=3 F ==} ! [EVA NYGLS E14E10(1 2040100020
4 Mame Settings | Control nomal force | Advanced | General
g Ensayos de fluin Initial Temperature
T Steps Set temperature
¥ | Candioning Sren | P Initial Temperature ['C] 2.0
4/ Postq Osd at!un TEAQUENCY shesp [¥] W ait for conect kemperature
Oscillation strain sweep
(CF 11 Oscillation stress sweep Mormal force
Mo 1 o Oscillation temperature ramp [ Wait for normal force
1 P scillation temperature sweep

Jy Oscillation time sweep

9 4
% Oscillation manual ramp Pre-shear

[ Perform pre-shear

Flows continuous
Flow peak hold
Flow stepped

Notes

Duiration (hh:mm:ss)
state

Flow temperature ramp
Flow squeezefpull off test

Cresp
Stress relaxation

Zonditioning
Event

E quilibration
Perform equilibration

Duaration (hh:mm:ss)

1wt far zera velacity

0:01:00

Figura 2.79. Seleccion de “ADD STEP” y el paso “FLOW STEADY STATE”.

Se selecciona la opcion de “STEADY STATE FLOW”. Este paso informa sobre
los distintos tipos de rampas que se puede hacer. En este caso, se realizaran
rampas de “SHEAR RATE (I /) ’en un cierto rango (entre 10 y 100 s™),
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- Rheolopy Advantage Instrument Control AR - [FlowProc2]

File Edit Instrument Geometry Procedure Motes Experiment Options ‘Wizard Help

DEE =2 Ado e B LS

nm— EVA NYGLS E14E10 [120°C)
AR-G2 _I_ 40rrn steel plate - 990289 = Enzapos de flujo Q [EVA NYGLS E14E10 (1 2080-00020)
I Mame Test | Step termination | Advanced | General

o | Ensayos de flujo

: Test type Steady state flow A

P Steps

¥ Conditioning Step Tesk setkings

1) Steady state Flow step Ramp shear stress (Pa) I

Post-Experiment Step .
1t From tarque (micro M.m)

b shear stress (Pa)
o 1 Mode anéu\ar ve\utitE irad si

13 Jj_* Points per decade

b3 Temperature (°C)

Motes Sample period (hhimm:ss)

Steady state

Percentage tolerance ' C
Consecutive within tolerance
Maximum paint time (hh:mm:ss) 0:01:00 —-

Figura 2.80. Seleccién del tipo de rampa que vamos a realizar.

- Rheology Advantage Instrument Control AR - [Proc?]

File Edit Instrument Geomelry Procedure Motes Experiment Options Wizard Help

DEE = Ao Ao 1 T

EWA MVSLR CPm20 _EDMA,_1-35 Catd-75

m— . 1308C [10min) 75eC
AR-G2 L 40 st plas - 85028 2= Ensayos de fluio [E¥%A MYSLR CPm20_EDMA_1-35 Cat-75
T30EC [10rmin) 758071 4a)

& Mame Tast Step termination | Advanced | General

o | [ Ensavos de fluio |
Test type Steady state How v

+ Steps

P Test settings

L teady state flow step 2 )

Post-Experimenit Stey From to

- ; . ECI -

o Mode

= Polts por oo

bY3 Temperature (°C) 4 [ wiait

Notes Sample period (hh:mm:ss)

Steady skate
—
Consacutive within tolerance
Masimum paint e (hhimm:ss) moloo A

1t

1

1.

i

Figura 2.81. Seleccion del rango de velocidades que funcionamos.

Un modo logaritmico, que obtenga unos 10 puntos por década, a una temperatura de
40°C
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. Rheology Advantage Instrument Control AR - [Proc2]

File Edit Instrument Geometry Procedure Motes Experiment Options Wizard Help

DEE 2 A N | TR

E%& NYSLR CPm20 _EDMA_1-35 CatD-75
m— . 1308C [10min) 75°C
AR-G2 _L 40mm steel plate - 990283 = Ensayos de flujo g [EvA NSLR CPma0 EDMA, 1-35 Catl-75
1308C [10min] 752C-0014a)

& Mame Test | Step temination | Advanced | General

a | Ensayos de flujo
Test type Steady state flow b

5} Steps

¥ Conditioning Step Test settings

1 tate fl ep 1 Ramp shear rate (1)) b

Steady state flow step 2

@b Post-Experiment Step From to

" e

13 Paints per decade

by Temperature (*C)

Notes Sample period {hh:mm:ss)

Steady state
Percentage tolerance S0 3
Consacutive within tolerance
Maxirurn paint time (hhimm:ss)

1t

1

1,

i

Figura 2.82. Eleccion de: “MODE”, “POINTS PER DECADE” y “TEMPERATURE
(C)"

Se elige un periodo de muestreo de 10 segundos por punto, un porcentaje de
tolerancia del 5%, 3 puntos de muestra que estén dentro de ese porcentaje, y como
maximo, se le da 1 minuto para que halle un punto, si no es capaz de hallarlo, pasara
a la velocidad siguiente:

;- Rheology Advantage Instrument Contrel AR - [Proc2]

File Edit Instrument @Geometry Procedure Notes Experiment Options ‘Wizard Help

DEdE = A di NV B TR

EVANYSLR CPm20 _EDMA_1-35 Catl-75

fm— T305C (10rnin) 758C
ARG2 _I_ 40mm steel plate - 9902893 = Enzayos de flujo g [EVA MVELR CPm20_EDMA_1-35 Catd-75
T305C (10rin) 752C-0014a)

Mame Test | Step termination | Advanced || General

Ensayos de flujo
‘ | Test bype Steady state flow e

Steps

Conditioning Step Test settings

Pl Ramp shear rate (1)s) b

Steady state Flow step 2

)
o
P
¥
1J
&5 Past-Experiment Step Fram -
o
1
=3

to

Points per decads 10

Temperature (°C)

Notes sample period (hh:mm:ss)

Steady skate

Percentage tolerance

Consecutive within tolerance

IMaximurn point time (hh:mm:ss)

1t

=k E

Figura 2.83. Terminar de rellenar los puntos que faltan.
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3. Se continGla con “STEADY STATE FLOW STEP 2” y lo Unico que se va a
modificar es el rango de velocidades. En este caso, se haran de 100 a 1000 s™.

' Rheology Advantage Instrument Control AR - [Proc?]

File Edit Instrument Geometry Procedure Motes Experiment Options ‘Wizard Help
D = Ada e B il vs
EVA NYSLR CPm20 _EDMA_1-35 Cat)-75

[ 130°C [10min] 75°C
AR-GZ J_ 40mm steel plate - 930283 = Ensavos de flujo g [Evts MWSLA CPmz_EDMA_1-35 Call-75
130°C [10min] 75°C-00140)

& Mame Test Step termination | Advanced | General
a Ensayos de flujo
Test type Steady state flow v
,}5 Steps
y Conditioning Step Test settings
teady state flow step 1 R
shear rate (1)5) -
1 dy state Aow step 2 § fis)
o ast-Experiment Step From 100.0 to | 1000 <~
Mo Mode log v
13 Points per decade 10 -~
13 Temperature (°C) 40.0 [ wait
Motes Sample period (hhimm:ss) 0:00:10
Sheady state
Percentage tolerance 50 E
Consecutive within tolerance 3 -~
Maximum poink time (hhimm:ss) o:oLon 5
It
1
L,
i

Figura 2.84. Eleccion de otro rango en la segunda rampa.

El programa esta disefiado para obtener puntos mediante rangos de velocidades que se van
variando por décadas; por este motivo, se debe dividir en dos rampas de velocidades.

4. Como ultimo paso realizamos el “POST — EXPERIMENT STEP”.
2.6.2. RAMPAS DE TEMPERATURA
En este apartado, se vera la variacion de la viscosidad aparente con la temperatura a una
velocidad de deformacion (“shear rate”) constante. Para hacer este tipo de rampas

seguiran los siguientes pasos:

1. Como se ha dicho antes, el primer paso a realizar es “CONDITIONING STEP”.
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Déandole al boton derecho del ratdn, saldrén las distintas opciones. Se selecciona
la opcion de “afadir paso” (“ADD STEP”) y de los multiples pasos que se
pueden realizar, se escoge “FLOW TEMPERATURE RAMP”.

- Rheology Advantage Instrument Control AR - [Proc2]

File Edit Instrument Geometry Procedurs Motes Experiment Options ‘ieard Help

Ded = & Mo | [ Vs
[ EVA NYGLS ET4E10 [120°C)
AR-G2 L 40w stest plate - 590289 w=2 Ensayos de flup ‘ [EV& MYGLS ET4E10 (120°C)-00020)
& Mame Settings | Control normal force | &dvanced | General
a | Ensayos de flujo | Initial Temperature
+ Steps Set temperaturs
¥ [Conditipning Steo | Initial Temperature ['C]
1 Post-E [t EE 3 Oscillation frequency sweep [Z]ait for comect temperature
scillation strain sweep
b Ar Oscillation stress sweep MNormal farce
o 1] Copy oiscillstion termperature ramp 1wt for nomal fore
Oscillation temperature sweep
L
15 Oscillation time sweep
e i Oscillation manual ramp Pre-shear
Flow continuous [ Perform pre-shear
N B
| Flowstepped
Diuration [hh:
Flow steady state e ey l:l
Flow temper ature ramp Equilibration
Flow squeeze/pull off test Perform equiibration
Creep Diuration [hh:mm:ss)
Stress relaation [ Wit for zera velocity
Conditioning
Event

Figura 2.85. Seleccion de “ADD STEP”

s Rheology Advantage Instrument Control AR - [Proc2]

File Edit Instrument Geometry Procedure Motes Experiment Options Wizard Help
N +
DEd = Ago e B 78

am— . EVA NVGLS ET4E10 [1209C)
AR-G2 J_ 40mm steel plate - 330283 = Ensayos de flujo ‘ |EWE NVGLS E14E10 [120%C)-00020)
& Marne: Settings | Control normal force | Advanced | General
a ‘ Ensayos de flujo | Iritial Temperature
+ Steps Set temperature
= gl .
r P Oscillation frequency sweep Iriia] Temperatre [T}
1] oSt Oscillation strain sweep wait for comect temperature
gc,b 1t Osc\llat!cln stress sweep e oy
1 o Cscillation kemper ature ramp Cwati "
o) ait for nomal force
1o | T ¥ Oscillation temperature sweep
L Oscillation time swesp
A
3 A Oecillation manual ramp
w0 Fre-shear
Flow continuous [ Pertorm pre-shear
Flow peak hold
ot Fi e (I
Flow steady state Duration (hh:m:ss) |:|
erature ramp
Flow squeszs/pull off test Equilibration
Pertarm equilibration
Cree)
" Duration (Hhimmss) 00100
Stress relaxation
condi ]t for zera velocity
onditioning
Event

Figura 2.86. Seleccion de “FLOW TEMPERATURE RAMP”
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i Rheolopy Advantage Instrument Control AR - [FlowProc2]

File Edit Instrument Geometry Procedure Notes Experiment Options Wizard Help
DEE 2 Adon Ve BE TK

g EVA NVEGLS ET4E10 (12050

um— .
AR-G2 _L 40mm steel plate - 390283 = Ensayos de flujo [EVA NVELS E14E 10 [120°C)-00025)

Test Step termination | Advanced | General

s Hame
o | Ensayos de flujo |
g Test type
¥ Steps
¥ Conditioning Step Test settings
Temperature ramp step
1, P
4 Post-Experiment Step fiom 20 . C
EF:: 1t ‘ Ramp duration (hhmm:ss) A | ‘U:m 00 |
Tl 1 [C]'wait for start temperature
A i "
5 i Sarnpling
= | Delay ime (rhemm:ss) v|  |ooon |

Controlled variable

Maokes

‘ shear stress [Pa) v | ‘D 7958 |

Figura 2.87. Pantalla de inicio de las rampas de temperatura

3. Cuando ya aparezca la pantalla que se ve abajo, se adjuntan nuestras
condiciones. En “TEST SETTINGS”, se escribe el rango de temperaturas que se
van a hacer. En todos los casos, las rampas iran desde (“FROM”) 25 °C hasta

(“TO™) 75 °C.

» Rheology Advantage Instrument Control AR - [FlowProc?]

Fie Edt Instrument Geometry Procedure Hotes Experiment Options MWizard Help
DEME = A d vie E 7 N

g CMC, 1%, ulraalta viscosidad, 55°C

o
AR-G2 L a0mm ses) e - 30283 w= Ensayos de fluip [CMC. 1%, ulliaslta viscosidad, 55¢C-0002)

Test Step termination | Advanced | General

4 Hame
a ‘ Ensavos de flujo |

¥ eps

¥ Conditioning Step Test zettings
1 emperabure ramp step 8

4 Post-Experiment Step fiom @ C é
g 1 [Ramp durafion (bhemmss) v [00740 |
Mo 2 [t for start temperature

1.
=1 Sampling
s ‘ Delay time (hh: mnss] ~ ‘ |[I o010

Contraled variable

Motes

‘ shear stress (Pa) v ‘ |U.7958 ‘

Figura 2.88. Seleccién del rango de temperaturas de funcionamiento
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Posteriormente, se selecciona la opcion de “TEMPERATURE RATE (°C / min)”
y se pone que ira ascendiendo la temperatura a una velocidad de 10 °C por

minuto:

.- Rheology Advantage Instrument Control AR - [FlowProc2]

File Edit Instrument Geometry Procedure Motes Experiment Options Wizard Help

D 2 A do s B AL s

um— . CMC, 1%, ultraalta viscosidad, 55°C
AR-G2 J_ 40rmm steel plate - 390289 = Ensayos de flujo g [CME, 1%, ulraalta viscosidad, 55°C-0002f)
3 Name Test | Step temmination | Advanced | General
a ‘ Ensavos de Flujo
P Steps
¥ Conditioning Step Test settings
1) Temperature ramp step From
Post-Experiment Skep
g 1T [Ramp dudlion lhhmmss) v |01:40
Mo 1) HamE duration (hhmm: ss
1.
L3 i Sampling
i [ Delay time [hhemmss) v [oon |

Controlled variable

Notes

| shear stress [Pa] v| o |

Figura 2.89. Seleccion de “TEMPERATURE RATE (°C / min)”

: Rheology Advantage Instrument Control AR - [FlowProc2]

File Edit Instrument Geometry Procedurs Motes Experiment Options ‘Wizard Help

D 2 A do Nie B ?

s m— CMC, 1%, ultraslts viscosidad, 55°C
a2 L st seei e - 53029 = Ensayos defiuio [CMC. 1. ultraaka viscosidad, 55°C-00021)
& Marme Test Step termination | Advanced | General
a | Ensayos de flujo

. Test ype Temperaturs ramp 23
¥ Steps
¥ Conditioning Step Test settings

Temperature ra

1

d Post-Experiment Step (e
;cp iky ‘ Ramp rate [*C/min)
TTo eCl [ "t for start temperaturs

L

13 i Sampling
ek D iy time: [k o ) v [mooto

Controlled variahle

Maotes
‘ shear stiess [Pa] - | 0.7358

Figura 2.90. Seleccion de ir de 10 °C en 10 °C por minuto
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Luego, completando el test, se ira a “VARIABLE CONTROLADA”
(“CONTROLLED VARIABLE”) y de las opciones que se ofrecen para fijar una
variable, se elegira la de “SHEAR RATE (1/5s)”:

;- Rheolopy Advantage Instrument Control AR - [FlowProc2]

File Edit Instrument Geometry Procedure Mokes Experiment  Options  Wizard Help
el = Ado e & 7

Pt [CMC, 1%, ulraalta viscosidad, 55°C-0002f)

— 5 .
AR-G2 L s stee plate - 33020 A== Ensayos de fluip (LM 12, ol wipetatil AL

s Mame Test | Step termination | Advanced || General
a ‘ Ensayos de flujo
) = Test type Temperature ramp hd
¥ eps
¥ Conditioning Step Test zettings
Temperature ramp step
1
4 Post-Experiment Step fiom &
;cp Ir |Hamp tate [*Cmin) v|
TTa A, [ ait for start temperature
1,
15 i Sampling
3 [Delay time e ss) v [omoan ]
Notes Corntrolled variable
shear stress (Pa) w 0.7958
torque [micra M.m]
shear stress [Pa)
amsulal velacwlﬁ radys|

Figura 2.91. Seleccidn de la variable fija

" Rheology Advantage Instrument Control AR - [FlowProc?]

File Edit Instrument Geometry Procedure Motes Experiment Options ‘wizard Help

Dl 2 A do Nvis Ll

»
Abandon flow poink
o . ' ,
AR-G2 | 40 stesi piate - 330283 Y= Ensayos de i CMC, 1%, ulhaaha viscosidad, B5°C

[CMC. 1%, ulraalta viscosidad, 55°C-0002F)

Marne: Test Step termination | Advanced | General
‘ Ensayos de Flujo

a
¥ Steps
v
1

Conditioning Step Test settings
Temperature ramp step -
4 Post-Experiment Step From to C
@ 1 ‘Hamplale [*Cémin] vl |1EIIJIJ |
TTa 1 [C]'wéait for start temperature
13 2
i Sampling
s [Deley time (hrmm ) v| om0 |
Mates Contralled variable

[shear rate (1/5) v [ | ———

Figura 2.92. Eleccion de la velocidad de deformacion que aplicamos
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4. Como ultimo paso se realiza el “POST — EXPERIMENT STEP”, como se ha
hecho antes.

2.7. ESTUDIO DE LA TIXOTROPIA

En la parte experimental de este apartado, se debe realizar una pequefia modificacion. El
experimento se hace como una rampa de velocidad, salvo que se tiene que afnadir tres
pasos mas. Antes de comenzar, se tiene la opcion de “OSCILLATION PROCEDURE”
de esta manera:

; Rheology Advantage Instrument Control AR - [FlowProc2]

Fille Edt Instrument Geometry Procedurs Motes Experiment Options ‘Wizard Help

DEed 2 Ao s B 2N

CMC, 1%, ulra alta viscosidad, rampa de

B e i nm— velocidad bate 4.2
AR-GZ é 40mm steel plate - 390289 = Oizcillation procedure g [CMC, 1%, ultra alta viscosidad, rampa de
velocidad bate 4 2-0003f)
s Mame: Test | Step termination | Advanced | General
a Oscillation procedure
Test lype Steady state flow »
E2 Steps
M Conditioning Step Test settings
¥ d
mady state Flow step 1
1 Ramj shear rate (1]s, A
J T al Qs)
h Ar Post-Expetiment Step From 100.0 to | 1000
1| L Mode g v
1 Poinks per decade 10 -~
g -: decad B
-3 Temperature (*C) 25.0 [ wait
Notes Sample period (bR mim:ss) 0:00:10

Steady state

Percentage kolerance 5.0 Q
Consecutive within kolerance 3 E
Maximum point time {hhimm:ss) o:0ton A

Figura 2.93. Pantalla de “OSCILLATION PROCEDURE” con los dos pasos de una
rampa de velocidad.

Se da a la opcion de “STEADY STATE FLOW 2” y se cliquea al botéon derecho del
raton, y se selecciona la opcion “ADD STEP™:
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Rheolopy Advantage Instrument Control AR - [FlowProc?]

Fle Edit Instrument Geometry Procedure Motes Experiment Options ‘Wizard Help
D = Bda Nvie B a3

CMC, 1%, ultra alta viscosidad. rampa de

JiL ARG2 J_ A0mm steel plate - 990289 %= Dscillation procedure ‘ velocidad bote 4.2

b [CME, 12, ultia sl viscosidad, rampa de
velocidad bote 4.2-0003f1

& Mame Test | Step termination | Advanced | General
a Oscillation procedure
; | Test type Steady state flow v
¥ Steps
¥ Conditioning Step Test settings
1 Steady state flow step 1 Ramp shear rate (1/5) 3

Add step 3
1r Post-Experiment Ste From - to Im
i P P Delete step -

o | 2 w Mode
u
413 j-’( Copy Painks per decads
b3 Temperature (°C) [ wait

Motes Sample period (hh:mm:ss)

Steady state

Percentage kolerance
Consacutive within tolerance
Maimum point time (hbimm:ss)

Figura 2.94. Seleccion de “ADD STEP”

Se elige la opcion de “FLOW HOLD PEAK”.

Rheology Advantage Instrument Control AR - [FlowProc2]

File Edit Instrument Geometry Procedure Motes Experiment Options iizard Help
Dl » & dn vim K 7N

CMC, 1%, ultra alta viscosidad, rampa de

" R - : velocidad bote 4.2
AR-G2 J_ 40mm steel plate - 390269 = Oscillation procedure ‘ [CMC, 12, vlva alta visoosidad, rampa de
velocidad bote 4.2-00030
3 Mame Test | Step termination | Advanced | General
a | ostilltion pracedure
i - Test lype Steady state flow e
£ eps
¥ Caonditioning Step Test sethings
1 Steady state flow step 1 Ramp shear rate (1/5) E
Py 1 Fost-Experin M [l Oscilation Frequency sweep From to
1 Delste step Oscillation strain sweep
e o Oscillation stress sweep Mode
" e o Oscillation temperature ramp Refrdets
i Py Oscillation temperature sweep

[ wwait

g e D5CHlEtIO KN SWEER Temperature (*C)
Oscillation manual ramp

Nates - Sample: periad (hh: mm:ss)
Flaw conkinuous

Sheady state

Figura 2.95. Eleccion del paso “FLOW HOLD PEAK”

Flow stepped
Flow steady state

Flow kemperature ramp
Flow squeeze/pull off kest

Percentage tolerance

Consecutive within tolerance

Maximum point: time (hh:mm:ss)

Creep
Stress relaxation

Conditioning
Event
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Y nos saldra un nuevo paso llamado “PEAK HOLD STEP”.

s+ Rheology Advantage Instrument Control AR - [FlowProc2]

File Edit Instrument Geometry Procedure Motes Experiment Options iizard Help

Dl = & d

»

AR-G2

=LA

CMC, 1%, ultra alta viscosidad, rampa de

R o= : velocidad bote 4.2
J_ 40mm steel plate - 390269 = Oscillation procedure [CMC, 12, uilva alta visoosidad, rampa de
welocidad bote 4.2-00031
Mame Test Step termination || Advanced | General
| ostilltion pracedure |
Test type Peak hold -

Steps

Canditioning Step Test settings

Steary state flow step 1 Hold shear stress (Pa) -

Steady state flow step 2

at
Duration [hhemmiss)

Sampling

Delay time [hfvmm:ss]

v [on0:10

Other seltings

Notes

T ['cl

it

Figura 2.96. Adicion del paso “PEAK HOLD STEP”.

Se fija una variable que sera constante, en nuestro caso, sera la velocidad de
deformacién (“Shear rate”) que se fija en el maximo (1000 s™).

5 Rheology Advantage Instrument Control AR - [FlowProc2]

File Edit Instrument Geometry Procedure Motes Eperiment Options Wizard Help
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%= Oseilation procedure

_I_ 40mm steel plate - 930289
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[CMC, 1%, ultra alta viscosidad, rampa de
welocidad bate 4.2-0003f1

Test | Step termination | Advanced | General

Post-Expetiment Step

Name
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Test type Peak hold v

Steps

Conditioring Step Test seftings

Steady state flow step | Hold shea stress [Pa) v

Steady state Flow step 2
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Other settings

MNotes

Temperature [T]

Figura 2.97.

D

Fijacion de la variable que permanecera constante.
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A continuacion, se va a la parte que esta escrita como “DURATION (hh:mm:ss)” y se

dice que ese paso durard media hora.

;7 Rheology Advantage Instrument Control AR - [FlowProc2]

Fle Edit Instrument Geometry Procedure Notes Experiment Options Wizard Help

O = & Do i

LML, 1%, ulra alta viscosidad, rampa de
X . fum— welocidad bate 4,
JiL AR-G2 J_ 40mm steel plate - 990289 = Oscillation procedure g (CHC. 1%, ulha sha viscosidad, rampa de
velocidad bote 4.2-00031
b Mame Test | Step termination | Advanced | General
o | oscilltion procedure |
X Test tupe Peak hold v
T Steps
oy Canditioning Step Test settings
1) Steady state flow step 1 Hold sheat rate [1/¢) v
Steady state flow step 2
b 1r Peak hald step at 1000

1) Post-Experiment Step

=
=

Duration [hhcrnm: s3]

Sampling
| Drelay time (hh:mm:ss) - | |U:EIU:1U |

Other settings

Notes

Temperature ['C] [ wait

Figura 2.98. Fijacion del tiempo de duracion del paso.

Una vez que se ha realizado todos los pasos, se vuelve a seleccionar “PEAK HOLD
STEP” y se selecciona “FLOW STEADY STATE”
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i Rheology Advantage Instrument Control AR - [FlowProc2]

Flle Edit Instrument Geomebry Procedure Hotes Experiment Options tWizard Help
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o Delete step
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Figura 2.99. Seleccion de “FLOW STEADY STATE”.

Una vez hecho esto, la pantalla se queda con un nuevo paso llamado “STEADY STATE

FLOW STEP 3”.

.- Rheology Advantage Instrument Contrel AR - [FlowProc2]

Fie Edt Instrument Geometry Procedure MNotes Experiment Options Wizard Help

sl o Adon \vie B 7w
CMC. 1%, ultra alta viscosidad, rampa de
X R wvelocidad bote 4.2
AR-GZ _I_ 40mm steel plate - 990283 Oscillation procedure [CHIC, 1%, ulra ata viscasidad, rampa de
welocidad bate 4.2-0003f1
4 HName Test | Step temination | Advanced | General
o | Oscillation procedure
i Test type Steady state flow v
+ Steps
Conditioning Step Test settings
¥
1 Steady state Flow step 1 Ramp <hear stress (Fa) 7
Steady state flaw step 2
) 1t Peak hold step From
| L Mode
13 i‘ Paints per decade
M Temperature (°C) [t
Hotes Sample period (hhimm:ss)
Steady state
Percentage kolerance
Consecutive within tolerance
IMaxirnum paint time {hh:mmiss)

Figura 2.100. Adicion del paso “STEADY STATE FLOW STEP 3.

Se realiza lo mismo que se ha explicado en el apartado de

“RAMPAS DE

VELOCIDAD” salvo que en este paso, pondremos el rango de velocidades que vaya de
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850 a 100 s™ (esto en el paso de “STEADY STATE FLOW STEP 3”) y en el paso de
“STEADY STATE FLOW STEP 4” el rango sera desde 100 hasta 10 s™; quedandose el
siguiente proceso:

i Rheology Advantage Instrument Control AR - [FlowProc2]

File Edit Instrument Geometry Procedure MNotes Experiment Options ‘Wizard  Help

DM = & My [ a4
CMC. 2%, ulra alta viscosidad, estudio de
y i am— g tixalropia
AR-G2 £ 40mm steel plate - 330283 f— Oscillation procedure [CHE. 2%, ullia alta vissosidad, estudio de
tiatropia. -0001A
4 Hame Test | Step termination | Advanced | General
a Oscillation procedure
Test lype Steady state flow e
+ Steps
¥ Conditioning Step Test settings
1 Steady state Flow step 1 Ramp shear rate (1/s) 3
Steady state flow step 2
b 1t Peak hald step From 100.0 ko | 10.00
1 Steady state flow step 3
Tt I Steady state Flow step 4 Mode log b
13 A Post-Experiment Step Paints per decade 10 i
P Temperature (°C) 25.0 [t
Samnple period (hhimm:ss) 0:00:10

Motes
Steady state

Percentage talerance 5.0

Consecutive within tolerance 3

< |43 <

Maximum poink time (hh:mm:ss) 00100

Figura 2.101. Procedimiento completo para el estudio de la tixotropia.

Se ha realizado el experimento con una velocidad de deformacion maxima de hasta
1000 s™*. Lamentablemente, nuestra muestra no aguantaba velocidades tan altas; por lo
que debemos bajar a 400 y 200 s™.

Un udltimo paso, que es comun para todos tipos de experimentos es la Gltima
autorizacion. Esta pregunta que se quiere que baje hasta el cero o se quede con el gap
que se le ha asignado. Cuando funcionemos con la geometria “plato — plato” se debera
decir que no, porque ya nos aseguraremos que el gap sea mayor de 1500 mm. Sin
embargo, cuando se esta con la geometria “Starch cell”, se debe decir que si.
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File Edit Instrument Geometry Procedure Mokes Experiment Options Wizard Help
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Figura 2.102. Ultima autorizacion.
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CAPITULO 3. OBTENCION DE RESULTADOS:

En este capitulo, el lector podré ver: datos y representaciones graficas que se han hecho
en el laboratorio del fluido estudiado y un estudio de la tixotropia de éste.

Como se ha dicho en el Capitulo uno, aqui se estudia la Carboximetil celulosa. El
fabricante la ha dado en forma de sal sodica y en distintos grados de viscosidad. Se ha
elegido dos tipos: ultra alta y baja viscosidad. EI motivo ha sido para ver el contraste
que puede haber entre estos dos fluidos. Ya sea por el nivel de viscosidad, la variacién
de las propiedades reologicas con la temperatura o el modelo reoldgico que las
caracteriza.

3.1. CARBOXIMETIL CELULOSA, ULTRA ALTA VISCOSIDAD.

En la fase de disefio del procedimiento experimental, se decidié realizar dos tipos de
pruebas:

1. Rampas de temperaturas. Estas consisten en ver como varia la viscosidad con la
temperatura teniendo una velocidad de deformacion (“shear rate”) constante.

2. Rampas de velocidad. Estas otras son analogas a las primeras, salvo que aqui se
ve la variacion de la viscosidad frente a “shear rate” a una temperatura
constante.

Segun varios articulos de la bibliografia, un fluido que siguiera el modelo de Power —
Law, los valores de viscosidad a velocidades muy pequerfias, daban valores inciertos.
Para comprobarlo, se hizo la siguiente rampa y se obtuvo lo siguiente:

300,05

| CMC, 2%, ultra alta viscosidad. Rampa de velocidad a 25 04

200,0-]

°CMC, 2%, ultra alta viscosidad.

)
A
o
o
2

{noo o

000 o o

0-

viscosity (Pa.s

100,0-]
-200,0]

-300,0]

-400,0 T . R - [ -

l
-0,2500 0 0,2500 0,5000 0,7500 1,000 1,250 1,500

shear rate (1/s)

Figura 3.1. Rampa de velocidad a 25 °C de carboximetil celulosa al 2 %.
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En el anexo I, se dan los datos que describe la Fig. 3.1.

Como se ha visto en la Fig. 3.1., a valores muy bajos de velocidad, los resultados de
viscosidad son poco légicos. Esto es una caracteristica tipica de los fluidos que siguen
un modelo de Power — Law. Se deduce de esto y de los antecedentes bibliograficos, que
este fluido seguira dicho modelo.

A continuacion, en la Fig. 3.2. se presenta la grafica de la variacion de la viscosidad con
la velocidad de deformacion. Los valores numéricos se adjuntan en el Anexo I. Por otro
lado, los valores del coeficiente de consistencia y del indice del comportamiento de
flujo se dan en la Tabla 3.1.

6,000
5.000 1 CMC, 2%, ultraalta viscosidad. Rampas de velocidaci
:.4 000; ° *CMC, 2%, ultraalta viscosidad, a 25°C.
Ny ’ 1 * CMC, 2%, ultraalta viscosidad, a 35°C.
- 1% +«CMC, 2%, ultraalta viscosidad, a 45°C.
> 1 vCMC, 2%, ultraalta viscosidad, a 55°C,
= ]*e 4CMC, 2%, ultraalta viscosidad, a 65°C.
3,000+ ’: sCMC, 2%, ultraalta viscosidad, a 75°C.
© 1e’
O R
Jve a®
2,000 'v; e
] *
: VvA. L]
EE T
] EE M : : °
1,000 % oL L L.
- ::] @ v A * - :
] 85 ; ¢ ; ; : °
1 - r : :
- ::] & * '
] L] 8 1 i 5
0 T T T T T e
0 100,0 200,0 300,0 400,0 500,0 600,0 700,0 800,0 900,0

shear rate (1/s)

Figura 3.2 Rampas de velocidad de CMC (2 %) ultra alta viscosidad

Se puede observar, que conforme aumenta la te,peratura, la viscosidad disminuye, y que
un aumento en la velocidad de deformacion (“shear rate”) disminuye la viscosidad. Se

observa incluso como a altas velocidades de deformacion (y > 500 s™) la viscosidad
aparente se hace muy independiente de la temperatura.

Tabla 3.1. Parametros de Power — Law para 2 %.

Temperatura (°C) m n Error estandar
25 29.52 0.3329 24.32
35 245 0.344 29.15
45 19.14 0.3595 32.55
55 14.25 0.3655 30.88
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65 21.72 0.3085 30.54
75 6.807 0.4670 29.67

Los valores de m en la Tabla 3.1. decrecen con la temperatura, y los valores de n
aumentan con la misma. Esta es la tendencia esperada: asi lo constataron Cancela et. al.
[ Los valores de m y n a la temperatura de 65 °C no siguen esta tendencia y se han
eliminado para realizar las correlaciones de m y n en funcién de la temperatura, tal y
como muestran las Figs. 3.3. y 3.4.

35 ~
30 ~

0 I I I I I 1
20 30 40 50 60 70 80

Temperatura (°C)

Figura 3.3. Representacion grafica de los valores de m frente a la temperatura

Si se aplica una linea de tendencia polindmica degrado 4 se tendré la siguiente ecuacion:

m=-2-10°T* +0,0004T*-0,0339T? +0,5375T + 31,093 (3.1)

donde m es el coeficiente de consistencia (Pa-s™) de CMC ultra alta viscosidad al 2 % y
T es la temperatura (°C). La ecuacion 3.1 es valida en un intervalo de temperatura entre
25y 75 °C. y una velocidad de deformacién entre 10 y 1000 s™.
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Figura 3.4. Representacion gréfica de los valores de n frente a la temperatura

De aqui, también se puede hallar otra ecuacion analoga a la anterior:
n=1.10"T*-3-10° T° +0,0016 T* -0,0426 T + 0,7289 (3.2
R*=1.

Si se plantea la duda de porqué se ha elegido una ecuacién polinémica de cuarto orden y
no de tercero, es debido al coeficiente de Pearson. Cuando era de tercer orden, para los
valores de “n”, el coeficiente era ligeramente inferior a uno; sin embargo, al afiadirle un
grado mas, nos daba del orden de la unidad. En la ecuacién 3.2 n es el indice de
comportamiento de flujo (adimensional) de CMC ultra alta viscosidad al 2 % y T es la
temperatura (°C). La ecuacion 3.2 es vélida en un intervalo de temperatura entre 25y 75
°C. y una velocidad de deformacién entre 10 y 1000 s™.

Una vez que se han presentado los valores y las representaciones gréficas, de la
concentracion del 2 %, ahora se realizara lo mismo pero con la concentracion del 1 %.
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Figura 3.5. Rampas de velocidad de CMC (1 %) ultra alta viscosidad

Aqui se ha llegado a las mismas conclusiones que en la gréafica anterior, con la
diferencia de que en algunas rampas no se han podido obtener valores a ciertas
velocidades de deformacion; luego se podra afiadir que, a esta concentracion, el fluido
es mas “sensible” y no daria valores concretos a altas velocidades. Si se hace una
comparativa entre las dos concentraciones, se vera que la viscosidad diminuye
notablemente al disminuir la concentracion; y también aumenta la “sensibilidad” de
éste. Esto se explica porque aumenta el porcentaje de agua y aunque funcionamos con
un material que al disolverlo tiene un aspecto tipo “gomina”, estd mas cerca de
comportarse como Newtoniano.

Siguiendo la dinamica de este capitulo, se ofrecera los valores de los pardmetros de
Power — Law para esta concentracion:

Tabla 3.2. Parametros de Power — Law para 1 %.

Temperatura (°C) m n Error estandar
25 6.045 0.4222 18.66
35 4.586 0.4550 20.80
45 1.931 0.55 12.56
55 2.048 0.4874 6.071
65 1.179 0.528 2.57
75 0.6927 0.5467 16.66
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Debido a lo que se ha mencionado antes de la “sensibilidad” del fluido, en las
temperaturas de 45 °C, se ha tenido que eliminar algunos puntos para que diera los
valores con el menor error posible.

Como en la otra concentracion, se tuvo un experimento que no encajaba en la sucesion
de datos, luego se tendria que repetir el experimento. Mientras, se considero éste como
despreciable para hallar las ecuaciones de los pardmetros con la temperatura.

Anélogamente, se representara la Fig. 3.6. con los valores de “m”.

0 T T T T T 1
20 30 40 50 60 70 80

Temperatura (°C)

Figura 3.6. Representacion grafica de los valores de m frente a la temperatura

La ecuacion que describe esta curva y el coeficiente de Pearson son:

m=-6-10°T* +3-10°T%-0,0021T%-0,0917T +9,2171 (3.3)

donde m es el coeficiente de consistencia (Pa-s™) de CMC ultra alta viscosidad al 1 % y
T es la temperatura (°C). La ecuacion 3.3 es valida en un intervalo de temperatura entre
25y 75 °C. y una velocidad de deformacién entre 10 y 650 s,
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Haciendo exactamente lo mismo con el parametro “n”, se tendra la Fig. 3.7.:

0,6 -
0,5 1 e
0.4 -

c 03 -
0,2 -
0,1 -

O T T T T T
20 30 40 50 60 70

Temperatura (°C)

Figura 3.7. Representacion gréfica de los valores de n frente a la temperatura

La ecuacion que la describe es:
n=-2-10"T* +3-10°T°-0,0024 T +0,0732T - 0,3849 (3.4)
R*=1

donde n es el indice de comportamiento del fluido (adimensional) de CMC ultra alta
viscosidad al 1 % y T es la temperatura (°C). La ecuacion 3.4 es vélida en un intervalo
de temperatura entre 25 y 75 °C. y una velocidad de deformacion entre 10 y 650 s™.

Comparando los valores de “m” y los de “n” para las dos concentraciones de estudio de
la CMC ultra alta viscosidad (1 % y 2 %) se observa como una bajada en la
concentracion aumenta el valor de “n” y disminuye el valor “m”. [“cancela et. al.
observaron un comportamiento similar, lo que sugiere que en las concentraciones de
CMC de baja concentracion, tienden a un comportamiento Newtoniano.

3.2. CARBOXIMETIL CELULOSA, BAJA VISCOSIDAD.

Siguiendo un procedimiento similar al de las pruebas con CMC ultra alta viscosidad,
descrito en el Capitulo 2, se realizaron las mediciones con CMC baja viscosidad a dos
concentraciones (1 %y 2 %).

Los datos de viscosidad aparente obtenidos para CMC al 2 % se muestran en la Fig.

3.8. para los rangos de temperaturas (25 — 75 °C) y velocidad de deformacion (10 — 650
s™) estudiados.
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Figura 3.8. Rampas de velocidad de CMC (2 %) baja viscosidad

En comparacion con la muestra de CMC ultra alta viscosidad al 2 %, se aprecia que el
nivel de viscosidades aparentes es del orden de 100 veces inferior. A velocidades de

deformacién intermedias (» > 400 s™) se llega a un valor préacticamente constante de

viscosidad aparente, lo que implica un comportamiento Newtoniano. De hecho, el
aspecto fisico que presentaban las muestras preparadas con CMC baja viscosidad era el
de una solucidn acuosa.

En la Tabla 3.3. se presentan los valores de los parametros del modelo de Power — Law
para CMC, 2 % baja viscosidad:

Tabla 3.3. Parametros de Power — Law para 2 %. Baja viscosidad.

Temperatura (°C) m n Error estandar
25 0.09735 0.9365 0.9391
35 0.05715 0.9709 1.526
45 0.0376 0.9833 2.651
55 0.03275 0.9693 2.885
65 0.01755 0.9851 5.015
75 0.01712 0.9595 5.169

El error estdindar cometido en el caculo de “m” y “n” para CMC baja viscosidad al 2 %
es mucho menor que el de su homologo en ultra alta viscosidad. Es mas, para obtener
estos datos, se ha tenido que suprimir menos puntos que con las soluciones de ultra alta
viscosidad. Sin embargo, aqui, como en las otras, se han despreciado los valores de “m”
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y “n” a dos temperaturas: el de 55 °C y el de 75 °C. Se observan valores mucho mayores
de coeficiente de consistencia en las soluciones de CMC ultra alta viscosidad. Asi
mismo, las soluciones de CMC ultra alta presentan un comportamiento no Newtoniano;
mientras que las soluciones de baja son practicamente Newtonianas, tal como
demuestran los valores de indice de comportamiento de flujo.

Las Figs. 3.9. y 3.10. presentan los valores de “m” y “n” enfuncién de la temperatura
para la solucién de CMC baja viscosidad al 2 %.

0,12 -

01
g 0,08 -
§ 006

g 0,04 -
0,02 A

O T T T T T
20 30 40 50 60 70

Temperatura (°C)

Figura 3.9. Representacion gréfica de los valores de m frente a la temperatura
De esta grafica, se puede adquirir su ecuacion caracteristica y su coeficiente de Pearson:
m=-2-10°T% +0.016 T +0.358 (3.5)
R*=1

donde m es el coeficiente de consistencia (Pa-s™) de CMC baja viscosidad al 2% y T es
la temperatura (°C). La ecuacion 3.5 es valida en un intervalo de temperatura entre 25 y
65 °C. y una velocidad de deformacion entre 10 y 650 s,
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Ahora se hara lo mismo con los valores del parametro “n”:

0,99 -
0,98 -
0,97 A

c 0,96 A
0,95 -
0,94 A
0,93 T T T T T .
20 30 40 50 60 70 80

Temperatura (°C)

Figura 3.10. Representacion grafica de los valores de n frente a la temperatura

La ecuacion que une a estos datos es:

n=-2.10°T° +0.016 T +0.683 (3.6)

donde n es el indice de comportamiento del fluido (adimensional) de CMC baja
viscosidad al 2 % y T es la temperatura (°C). La ecuacion 3.6 es valida en un intervalo
de temperatura entre 25 y 65 °C. y una velocidad de deformacién entre 10 y 650 s™.

Después de analizar los datos del 2 %, se deberia de disponer a analizar los datos del 1
%. Esta solucion presenta bajos valores de viscosidad y la geometria de plato — plato no
es la apropiada para realizar las mediciones. Como se ha expuesto en el Capitulo 2, el
fabricante no facilité la geometria necesaria (cilindros concéntricos), y se opté por
utilizar la geometria de Starch cell, pero seleccionando en el software la opcién de
cilindros concéntricos. La Fig. 3.11. es la representacion grafica de los datos obtenidos:
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Figura 3.11. Rampas de velocidad de CMC (1 %) baja viscosidad

Se observa la Fig. 3.11. un aumento de la viscosidad con la velocidad de deformacion.
Se atribuye este comportamiento a la no idoneidad de la configuracion utilizada, por lo
que se descarta realizar mediciones de CMC baja viscosidad al 1 %.

3.3. ESTUDIO DE LA TIXOTROPIA.

Las disoluciones de CMC son conocidas por tener un fuerte comportamiento
dependiente del tiempo; esto significa que exhiben una relacién viscosidad — tiempo, en
donde la viscosidad decrece con el tiempo de aplicacion de un esfuerzo®® " . Que la
viscosidad sea dependiente del tiempo, esta relacionado con los cambios ocurridos en la
estructura interna del fluido; asi mismo, las fuerzas de interaccion entre particulas como
las fuerzas de Van der Waals, son las responsables de la formacion de fléculos y
agregados. Estas fuerzas acttan a nivel microscopico entre las especies dispersadas en
el material y sobre una cierta fraccion de volumen de particula que pueden guiar a la
formacion de una particula rigida continua, la cual puede resistir el fluido .

En general, se pueden realizar dos tipos de experimentos para ver las propiedades
tixotropicas de un material ™%

1. Equilibrio entre las curvas de flujo en las cuales permanecera constante el
esfuerzo tangencial y la velocidad de deformacidn, que se ira registrando como
una funcion del tiempo hasta que se alcance el equilibrio (este tipo de
experimento, se puede realizar de forma inversa, manteniendo constante la
velocidad de deformacion e ir variando el esfuerzo cortante).
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2. La obtencion del ciclo de histéresis mediante un incremento y un decremento
sucesivos del esfuerzo tangencial.
Muchos autores han investigado sobre las propiedades tixotropicas de las
soluciones de CMC ® " ysando experimentos tixotrépicos. Benchabane y
Bekkour ”! proponen la determinacion del 4rea encerrada entre las curvas
obtenidas con los datos de subida y bajada de velocidad de deformacion,
respectivamente. El area del ciclo de histéresis puede ser considerada como una
estimacion del grado de tixotropia; y es generalmente admitido que a mayor
area del ciclo de histéresis, tendra unas propiedades tixotropicas mas fuertes.

El grado de tixotropia se obtiene con de la siguiente manera:
o= 100-[@} (3.13)

donde:

o es el grado de tixotropia (%).
U es el &rea obtenida por debajo de la curva de arriba (s™).
D es el 4rea obtenida por debajo de la curva de abajo (s™).

Se han realizado los dos tipos de experimentos descritos arriba, en una disolucion de
CMC ultra alta viscosidad al 2 %.

Finalmente, se ha evaluado un caso practico de la degradacion de un fluido ensayado
(CMC al 1 %) en el laboratorio de intercambio de calor.

3.3.1. RESULTADOS DE LAS PRUEBAS A VELOCIDAD DE DEFORMACION
CONSTANTE.

A) A velocidad de deformacion de 200 s™.

Para hacer el estudio de la tixotropia de la disolucion de CMC ultra alta viscosidad, al 2
%, se ha realizado un experimento muy parecido al que hicieron @ Benchabane y
Bekkour. Este experimento, se ha explicado en el capitulo 2, pero lo que no se ha dicho
es que se realizo a dos velocidades distintas. El objetivo consistia en hacer una
comparativa entre estas dos velocidades para saber si afectaba ésta al grado de
tixotropia. Para ello, lo primero que se hizo, fue poner una muestra a una velocidad
constante durante un cierto tiempo. A 200 s™, se estuvo nueve horas. Los resultados se
muestran en la Fig. 3.12.:
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CMC, 2%, ultra alta viscosidad, estudio de tixotropia a 200 s-]l.

°CMC, 2%, ultra alta viscosidad, a 25 °C.

07\\\\\\\\\‘\\\\\\\\\‘\\\\\\\\\‘\\\\\\\\\‘\\\\\\\\\‘\\\\\\\\\‘\\\\\\\\\

20000 25000 30000

0 5000,0 10000 15000

time (s)

Figura 3.12. Estudio de la tixotropia de CMC al 2 % a 200 s*

Una observacion detenida a los datos con los que se ha generado la Fig. 3.12 ha
determinado que: a los 22310 segundos se produce un cambio de valor de viscosidad
(esto es, primero ha ido aumentando poco a poco hasta un punto que ha disminuido; y
como se ve en la Fig. 3.12.). En estos datos, se puede observar que el esfuerzo cortante
es aproximadamente constante y va desde 128.9 hasta 130 Pa; y que la viscosidad varia
también poco, se podria decir que es practicamente constante; pero ésta se mueve en un
rango de 0.6438 hasta 0.6621 Pa-s. Se podria decir que a una velocidad de deformacion
de 200 s?, se tiene un esfuerzo constante de 129.5 Pa (aproximadamente) y una

viscosidad aparente de 0.653 Pa-s.

B) A velocidad de deformacion de 400 s™.

En este subapartado, se vuelve a repetir el mismo experimento pero ahora con una
velocidad de deformacion mayor que en la anterior. Se obtiene una grafica que se

presenta en la Fig. 3.13.:
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CMC, 2%, ultra alta viscosidad, estudio de tixotropia a 400 s-'.
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Figura 3.13. Estudio de la tixotropia de CMC al 2 % a 400 s*

Al ser la velocidad de deformacion mayor, se ha tenido que emplear menos tiempo de
experimentacion. Tal es asi, que s6lo era necesario tres horas de experimentacion. En la
Fig. 3.13. se puede observar que al principio ocurre lo mismo que la Fig. 3.12. (va
aumentando poco a poco hasta un punto que empieza a disminuir). La diferencia esta en
que tarda menos tiempo en alcanzar el punto que se ha mencionado; para este ensayo se
necesita 3899 segundos. Posteriormente, va disminuyendo. Los puntos que tenemos en
la parte inferior de la Fig. 3.13. son datos obtenidos después de que se expandiera la
muestra. Si se desprecian estos datos y se quedan los de la parte superior, se puede
deducir que el esfuerzo tangencial varia entre 174.9 hasta 177 Pa. Y lo mismo pasa con
la viscosidad, que puede moverse entre los valores de 0.4352 hasta 0.4431 Pa-s. Luego,
se puede decir que a 400 s-1, tenemos un esfuerzo tangencial de 175.9 Pa y una
viscosidad aparente de 0.44 Pa-s.

3.3.2. RESULTADOS DE LAS PRUEBAS DE HISTERESIS.

A) A velocidad de deformacion de 200 s™.
En base a los resultados de las pruebas a velocidad de deformacion constante (Secc.
3.3.1.) se han realizado las pruebas de histéresis. EI procedimiento experimental es el
explicado en el capitulo 2, en donde el paso de “PEAK HOLD STEP” se dira que dure

30 minutos, porque el tiempo que teéricamente deberia permanecer es muy largo y se
dejara para estudios posteriores. Una vez esto, la figura es la que viene a continuacion:
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Figura 3.14. Estudio tixotrépico de CMC al 2 % a 200 s™

En la Fig. 3.14., se puede ver el comportamiento del fluido al variar tanto la velocidad
de deformacion y el esfuerzo tangencial, a una temperatura constante, en este caso, 25
°C. Aunque no se aprecie mucho, se ha producido un ciclo de histéresis. El valor de o
se da en la tabla 3.4. junto a los correspondientes a la velocidad de deformacion de 400

-1
s™.
B) A velocidad de deformacion de 400 s™.

Este experimento se vuelve a realizar pero la velocidad de deformacién sera de 400 s™.
Luego se tendré unos resultados como esta en la Fig. 3.14. Sin embargo, el experimento
a estas velocidades se va a realizar durante el periodo de tiempo que se obtuvo en el
apartado 3.3.1.B. Por tanto, en el paso de “PEAK HOLD STEP” durard unos 3899
segundos. El resultado de este nuevo experimento ha dado la Fig. 3.15.:
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Figura 3.15. Estudio tixotrépico de CMC al 2 % a 400 s

Esta figura es anédloga a la Fig. 3.14. por lo que se puede interpretar de la misma
manera.

El siguiente paso es hallar el grado de tixotropia, para las dos velocidades de
deformacion estudiados. Esto se realiza hallando las areas que hay por debajo de las
curvas de flujo, y aplicando la férmula 3.13. El software “Rheolgy Advantage Data
Analisys” de la casa “TA Instrument”tiene una herramienta que nos permite hallar el
area que hay debajo de las curvas de tal manera que asi se puede hallar el grado de
tixotropia a ambas velocidades:

Tabla 3.4. Grados de tixotropia a dos velocidades distintas

L O I B B I I I O
0 50,00 100,0 150,0 200,0 250,0 300,0 350,0

Velocidades (s?) Area de la curva Area de la curva _ Grado de
dearriba (Pa:s”)  de abajo (Pa:s™) tixotropia (%)
200 6883 6774 1.58
400 36720 36020 1.91

Si se compara con el articulo de Benchabane y Bekkour ?, se observa que estamos en
lo cierto y que el grado de tixotropia es muy bajo; sin embargo, se puede decir que éste
va aumentando con la velocidad de deformacion y que probablemente a mayor
concentracion, el grado serad mayor.

3.4. CASO PRACTICO DE LA DEGRADACION DEL FLUIDO DE
ENSAYO.

Las soluciones de CMC, a diferentes concentraciones, se utilizan en la actualidad como
fluido en ensayos de transferencia de calor y pérdida de presion en intercambiadores de
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calor. Estos experimentos tienen lugar en el laboratorio que al efecto ha desarrollado el
departamento de ingenieria térmica y mecanica de fluidos de la UPCT.

Se ha medido la viscosidad de cuatro muestras extraidas en distintos tiempos de los
ensayos térmicos y de friccion de una disolucién de CMC ultra alta viscosidad al 1 %.
Tras la extraccion, se llevo al SAIT donde fueron analizadas en el redmetro rotacional
obteniéndose las curvas que se presentan en la Fig. 3.16. Cada curva corresponde a: (1)
la solucion preparada en el laboratorio del SAIT. (2) la solucion preparada en el
laboratorio de ensayos térmicos. (3) la solucion de ensayos térmicos tras 30 minutos de
una prueba de friccion. (4) la solucion de ensayos térmicos tras 30 minutos de una
prueba de térmica. (5) la solucion de ensayos térmicos tras 60 minutos de una prueba de
friccion.

1,200,
° CASO PRACTICO DE TIXOTROPIA
1,000
- 1. * CMC, 1%, ultraalta viscosidad, a 25°C, preparada en el SAIT.
"’qp 80007: * CMC, 1%, ultra alta viscosidad, a 25 °C, preparada en el laboratorio de ensayos térmicos.
o ! 1 0° +CMC, 1%, ultra alta viscosidad, 30 minutos después de una prueba de friccién.
— ] . vCMC, 1%, ultra alta viscosidad, 30 minutos después de una prueba térmica.
> ] aCMC, 1%, ultra alta viscosidad, 60 minutos después de una prueba térmica.
20,6000 .
(&) | e
S .
0,4000 . .
0,2000 - . : .
EM" A 2% 2B 2RNE *’ . N . N v 1
Oiﬁ‘\‘\‘f\‘\\‘\“\\‘\\\f\\\A‘\\\\\A\\\\‘\A\\\\\\\\A‘\\\\\\\\\‘A\\\\\\\\\‘\\\A\\A\\\\‘\\\\\\\\\‘\\\\\\\\\‘\\\\\\\\\
0 100,0 200,0 300,0 400,0 500,0 600,0 700,0 800,0 900,0 1000

shear rate (1/s)

Figura 3.16. Rampas de velocidad del caso practico de tixotropia

La figura 3.16. se observa varios aspectos interesantes a remarcar. El primero de todos
es que las dos primeras curvas son muy parecidas, pero no iguales. Esto se debe a que la
primera curva se preparo en el laboratorio mediante un método térmico y la segunda se
preparo en el laboratorio de ensayos térmicos mediante un método de agitacion vigorosa
sin aplicacion de calor. Otro motivo que puede explicar este comportamiento, es que en
el laboratorio de ensayos térmicos se hizo una disolucion que no era exactamente del 1
%, ya que hay menor precision en la medida del agua afiadido.

Las curvas verde y naranja son practicamente iguales porque después de 30 minutos de
ensayo, como el esfuerzo tangencial es mayor en un intercambiador d calor que el que
se le aplicd en el SAIT, el fluido perdio practicamente todas sus propiedades. Por
ultimo, esta la curva azul que se ve que el ultimo punto estd mas elevado que el resto y
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es debido a que el liquido tenia unas caracteristicas muy semejantes a las del fluido de
ensayo de CMC baja viscosidad al 1 %; por lo que los datos de viscosidad, para tenerlos
correctos, se necesitaria la geometria de cilindros concentricos, y ésta no esta disponible
en el laboratorio.

En conclusion, tras 30 minutos, el fluido se ha degradado completamente; por lo que se
sugiere un cambio de sistema de bombas: sustituir las bombas centrifugas y las bombas
de engranajes por bombas de engranajes de baja velocidad. También se recomienda
reducir al minimo el tiempo de experimentacion.
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CAPITULO 4. CONCLUSIONES Y TRABAJOS
FUTUROS:

1.

Se han realizado mediciones de viscosidad para soluciones de CMC (1% y 2 %)
en dos categorias: ultra alta viscosidad y baja viscosidad. Para distintas
temperaturas y velocidades de deformacion. Se ha empleado el viscosimetro
rotacional AR — G2 de la casa “TA Instruments” que se encuentra en el SAIT de
la UPCT.

En todos los casos se ha observado que la viscosidad aparente disminuye con la
velocidad de deformacion y la temperatura. Las soluciones de CMC ultra alta
viscosidad presentan un comportamiento fuertemente no Newtoniano, mientras
que las soluciones de CMC baja viscosidad son practicamente Newtonianas. Se
ha encontrado que el modelo Power — Law ajusta adecuadamente los resultados
obtenidos y se han determinado los valores de coeficiente de consistencia e
indice de comportamiento de flujo para los fluidos estudiados. Las tendencias
observadas presentan una buena concordancia con la bibliografia estudiada.

Con las geometrias que ha suministrado el fabricante del reébmetro al SAIT
resulta imposible obtener valores precisos en disoluciones de CMC en valores
precisos.

Se ha realizado un estudio de tixotropia sobre las soluciones de CMC ultra alta
viscosidad al 2 % a dos velocidades de deformacion diferentes. Aunque el indice
de tixotropia es débil en ambos casos, se observa un incremento en la
degradacidn del fluido a mayores velocidades de deformacién.

Se ha desarrollado un manual de usuario del reémetro y su software de
adquisicion.

Como trabajos futuros se plantea:

1.

2.

3.

Realizar un estudio tixotropico méas profundo para determinar la influencia de la
velocidad de deformacidn en la degradacion en las disoluciones de CMC.
Repetir las pruebas a altas temperaturas, que se han desechado en este proyecto
por presentar comportamientos andémalos.

Realizar mediciones a mayores concentraciones que las estudiadas en este
proyecto y también con soluciones de CMC de calidades de media y alta
viscosidad.
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ANEXO I: TABLAS DE DATOS DE LAS RAMPAS
DE VELOCIDAD DE CARBOXIMETIL CELULOSA
2 %, ULTRA ALTA VISCOSIDAD.

Tabla I.1. CMC 2 %. Rampa de velocidad a 25 °C

Velocidad de Esfuerzo
Deformacion normal
(sh Pa
-4,068E-4 -254,9
-3,967E-4 -258,3
-3,956E-4 -261,1
-3,968E-4 -264,3
-3,831E-4 -269,6
-3,742E-4 -272,1
-3,694E-4 -277,3
-3,606E-4 -282,6
-3,524E-4 -285,4
-3,480E-4 -286,7
-3,416E-4 -293,3
-3,254E-4 -297,1
-3,165E-4 -301,3
-2,982E-4 -305,9
-2,849E-4 -308,7
-2,656E-4 -313,4
-2,414E-4 -317,4
-2,139E-4 -322,4
-1,814E-4 -324,7
-1,390E-4 -330,3
-8,595E-5 -336,5
-2,540E-5 -340,0
5,128E-5 -345,1
1,451E-4 -349,7
2,606E-4 -353,7
4,038E-4 -356,4
5,975E-4 -361,8
8,168E-4 -366,6
1,093E-3 -370,3
1,463E-3 -372,2
1,885E-3 -378,2
2,413E-3 -378,1
3,166E-3 -381,7
3,961E-3 -385,4
5,062E-3 -389,1
6,559E-3 -389,9
8,396E-3 -395,3
0,01074 -394,3
0,01363 -398,3
0,01777 -401,0




0,02269 -400,5
0,02943 -402,6
0,03777 -403,9
0,04984 -404,8
0,06549 -407,7
0,08527 -408,0
0,1135 -409,9
0,1486 -409,5
0,1990 -408,4
0,2687 -409,0
0,3673 -408,9
0,5024 -409,1
0,6906 -405,1
0,9566 -399,7
1,390 -395,1
1,370 -394,8
Tabla 1.2. Variacion de la viscosidad a 25 °C
Velocidad de Esfuerzo
Deformacion normal
(s (Pa)
10,00 -156,6
12,59 -147,3
15,85 -133,9
19,95 -120,0
25,12 -102,8
31,62 -80,01
39,81 -57,53
50,12 -32,36
63,10 -1,973
79,43 27,96
100,0 62,72
100,0 61,45
125,9 101,0
158,5 1441
199,5 188,3
251,2 236,7
316,2 293,0
398,1 346,0
501,2 400,0
631,0 4527
794,3 493,4
1000 517,1

102



Tabla 1.3. Variacion de la viscosidad a 35 °C

Velocidad de Esfuerzo

Deformacion normal
(sh Pa
10,00 -187,9
12,59 -177,3
15,85 -162,7
19,95 -149,8
25,12 -133,5
31,62 -111,9
39,81 -94,13
50,12 -69,53
63,10 -42,28
79,43 -15,23
100,0 16,69
100,0 16,82
125,9 52,97
158,5 88,45
199,5 131,8
251,2 177,0
316,2 224.8
398,1 273,7
501,2 322,0
631,0 367,1
794,3 402,8
1000 416,0

Tabla 1.4. Variacion de la viscosidad a 45 °C
Velocidad de Esfuerzo
Deformacion normal
sh Pa

10,00 -183,3
12,59 -174,4
15,85 -168,0
19,95 -154,7
25,12 -141,3
31,62 -125,7
39,81 -106,6
50,12 -89,23
63,10 -66,29
79,43 -39,72
100,0 -11,98
100,0 -11,91
125,9 21,91
158,5 50,30
199,5 90,17
251,2 135,7




316,2 178,3
398,1 222,4
501,2 264,1
631,0 300,4
794,3 333,0
1000 351,2
Tabla 1.5. Variacion de la viscosidad a 55 °C

Velocidad de Esfuerzo

Deformacion normal
sh Pa
10,00 -157,8
12,59 -157,6
15,85 -151,5
19,96 -144,5
25,13 -136,4
31,63 -128,6
39,82 -115,7
50,13 -101,7
63,12 -86,38
79,46 -67,53
100,0 -50,53
100,0 -50,18
125,9 -27,34
158,5 -3,154
199,6 21,51
251,3 44,24
316,3 65,64
398,2 85,45
501,3 101,5
631,2 109,9
794,6 102,5
1000 50,99

Tabla 1.6. Variacion de la viscosidad a 65 °C

Velocidad de Esfuerzo

Deformacion normal
(s Pa
9,998 -216,0
12,59 -203,6
15,85 -192,5
19,95 -179,2
25,11 -167,2
31,62 -151,5
39,80 -141,4




50,11
63,08
79,41
99,98
99,98
125,9
158,5
199,5
251,1
316,2
398,0
5011
630,8
794,1
999,8

Tabla 1.7. Variacion de la viscosidad a 75 °C

Velocidad de Esfuerzo
Deformacion normal

(s (Pa)
9,998 1608
12,59 1613
15,85 1616
19,95 1618
25,11 1620
31,62 1624
39,80 1626
50,11 1630
63,08 1634
79,42 1639
99,98 1645
99,98 1638
125,9 1647
158,5 1656
199,5 1671
251,1 1685
316,2 1702
398,0 1722
501,1 1741
630,8 1753
794,2 1759
999,8 1760
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ANEXO II: TABLAS DE DATOS DE LAS RAMPAS
DE VELOCIDAD DE CARBOXIMETIL CELULOSA
1%, ULTRA ALTA VISCOSIDAD.

Tabla 11.1. Variacion de la viscosidad a 25 °C

Esfuerz_o Veloudad_gle Viscosidad Tiempo = Temperatura Esfuerzo

tangencial Deformacion Pa-s) () C) normal
(Pa) ") ( (Pa)
11,88 9,999 1,189 40,219 25,0 -103,1
14,01 12,59 1,113 85,266 25,0 -102,9
16,35 15,85 1,032 130,23 25,0 -101,6
18,93 19,95 0,9486 175,23 25,0 -98,27
21,74 25,12 0,8655 220,20 25,0 -94,64
24,83 31,62 0,7854 265,23 25,0 -91,22
28,18 39,81 0,7079 310,19 25,0 -85,19
31,62 50,11 0,6309 355,19 25,0 -79,80
35,48 63,09 0,5624 400,27 25,0 -711,77
39,65 79,42 0,4993 445,25 25,0 -62,40
44,09 99,99 0,4410 490,19 25,0 -53,44
44,05 99,99 0,4405 40,547 25,0 -55,92
48,90 125,9 0,3884 85,609 25,0 -44,23
54,10 158,5 0,3413 130,56 25,0 -31,24
58,79 199,5 0,2947 175,58 25,0 -22,38
63,50 251,2 0,2528 220,61 25,0 -10,76
69,25 316,2 0,2190 265,58 25,0 -3,593
75,88 398,1 0,1906 310,58 25,0 1,412
83,18 501,1 0,1660 355,63 25,0 -3,526
91,17 630,9 0,1445 400,58 25,0 -21,70
99,99 794,2 0,1259 445,58 25,0 -69,03
110,0 999,9 0,1100 490,59 25,0 -161,6

Tabla I1.2. Variacion de la viscosidad a 35 °C
Esfuerzo  Velocidad de . . Esfuerzo
: ..~ Viscosidad Tiempo | Temperatura

tangencial Deformacion Pa-s) () C) normal
(Pa) ) (Pas (Pa)
9,236 9,999 0,9237 40,890 35,0 -95,79
10,97 12,59 0,8717 85,828 35,0 -96,89
12,94 15,85 0,8168 130,89 35,0 -98,71
15,17 19,95 0,7604 175,80 35,0 -96,11
17,67 25,12 0,7035 220,80 35,0 -96,36
20,43 31,62 0,6462 265,83 35,0 -92,01
23,50 39,81 0,5904 310,80 35,0 -90,66
26,86 50,11 0,5360 355,83 35,0 -85,07
30,51 63,09 0,4837 400,84 35,0 -79,98
34,50 79,42 0,4344 445,80 35,0 -72,47
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99,99 -62,45
99,99 -64,75
125,9 -54,83
158,5 -42,15
199,5 -33,80
251,2 -23,79
316,2 -17,80
398,1 -11,29
501,1 -15,48
630,9 -30,48
794,2 -75,61
999,9 -161,7
Tabla 11.3. Variacién de la viscosidad a 45 °C

Velocidad de Esfuerzo

Deformacion normal
(s Pa
10,00 -27,82
12,59 -27,24
15,85 -27,67
19,95 -26,48
25,12 -25,81
31,62 -23,87
39,81 -20,30
50,12 -19,24
63,09 -16,76
79,43 -16,00
100,0 -14,30
100,0 -15,35
125,9 -12,61
158,5 -15,53
199,5 -21,92
251,2 -36,16
316,2 -64,68
398,1 -122,3
501,2 35,80
630,9 31,44
794,3 28,36
1000 25,13
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Tabla 11.4. Variacion de la viscosidad a 55 °C

Velocidad de Esfuerzo
Deformacion normal
(sh Pa
10,00 -18,08
12,59 -26,82
15,85 -33,30
19,95 -36,03
25,12 -39,10
31,63 -41,25
39,81 -42,03
50,12 -41,52
63,10 -40,54
79,44 -38,40
100,0 -36,09
100,0 -35,51
125,9 -34,01
158,5 -32,41
199,5 -32,21
251,2 -32,49
316,3 -38,12
398,1 -53,61
501,2 -81,95
631,0 -137,2
750,1 25,87
Tabla I1.5. Variacion de la viscosidad a 65 °C
Velocidad de Esfuerzo
Deformacion normal
(s (Pa)
10,00 194,9
12,59 191,8
15,85 190,2
19,95 188,9
25,12 186,6
31,62 189,4
39,81 187,7
50,12 190,1
63,10 190,0
79,43 190,7
100,0 190,5
100,0 192,7
125,9 192,5
158,5 190,7
199,5 184,8
251,2 175,8
316,2 159,2

108



398,1
501,2
631,0
750,0

Tabla 11.6. Variacion de la viscosidad a 75 °C

Velocidad de Esfuerzo
Deformacion normal
(sh Pa
9,999 -96,79
12,59 -98,36
15,85 -96,56
19,95 -93,79
25,12 -93,71
31,62 -93,51
39,80 -91,30
50,11 -88,37
63,09 -89,16
79,42 -88,17
99,99 -88,01
99,99 -89,34
125,9 -89,21
158,5 -90,93
199,5 -94,58
251,2 -99,51
316,2 -109,8
398,1 -127,7
501,1 -160,6
630,9 -221,3
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ANEXO I1l: TABLAS DE DATOS DE LAS RAMPAS
DE VELOCIDAD DE CARBOXIMETIL CELULOSA
2 %, BAJA VISCOSIDAD.

Tabla I11.1. Variacién de la viscosidad a 25 °C.

Esfuerzo  Velocidad de Viscosidad Tiempo | Temperatura Esfuerzo

tangencial Deformacion Pa-s) () C) normal
(Pa) ) ( (Pa)
0,7773 10,00 0,07771 40,250 25,0 -57,62
0,9543 12,59 0,07579 85,203 25,0 -56,24
1,196 15,85 0,07547 130,20 25,0 -57,86
1,500 19,96 0,07517 175,25 25,0 -57,94
1,879 25,12 0,07478 220,20 25,0 -57,96
2,353 31,63 0,07438 265,20 25,0 -57,04
2,944 39,82 0,07394 310,23 25,0 -56,85
3,684 50,13 0,07350 355,23 25,0 -59,54
4,608 63,11 0,07303 400,22 25,0 -60,01
5,767 79,44 0,07259 445,20 25,0 -61,54
7,208 100,0 0,07207 490,22 25,0 -64,76
7,210 100,0 0,07210 40,562 25,0 -64,20
8,994 125,9 0,07144 85,531 25,0 -67,15
11,20 158,5 0,07065 130,58 25,0 -73,57
13,92 199,6 0,06976 175,55 25,0 -79,41
17,28 251,2 0,06878 220,56 25,0 -92,37
21,41 316,3 0,06770 265,58 25,0 -112,7
26,52 398,2 0,06661 310,52 25,0 -141,9
32,85 501,3 0,06553 355,53 25,0 -195,6
40,79 631,1 0,06463 400,58 25,0 -272,4
41,99 650,1 0,06459 445,58 25,0 -286,3

Tabla I11.2. Variacion de la viscosidad a 35 °C.
Esfuerzo  Velocidad de . . . Esfuerzo
: . Viscosidad Tiempo | Temperatura

tangencial Deformacion Pa-s) () (C) normal
(Pa) (") ( (Pa)
0,5291 10,00 0,05290 40,937 35,0 -65,05
0,6647 12,59 0,05279 85,969 35,0 -69,41
0,8346 15,85 0,05266 130,95 35,0 -70,45
1,046 19,96 0,05242 176,00 35,0 -72,25
1,310 25,12 0,05213 220,97 35,0 -74,54
1,640 31,63 0,05184 265,97 35,0 -75,65
2,050 39,82 0,05149 310,98 35,0 -77,37
2,563 50,13 0,05113 355,95 35,0 -78,00
3,204 63,10 0,05078 400,95 35,0 -78,74
4,015 79,44 0,05054 445,94 35,0 -81,37
5,028 100,0 0,05027 491,00 35,0 -83,66
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100,0 -84,74
125,9 -90,76
158,5 -94,14
199,6 -104,2
251,2 -115,1
316,3 -135,3
398,2 -168,4
501,3 -218,1
631,0 -296,9
650,1 -311,8
Tabla I11.3. Variacion de la viscosidad a 45 °C.
Velocidad de Esfuerzo
Deformacion normal
(s (Pa)
10.00 -88.33
12.59 -89.22
15.85 -91.00
19.96 -92.79
25.12 -95.20
31.63 -96.75
39.82 -98.07
50.13 -97.73
63.11 -100.4
79.44 -102.6
100.0 -104.5
100.0 -104.5
125.9 -106.3
158.5 -110.5
199.6 -120.7
251.2 -130.8
316.3 -148.6
398.2 -178.5
501.3 -226.6
631.0 -305.3
650.1 -318.8
Tabla I11.4. Variacion de la viscosidad a 55 °C.
Velocidad de Esfuerzo
Deformacion normal
(s
10,00
12,59
15,85
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25,12
31,63
39,82
50,12
63,10
79,44
100,0
100,0
125,9
158,5
199,5
251,2
316,3
398,2
501,2
631,0
650,1

Tabla I11.5. Variacion de la viscosidad a 65 °C.

Velocidad de Esfuerzo
Deformacion normal
sh Pa
10,00 -1,284
12,59 -6,789
15,85 -9,579
19,95 -11,47
25,12 -13,21
31,62 -15,56
39,81 -14,48
50,12 -14,46
63,09 -12,97
79,43 -15,86
100,0 -16,01
100,0 -16,41
125,9 -18,60
158,5 -22,66
199,5 -27,63
251,2 -35,01
316,2 -48,76
398,1 -66,74
501,2 -93,78
630,9 -139,2
650,0 -144.3
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Tabla 111.6 Variacion de la viscosidad a 75 °C.

Velocidad de Esfuerzo
Deformacion normal
(sh Pa
9,997 -34,42
12,59 -36,65
15,84 -36,60
19,95 -37,76
25,11 -37,87
31,61 -37,26
39,80 -37,33
50,11 -35,81
63,12 -35,72
79,41 -36,81
99,97 -35,25
99,97 -34,92
125,9 -34,97
158,4 -37,88
199,5 -42,52
251,1 -48,94
316,1 -57,35
398,0 -72,26
501,1 -97,10
630,8 -132,3
649,8 -134,3
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ANEXO IV: TABLAS DE DATOS DE LAS RAMPAS
DE VELOCIDAD DE CARBOXIMETIL CELULOSA
1 %, BAJA VISCOSIDAD.

Tabla 1V.1. Variacion de la viscosidad a 25 °C.

Esfuerzo  Velocidad de Viscosidad Tiempo | Temperatura Esfuerzo

tangencial Deformacion Pa-s) () C) normal
(Pa) ) ( (Pa)
0,02147 10,00 2,147E-3 40,547 25,0 0,4286
0,02961 12,59 2,352E-3 85,562 25,0 0,4254
0,04151 15,85 2,619E-3 130,53 25,0 0,4273
0,05879 19,95 2,947E-3 175,56 25,0 0,4255
0,08353 25,12 3,325E-3 230,53 25,0 0,4235
0,1194 31,62 3,775E-3 285,53 25,0 0,4236
0,1703 39,81 4,279E-3 330,50 25,0 0,4228
0,2419 50,12 4,826E-3 385,56 25,0 0,4228
0,3438 63,10 5,450E-3 440,56 25,0 0,4213
0,4888 79,43 6,153E-3 485,58 25,0 0,4212
0,6956 100,0 6,956E-3 530,52 25,0 0,4195
0,6968 100,0 6,968E-3 40,594 25,0 0,4200
1,006 125,9 7,992E-3 85,625 25,0 0,4216
1,466 158,5 9,250E-3 130,59 25,0 0,4245
2,161 199,5 0,01083 175,61 25,0 0,4278
3,072 251,2 0,01223 220,58 25,0 0,4321
4,613 316,2 0,01459 265,58 25,0 0,4313
6,760 398,1 0,01698 310,59 25,0 0,4354
9,653 501,2 0,01926 355,61 25,0 0,4414
12,62 631,0 0,02000 400,63 25,0 0,4520
16,93 794,3 0,02132 445,64 25,0 0,4760
Tabla IV.2. Variacion de la viscosidad a 35 °C.
Esfuerzo  Velocidad de . . Esfuerzo
: ..~ Viscosidad Tiempo  Temperatura
tangencial Deformacion Pa-s) () (C) normal
(Pa) ) ( (Pa)

0,01766 10,00 1,766E-3 40,859 35,1 0,3946
0,02521 12,59 2,002E-3 85,844 35,0 0,3845
0,03580 15,85 2,259E-3 130,92 35,0 0,3821
0,05136 19,95 2,574E-3 175,83 35,0 0,3813
0,07349 25,12 2,926E-3 230,88 35,0 0,3804
0,1055 31,62 3,335E-3 285,83 35,0 0,3793
0,1507 39,81 3,785E-3 330,89 35,0 0,3781
0,2145 50,12 4,280E-3 385,86 35,0 0,3769
0,3033 63,10 4,807E-3 430,88 35,0 0,3770
0,4328 79,43 5,449E-3 475,86 35,0 0,3766
0,6265 100,0 6,265E-3 530,88 35,0 0,3758
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100,0 0,3760
125,9 0,3775
158,5 0,3790
199,5 0,3798
251,2 0,3801
316,2 0,3793
398,1 0,3819
501,2 0,3842
631,0 0,3961
650,0 0,3973
Tabla IV.3. Variacién de la viscosidad a 45 °C.
Velocidad de Esfuerzo

Deformacion normal

()
10,00
12,59
15,85
19,95
25,12
31,62
39,81
50,12
63,10
79,43
100,0
100,0
125,9
158,5
199,5
251,2
316,2
398,1
501,2
631,0
650,0

Esfuerzo
normal
(Pa)

Velocidad de
Deformacion
(s
10,00
12,59
15,85
19,95
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25,12
31,62
39,81
50,12
63,10
79,43
100,0
100,0
125,9
158,5
199,5
251,2
316,2
398,1
501,2
631,0
650,0

Tabla IV.5. Variacion de la viscosidad a 65 °C.

Velocidad de Esfuerzo
Deformacion normal
(s (Pa)
10,00 0,4239
12,59 0,4222
15,85 0,4214
19,95 0,4198
25,12 0,4185
31,62 0,4171
39,81 0,4169
50,12 0,4162
63,10 0,4158
79,43 0,4150
100,0 0,4151
100,0 0,4144
125,9 0,4133
158,5 0,4141
199,5 0,4147
251,2 0,4137
316,2 0,4107
398,1 0,4115
501,2 0,4147
631,0 0,4264
650,0 0,4277

116



Tabla 1V.6. Variacion de la viscosidad a 75 °C.

Velocidad de Esfuerzo
Deformacion normal
(sh Pa
10,00 0,3900
12,59 0,3887
15,85 0,3872
19,95 0,3854
25,12 0,3852
31,62 0,3857
39,81 0,3820
50,12 0,3834
63,10 0,3812
79,43 0,3786
100,0 0,3786
100,0 0,3758
125,9 0,3789
158,5 0,3804
199,5 0,3802
251,2 0,3770
316,2 0,3753
398,1 0,3772
501,2 0,3822
631,0 0,3892
650,0 0,3918
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ANEXO VI: TABLAS DE DATOS DEL ESTUDIO DE
LA TIXOTROPIA, DE LAS PRUEBAS DE
HISTERESIS.

Tabla VI.1. Ciclo de histéresis a 200 s, CMC, 2%

Velocidad de Esfuerzo
Deformacion normal
(s (Pa)
9,998 -76,66
12,59 -69,94
15,85 -65,80
19,95 -59,81
25,11 -51,58
31,62 -40,54
39,80 -27,57
50,11 -11,80
63,08 4,723
79,41 24,79
99,98 47,57
89,19 34,67
148,9 92,67
264,7 160,9
493,8 209,1
493,9 207,4
200,0 108,3
158,8 76,34
126,2 47,64
100,2 20,11
99,98 20,37
99,98 19,41
79,41 -5,005
63,08 -28,60
50,11 -47,07
39,80 -65,95
31,62 -81,89
25,11 -94,41
19,95 -105,5
15,85 -113,9
12,59 -123,4
9,998 -131,0
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Tabla VI.2. Ciclo de histéresis a 400 s, CMC, 2%

Velocidad de Esfuerzo
Deformacion normal
(sh Pa

9,999 -57,24
12,59 -51,94
15,85 -45,69
19,95 -39,54
25,12 -29,99
31,62 -18,68
39,81 -3,885
50,11 10,75
63,09 29,53
79,42 47,71
99,99 71,51
99,99 72,10
125,9 94,46
158,5 121,0
199,5 146,5
251,2 173,7
316,2 192,5
398,1 203,2
400,0 205,2
400,0 215,1
317,7 201,1
252,4 178,6
200,5 151,2
159,2 122,7
126,5 95,13
100,5 68,65
99,99 68,07
99,99 67,31
79,42 42,63
63,09 20,81
50,11 1,707
39,81 -14,86
31,62 -27,80
25,12 -42,68
19,95 -53,83
15,85 -61,55
12,59 -69,30
9,999 -68,45
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ANEXO VII: TABLAS DE DATOS DEL CASO
PRACTICO DE LA DEGRADACION DEL FLUJO
DE ENSAYO.

Tabla VI1.1. Variacién de la viscosidad a 25 °C, del 1¥ bote.

Esfuerz_o Veloudad_gle Viscosidad Tiempo = Temperatura Esfuerzo
tangencial Deformacion Pa-s) () C) normal
(Pa) ) ( (Pa)
7.395 10.00 0.7394 41.094 25.0 -72.14
8.625 12.59 0.6850 86.031 25.0 -71.46
10.07 15.85 0.6350 131.08 25.0 -66.25
11.67 19.96 0.5850 176.08 25.0 -63.42
13.48 25.12 0.5366 221.08 25.0 -60.32
15.48 31.63 0.4896 266.09 25.0 -55.18
17.69 39.82 0.4444 311.02 25.0 -53.08
20.13 50.13 0.4016 356.05 25.0 -46.87
22.80 63.11 0.3613 401.05 25.0 -41.31
25.72 79.45 0.3238 446.03 25.0 -35.47
28.88 100.0 0.2887 491.09 25.0 -28.95
28.86 100.0 0.2886 40.516 25.0 -32.70
32.32 125.9 0.2567 85.484 25.0 -23.17
36.09 158.5 0.2277 130.50 25.0 -16.65
40.20 199.6 0.2014 175.52 25.0 -14.32
44.70 251.2 0.1780 220.52 25.0 -14.47
49.61 316.3 0.1569 265.64 25.0 -18.12
55.04 398.2 0.1382 310.52 25.0 -29.56
61.14 501.3 0.1220 355.56 25.0 -61.22
68.22 631.1 0.1081 400.56 25.0 -120.6
76.85 794.5 0.09673 445.52 25.0 -233.4
87.79 1000 0.08779 490.52 25.0 -458.4
Tabla VI1.2. Variacion de la viscosidad a 25 °C, del 2° bote
Esfuerzo  Velocidad de . . Esfuerzo
: ..~ Viscosidad Tiempo | Temperatura
tangencial Deformacion Pa-s) () C) normal
(Pa) ) (Pas (Pa)
0.7561 10.00 0.07561 40.344 25.0 -43.80
0.9193 12.59 0.07302 85.329 25.0 -44.24
1.144 15.85 0.07216 130.36 25.0 -43.05
1.409 19.95 0.07061 175.34 25.0 -42.27
1.760 25.12 0.07008 220.33 25.0 -42.57
2.199 31.62 0.06953 265.34 25.0 -42.35
2.741 39.81 0.06885 310.30 25.0 -43.72
3.406 50.12 0.06797 355.33 25.0 -46.79
4.226 63.10 0.06697 400.39 25.0 -45.80
5.228 79.43 0.06582 445.30 25.0 -46.44
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100.0 -49.43
100.0 -48.92
125.9 -53.49
158.5 -60.65
199.5 -68.22
251.2 -85.51
316.2 -110.3
398.1 -153.3
501.2 -223.2
630.9 -342.5
794.3 -562.5
1000 41.31
Tabla VI11.3. Variacion de la viscosidad a 25 °C, del 3° bote
Velocidad de Esfuerzo
Deformacion normal
(s (Pa)
10.00 -69.49
12.59 -68.53
15.85 -71.26
19.95 -70.81
25.12 -70.93
31.63 -69.77
39.82 -71.86
50.12 -70.70
63.10 -73.12
79.44 -74.98
100.0 -76.78
100.0 -76.33
125.9 -78.39
158.5 -81.62
199.6 -90.41
251.2 -102.3
316.3 -122.3
398.2 -154.5
501.2 -204.9
631.0 -290.1
750.1 -386.8
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Tabla VI1.4. Variacion de la viscosidad a 25 °C, del 4° bote

Velocidad de Esfuerzo
Deformacion normal
(sh Pa
9,998 -104,4
12,59 -104,8
15,85 -106,3
19,95 -108,2
25,11 -109,4
31,62 -111,2
39,80 -112,7
50,11 -115,9
63,08 -119,1
79,42 -120,1
99,98 -122,7
99,98 -126,3
125,9 -129,5
158,5 -138,5
199,5 -146,1
251,1 -160,7
316,2 -181,8
398,0 -216,4
501,1 -269,9
630,8 -356,0
649,9 -371,0
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ANEXO V: TABLAS DE DATOS DEL ESTUDIO DE
LA TIXOTROPIA, EN LAS PRUEBAS A
VELOCIDAD DE DEFORMACION CONSTANTE
EN UNA MUESTRA DE CARBOXIMETIL
CELULOSA 1%, ULTRA ALTA VISCOSIDAD.

Tabla V.1. Velocidad de deformacién de 200 s™

Esfuerzo  Velocidad de . . . Esfuerzo
. ..~ Viscosidad Tiempo | Temperatura
tangencial Deformacion Pa:s) (s) C) normal
(Pa) ") ( (Pa)
129,0 200,0 0,6452 9,9920 25,0 76,39
128,8 200,0 0,6437 19,992 25,0 72,09
128,8 200,0 0,6438 29,992 25,0 69,93
128,7 200,0 0,6436 39,992 25,0 73,93
128,7 200,0 0,6436 49,992 25,0 69,87
128,8 200,0 0,6437 59,992 25,0 72,09
128,8 200,0 0,6439 70,008 25,0 71,61
128,8 200,0 0,6440 79,992 25,0 68,29
128,9 200,0 0,6443 89,992 25,0 67,11
128,9 200,0 0,6445 99,996 25,0 65,01
128,9 200,0 0,6445 109,99 25,0 65,54
128,9 200,0 0,6445 120,00 25,0 70,37
128,9 200,0 0,6445 129,99 25,0 68,81
128,9 200,0 0,6443 139,99 25,0 63,35
128,9 200,0 0,6444 149,99 25,0 63,66
128,9 200,0 0,6446 160,01 25,0 62,72
129,0 200,0 0,6448 170,01 25,0 65,45
129,0 200,0 0,6448 179,99 25,0 62,05
129,0 200,0 0,6450 189,99 25,0 63,54
129,0 200,0 0,6449 199,99 25,0 63,50
129,0 200,0 0,6448 210,00 25,0 57,43
129,0 200,0 0,6450 219,99 25,0 61,05
129,0 200,0 0,6451 229,99 25,0 61,89
129,1 200,0 0,6452 240,00 25,0 63,20
129,1 200,0 0,6452 249,99 25,0 61,37
129,1 200,0 0,6454 259,99 25,0 66,75
129,0 200,0 0,6451 269,99 25,0 62,19
129,0 200,0 0,6452 279,99 25,0 60,65
129,1 200,0 0,6453 289,99 25,0 58,59
129,1 200,0 0,6454 299,99 25,0 59,39
129,0 200,0 0,6450 309,99 25,0 60,01
129,0 200,0 0,6451 319,99 25,0 60,29
129,1 200,0 0,6452 330,00 25,0 60,33
129,0 200,0 0,6450 339,99 25,0 60,61
129,0 200,0 0,6449 350,00 25,0 60,51
129,1 200,0 0,6452 359,99 25,0 58,08

129,0 200,0 0,6450 369,99 25,0 60,52
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200,0
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200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

62,05
58,91
60,51
59,01
59,23
57,38
57,67
57,87
60,38
58,83
57,62
56,91
56,39
55,14
56,91
54,75
60,92
54,44
52,93
56,24
58,08
54,97
56,51
58,31
53,15
59,47
55,57
56,42
56,05
58,84
55,51
57,35
56,91
54,54
59,11
58,21
54,76
54,25
54,18
49,03
54,22
52,02
50,52
54,34
55,11
53,46
52,57
53,14
55,33
52,77
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200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
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200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

52,25
48,81
54,00
53,67
54,65
52,18
46,36
52,68
48,25
51,51
52,70
54,20
55,94
51,76
48,08
52,03
49,21
49,35
49,86
51,37
48,27
46,47
49,79
49,79
50,97
53,40
47,90
50,66
48,83
50,37
47,58
49,00
48,16
47,92
46,99
48,11
48,11
46,31
47,17
45,36
47,78
46,15
51,03
49,34
48,61
46,51
50,75
46,87
47,38
51,93
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200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

44,96
47,40
45,25
53,98
47,32
48,21
47,91
50,29
49,41
43,62
43,61
46,68
44,20
45,41
46,24
45,06
50,85
46,59
45,60
46,24
50,18
44,96
45,35
42,82
43,66
44,29
42,23
46,40
48,26
41,84
46,32
42,40
47,60
43,64
46,64
45,37
38,95
46,28
43,23
45,40
43,88
41,39
43,14
44,01
43,74
43,82
38,26
40,36
46,81
43,72



200,0
200,0
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200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
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200,0
200,0
200,0
200,0
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200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

45,85
41,56
39,74
38,52
41,82
44,55
42,46
47,86
41,08
41,17
44,21
42,98
44,17
44,77
42,32
44,98
39,60
43,22
38,28
44,36
42,88
41,93
42,57
42,24
41,29
38,11
39,44
43,11
40,92
45,71
39,67
39,94
43,01
43,59
45,49
42,31
40,29
40,14
39,65
41,97
44,18
41,99
37,99
43,79
40,10
42,49
44,37
41,63
44,33
46,47



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
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200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

43,36
41,04
41,23
40,52
46,68
41,79
42,98
41,99
38,99
39,00
43,53
41,14
45,63
42,56
36,76
41,67
39,78
40,04
41,24
38,81
40,34
43,96
42,41
42,72
41,17
43,34
41,75
41,72
45,68
41,71
44,06
42,94
41,35
42,20
38,25
42,86
42,60
38,82
41,25
44,23
43,36
42,69
43,89
40,89
38,77
42,63
44,50
40,17
41,09
41,75



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
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200,0
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200,0
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200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

37,44
41,58
37,07
38,91
39,81
41,29
38,60
40,62
42,19
38,46
38,72
45,08
39,66
41,80
43,30
41,72
42,57
41,17
42,94
40,78
39,57
38,87
40,78
41,59
44,91
39,20
38,28
40,01
38,85
42,43
41,46
43,30
40,88
40,52
43,53
42,06
41,97
41,46
41,39
39,88
4351
42,87
43,16
39,76
42,90
40,40
43,46
39,74
42,19
42,47



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
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200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

38,24
43,61
43,59
42,69
43,61
41,47
42,74
42,04
45,35
44,42
40,76
42,97
44,40
45,62
40,90
42,32
44,38
40,76
43,13
40,91
42,48
39,73
41,92
42,17
42,14
42,76
42,43
45,11
43,61
44,92
44,14
39,41
43,91
41,12
43,88
41,14
41,44
42,95
44,14
44,69
40,47
41,59
41,34
41,93
42,24
45,54
42,16
43,37
43,31
40,37



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
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200,0
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200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

41,53
45,83
46,66
43,57
43,89
45,70
44,47
44,14
41,70
42,58
43,25
42,90
42,87
44,77
38,62
38,04
44,66
42,56
43,00
43,10
45,59
44,65
42,14
43,64
40,92
42,62
42,11
45,78
44,24
41,45
48,69
45,98
45,69
45,68
48,07
43,87
45,71
46,22
47,16
46,47
44,36
43,74
49,53
44,65
47,11
46,41
44,95
46,15
48,57
44,98



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
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200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
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200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

47,28
42,44
44,82
42,27
47,57
42,74
46,63
44,79
45,95
45,67
49,65
46,25
43,19
44,51
47,54
44,41
46,53
44,99
47,71
47,40
48,64
47,07
47,99
48,89
46,37
47,04
52,77
48,92
52,86
48,25
49,48
52,09
47,60
53,06
49,14
49,38
44,54
49,59
42,93
52,96
49,97
45,63
47,21
48,11
47,79
49,64
41,99
46,77
44,66
48,30



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

51,74
51,40
48,95
49,81
50,75
50,44
51,01
51,67
48,50
49,79
47,33
52,16
51,59
53,65
53,71
52,23
49,98
49,41
52,36
54,24
52,13
54,52
53,33
48,42
51,57
49,92
52,08
51,72
54,08
52,69
51,13
51,72
49,58
52,96
56,02
55,91
54,71
51,02
50,44
49,82
51,32
55,85
51,89
54,12
56,15
53,11
51,65
57,33
52,76
52,77



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
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200,0
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200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

56,13
57,56
51,51
54,55
54,99
56,97
55,13
54,79
52,73
54,57
53,26
55,46
51,74
53,94
54,26
56,87
58,46
56,63
56,06
52,92
53,53
54,39
57,21
55,74
56,00
56,83
54,09
56,29
55,63
59,88
55,35
58,65
55,57
54,68
54,03
55,61
52,87
58,38
55,30
54,98
59,57
56,74
54,68
56,51
57,67
59,84
57,62
57,89
55,52
54,67
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200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

52,19
60,42
61,26
55,74
57,90
59,42
57,35
58,53
60,58
57,25
60,67
56,37
59,96
58,41
53,88
55,04
57,20
58,34
58,74
59,28
59,91
55,69
57,50
58,07
57,07
58,67
66,87
59,25
62,07
65,39
60,09
57,09
59,55
60,16
57,98
55,58
59,55
60,16
60,76
60,42
58,93
57,05
61,91
60,70
57,00
58,96
60,09
61,27
60,09
60,65
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200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

60,95
59,42
63,71
62,78
56,97
61,43
59,92
62,16
65,19
63,59
58,98
62,66
62,62
62,69
60,25
63,92
63,80
58,97
58,93
59,30
62,94
64,19
61,71
55,97
67,14
61,43
62,86
61,65
64,38
60,15
64,37
63,14
60,02
62,52
66,54
61,33
62,81
64,90
68,26
62,79
63,39
64,63
65,89
63,95
64,59
65,49
64,92
64,31
63,31
64,52
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67,32
62,76
66,09
63,36
68,22
67,26
64,90
67,51
67,58
64,87
65,52
63,27
66,64
62,69
65,45
62,99
63,55
61,73
61,79
64,45
63,83
67,81
65,67
65,95
68,11
67,23
67,75
65,66
65,88
67,17
65,34
63,51
68,64
67,41
62,92
63,22
67,13
66,82
69,20
66,54
67,67
65,27
64,70
66,75
71,34
68,64
67,72
68,29
67,03
64,33
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200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

64,65
67,58
65,72
71,30
68,44
69,12
68,47
72,16
69,98
72,75
73,09
69,75
72,21
65,41
73,64
69,08
68,77
72,07
66,02
68,64
70,92
73,68
68,44
72,08
71,74
71,47
72,75
71,58
72,63
69,67
74,18
69,62
71,12
73,52
70,55
71,50
69,63
72,67
71,82
69,93
70,15
75,09
70,52
72,39
72,29
73,21
71,11
72,93
74,49
73,27
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200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
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200,0
200,0
200,0
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200,0
200,0
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200,0
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74,53
73,91
76,86
73,21
75,04
73,77
69,86
74,61
74,49
73,84
73,23
75,88
73,22
75,38
73,51
73,48
76,83
73,51
75,05
78,33
71,59
76,83
74,71
73,49
78,34
79,59
71,38
78,61
78,87
74,04
75,89
74,34
75,02
76,80
73,73
77,44
76,82
78,38
75,34
77,46
78,73
74,61
76,51
78,03
77,41
80,72
79,83
77,14
75,96
78,27
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200,0

78,12
78,54
77,13
74,31
79,78
75,22
79,52
79,17
79,24
74,61
79,20
74,33
82,31
81,99
78,92
76,76
76,83
75,87
76,82
78,31
76,79
80,35
79,78
81,03
77,07
79,47
80,10
76,46
80,14
79,85
82,84
80,78
78,87
77,13
80,39
79,23
83,12
82,59
82,17
80,96
80,96
80,61
81,30
75,90
82,28
83,72
79,46
80,68
80,33
76,11
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200,0
200,0
200,0
200,0

83,07
77,63
81,58
83,09
81,01
79,17
78,30
78,57
86,21
82,90
79,44
82,82
82,54
84,03
79,77
83,98
80,67
79,46
78,89
82,23
82,84
81,27
84,34
81,31
87,96
82,52
83,44
84,04
84,27
82,48
83,96
81,23
85,48
82,79
84,60
84,26
87,30
84,87
83,98
84,58
85,51
87,33
84,24
87,32
83,11
84,88
81,28
89,17
84,31
86,71
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84,31
83,40
84,27
85,21
83,97
86,43
84,27
84,87
83,35
83,62
86,11
83,04
84,25
85,81
85,73
82,99
89,40
83,59
82,44
84,27
85,14
89,70
88,19
85,71
85,14
84,45
86,01
87,79
86,64
89,68
83,80
86,53
87,60
84,74
83,21
85,42
86,63
89,93
85,41
87,20
85,36
88,74
85,17
88,97
91,74
89,27
83,23
88,69
87,78
92,41
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200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

91,12
87,40
88,08
81,95
91,41
88,29
88,10
89,21
89,92
88,67
88,01
86,19
87,41
89,16
90,15
89,83
90,74
88,34
90,39
87,36
95,32
89,74
91,22
90,46
86,89
94,60
92,54
91,28
86,75
88,54
91,84
87,40
94,01
94,50
88,50
89,11
87,28
92,86
94,56
88,55
90,59
90,03
89,05
91,16
89,69
89,38
89,95
90,90
92,68
91,54



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

90,93
94,24
90,97
96,97
92,78
93,61
91,14
89,96
91,17
92,72
94,55
92,45
91,80
92,07
95,99
93,32
91,15
95,14
92,03
94,76
92,94
97,82
92,35
93,90
91,13
91,40
92,62
92,95
92,65
94,73
96,60
94,81
91,80
96,63
97,76
95,67
94,79
95,33
91,45
95,62
96,26
92,96
94,41
97,51
96,87
96,28
94,09
93,79
94,68
98,02



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

98,65
94,45
93,88
91,97
95,36
98,08
97,74
95,05
95,65
95,88
99,86
92,87
98,04
98,09
100,5
98,04
95,30
95,95
99,62
98,40
100,6
96,01
99,32
94,83
99,35
97,11
100,8
98,92
99,87
101,1
98,35
96,83
94,13
98,31
98,95
99,89
97,43
99,56
100,5
96,52
98,41
99,56
96,58
100,8
99,32
96,31
98,10
100,5
101,7
97,14



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

101,7
102,1
97,17
100,8
94,69
93,82
96,26
1011
99,83
97,74
97,85
99,86
102,0
98,75
101,1
97,49
96,88
102,4
100,2
100,5
99,96
99,66
98,09
95,36
98,06
100,2
99,87
101,4
95,34
97,18
101,2
99,33
96,22
99,27
99,06
101,5
98,73
97,14
1011
97,82
99,02
102,3
101,8
98,73
102,3
98,41
100,2
103,2
103,9
105,1



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

101,5
99,33
100,2
103,9
100,9
105,1
101,7
102,4
106,1
99,62
102,0
101,5
99,92
101,6
104,8
102,0
103,0
103,3
103,0
98,13
104,5
99,91
104,2
101,4
107,5
1011
105,7
103,3
104,2
99,58
107,8
102,4
103,1
106,1
103,6
103,0
103,9
103,6
102,4
105,1
103,3
105,4
101,4
100,8
109,1
102,9
104,2
104,5
105,1
110,0



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

103,0
106,4
104,6
106,1
106,7
105,7
104,2
108,8
101,2
104,0
107,2
105,8
106,0
106,6
106,6
109,1
108,2
106,6
104,2
102,4
108,6
103,3
108,2
102,7
106,7
108,4
109,7
108,7
109,4
107,6
109,1
107,5
110,3
110,0
108,5
108,1
108,1
110,1
106,0
107,5
106,9
105,4
104,5
109,3
107,2
104,2
105,1
105,0
105,2
104,5



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

105,7
106,9
108,7
107,2
106,6
106,6
105,4
109,7
100,5
108,2
108,8
107,8
108,3
110,0
105,7
109,1
108,1
107,5
106,0
109,7
110,2
107,2
106,3
108,4
109,6
110,0
105,6
105,7
105,9
107,1
108,7
106,0
109,3
105,3
105,9
107,2
108,4
105,6
108,7
108,4
109,3
111,7
106,5
106,6
106,2
107,1
112,0
109,0
108,7
109,6



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

103,8
112,1
109,9
110,5
106,6
108,6
105,0
105,7
105,1
105,6
109,5
107,2
105,9
108,3
109,6
109,5
107,4
105,2
106,3
110,7
110,4
111,3
111,9
108,9
107,4
108,6
109,2
111,3
105,9
111,3
108,6
112,0
110,1
106,2
106,5
111,3
111,0
109,6
109,2
113,7
1123
113,8
110,1
108,3
111,3
110,4
110,8
115,2
114,0
1125



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

109,2
111,2
110,6
111,8
110,7
113,4
1147
113,4
115,9
1131
112,2
108,2
107,9
112,2
113,7
112,2
108,0
113,8
112,2
114,6
112,4
109,1
111,2
111,8
1131
114,9
114,6
113,4
111,2
110,9
111,0
1155
115,5
111,9
116,7
114,4
117,0
112,4
114,0
113,9
113,7
113,3
1127
115,5
112,2
111,2
118,2
112,4
112,1
117,6



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

109,7
1127
1139
1133
1142
110,3
112,4
113,0
112,2
111,6
120,1
1171
115,2
1171
116,7
117,77
113,6
1152
115,2
1155
115,2
113,7
1131
116,4
1191
1143
116,2
1191
113,6
1155
116,7
1173
117,0
116,4
111,5
115,5
1143
118,0
1173
117,0
1152
114,0
116,4
118,8
117,6
117,3
114,0
1143
122,2
120,4



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

119,6
118,0
118,6
118,9
115,8
1131
118,9
114,4
117,8
1171
120,5
122,0
117,0
117,4
117,7
1193
121,7
116,1
1153
1217
119,2
120,2
1211
1217
121,4
118,4
123,5
119,9
119,9
115,4
120,9
118,5
121,5
118,4
119,9
1154
115,4
118,5
120,3
119,3
120,2
120,9
122,4
120,5
119,4
123,9
1181
120,3
122,0
121,7



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

123,6
120,8
120,9
123,8
125,7
120,0
123,9
1191
120,6
121,8
120,3
121,0
121,5
120,9
122,4
123,6
122,4
122,2
120,6
123,9
122,7
120,3
119,6
120,3
121,9
120,0
1191
120,9
119,6
1211
120,2
117,77
120,9
121,8
118,8
120,9
119,4
120,6
120,3
120,5
1243
123,0
119,4
1245
126,1
122,7
123,9
123,9
125,5
1242



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

126,7
1191
120,6
122,4
120,6
120,9
128,8
1235
124,9
120,6
125,5
125,2
123,7
126,1
122,4
1227
124,0
122,1
1242
122,1
120,9
124,8
1243
123,0
122,7
124,2
123,3
124,0
126,4
129,2
123,6
125,2
122,4
128,5
128,2
126,6
123,6
127,0
120,6
126,7
131,9
1251
127,0
1243
126,7
129,7
123,7
1242
127,6
126,4



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

126,4
128,4
128,8
126,3
125,5
1243
122,8
130,3
125,5
126,0
125,4
128,6
127,2
125,8
1231
126,7
126,4
126,1
128,8
131,9
127,0
126,7
124,9
129,0
1243
1255
124,9
1251
128,2
124,6
130,4
1255
127,3
124,9
129,1
126,4
126,7
127,2
127,9
123,6
128,0
124.9
127,2
1251
128,1
127,6
130,3
128,8
130,0
129,1



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

130,9
127.,8
128,7
131,2
128,1
126,0
128,1
130,8
133,6
1251
130,3
126,6
125,4
124,5
129,7
1251
129,3
125,6
130,2
130,8
126,6
124,1
123,9
129,6
126,9
126,3
128,7
129,9
125,0
126,9
127,2
131,4
128,7
129,9
125,4
127,2
131,7
129,9
135,0
127,8
129,9
131,4
133,2
128,1
132,1
129,9
128,7
133,6
134,2
133,9



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

132,6
129,6
132,3
134,9
131,1
132,6
132,9
133,6
133,2
133,3
131,4
131,7
133,5
132,3
139,6
134,2
131,1
131,7
132,9
1351
134,1
133,5
132,3
132,3
135,6
137,2
132,1
135,6
132,0
136,6
132,3
1351
1354
134,5
130,5
131,3
135,3
136,6
136,3
133,5
137,2
135,0
136,0
131,7
133,9
133,9
133,3
134,2
134,5
132,0



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

138,1
133,0
137,9
135,7
130,2
137,5
133,9
136,6
136,9
134,2
135,1
138,5
1354
132,4
136,3
138,4
136,0
136,0
136,9
139,1
139,7
133,9
137,3
133,8
133,6
133,6
135,1
136,8
138,8
137,9
137,0
136,1
135,7
137,6
129,6
140,7
137,0
135,8
138,1
136,7
138,2
134,3
136,4
139,0
134,0
135,1
140,0
134,9
136,1
137,9



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

139,7
131,2
135,5
137,0
130,0
137,2
139,5
135,8
139,1
137,9
136,2
138,3
133,1
134,3
136,5
130,7
138,9
134,9
133,1
136,2
133,5
139,8
135,9
140,2
141,1
137,1
135,9
139,6
138,4
139,3
141,1
138,6
135,0
139,8
138,3
138,4
138,9
138,9
138,0
139,9
140,5
139,8
138,6
136,8
136,5
141,4
139,9
137,8
136,2
133,8



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

137,5
138,1
138,7
1411
135,7
137,2
137,5
1421
137,5
138,5
143,6
139,1
143,0
138,7
138,7
140,6
1421
138,8
137,6
139,4
138,8
140,3
135,4
140,3
135,5
137,9
137,9
143,4
134,6
143,3
142,4
139,4
140,7
139,6
139,4
141,2
141,2
140,9
138,5
143,7
139,8
143,8
140,1
142,2
135,5
146,1
143,7
141,6
139,5
1452



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

1425
145,2
145,8
143,2
143,7
1422
141,0
143,5
142,0
145,9
143,5
139,6
1451
144,4
145,6
142,6
144.9
145,0
1441
1475
1453
1431
146,5
146,9
1453
1478
1442
1445
146,0
146,0
145,9
1445
1417
146,6
145,6
142,6
1441
147,9
1441
146,0
1451
143,5
143,6
145;7
146,0
146,6
1451
146,3
1491
1494



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

146,1
148,5
146,4
143,0
144.8
1445
140,0
148,2
145,5
147,0
1473
143,0
148,2
147,0
146,7
150,0
148,8
1448
146,8
150,0
146,7
1475
144.9
146,4
146,0
148,2
1531
154,9
149,7
1473
150,1
146,2
151,9
143,7
151,0
148,3
151,9
150,3
151,3
149,8
146,5
147,0
149,8
1443
148,0
1531
146,8
154,1
146,2
153,8



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

149,8
148,9
149,2
149,2
150,8
152,0
146,8
150,8
150,4
1541
156,6
150,5
152,6
152,3
148,1
151,9
151,8
148,0
149,8
153,9
152,3
152,3
152,7
151,4
152,0
150,3
1493
153,2
152,6
153,3
152,3
150,9
1511
153,2
153,0
150,9
154,2
1511
156,0
156,4
154,5
1511
153,6
149,9
152,7
156,4
155,4
150,6
152,7
156,7



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

151,8
151,6
153,4
151,2
157,3
1551
157,8
153,7
152,7
159,4
155,2
155,5
156,7
156,4
154,8
152,8
155,8
153,7
153,8
153,4
154,6
156,2
152,8
157,4
1611
152,8
154,9
156,2
158,9
160,2
152,9
154,7
155,3
159,0
155,0
155,6
155,9
1547
157,7
153,9
159,4
153,8
153,3
155,4
154,7
159,6
157,9
153,9
153,3
159,7



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

160,3
159,7
157,7
157,3
154,2
160,3
160,0
158,5
157,6
157,9
159,4
156,4
154,3
159,8
158,9
1611
161,9
159,1
157,7
159,3
159,2
158,9
157,7
156,8
160,7
157,2
161,9
158,4
159,8
160,5
163,0
161,8
160,3
159,0
162,1
160,8
159,3
158,8
159,4
160,6
161,5
163,6
164,6
158,2
160,3
161,0
158,9
159,1
160,7
158,5



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

165,8
164,6
162,4
158,8
160,0
160,7
164,6
164,7
160,4
161,4
161,4
161,9
163,5
165,6
160,4
162,3
164,1
160,5
161,7
166,3
164,2
164,4
165,1
157,8
163,6
167,0
163,9
163,9
160,8
163,3
161,8
161,5
165,2
166,3
160,9
166,4
166,3
165,2
164,5
160,6
160,6
163,0
162,4
167,7
167,0
162,1
167,0
163,6
160,4
164.,6



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

161,9
164,6
164,9
168,3
168,3
167,3
165,0
165,3
160,7
166,6
162,0
159,8
163,4
165,3
166,6
165,6
163,2
164,8
162,6
169,0
166,3
166,2
165,0
169,0
165,7
165,4
166,2
165,4
165,9
164,5
166,6
165,1
170,9
166,9
164,1
164,2
165,4
166,9
169,1
167,2
168,5
167,5
167,5
167,9
169,7
167,2
166,1
166,7
169,1
172,8



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

170,9
166,6
167,5
169,5
167,6
168,8
167,1
169,3
170,7
168,6
166,7
165,8
170,1
165,0
171,3
168,0
172,3
168,6
167,1
164,8
169,2
169,8
172,6
168,6
169,9
164,9
172,0
170,2
169,2
168,7
167,7
171,7
172,9
169,9
173,5
171,4
169,0
168,4
168,1
173,3
167,5
168,1
173,9
168,4
1715
172,0
177,0
169,9
168,7
169,0



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

169,6
165,8
164,2
165,1
175,5
169,3
1721
170,0
171,2
173,4
171,8
1727
168,2
173,0
171,8
169,6
170,6
174,6
171,9
171,0
175,5
171,0
169,2
170,9
173,6
168,6
169,5
168,8
171,6
1715
172,2
172,2
169,2
174,6
172,6
172,3
171,4
174,4
171,9
172,8
171,4
172,9
1731
175,9
171,6
1711
171,3
174,5
170,5
170,5



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

175,0
174,4
1747
172,9
1747
1735
173,5
1735
1747
173,2
1747
175,9
178,1
178,4
173,8
1747
173,5
1735
176,0
173,6
1721
174,2
1754
177,3
178,4
178,2
1721
1755
173,0
1743
173,9
1743
1743
175,8
173,0
174,9
176,7
175;7
177,0
172,8
176,7
175,5
175,5
175,8
173,4
175,8
177,1
173,7
180,1
176,4



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

1753
1777
176,1
1747
175,9
176,1
180,1
1753
178,9
1747
176,8
175,9
177,4
180,1
178,9
178,0
177,5
174,2
174,5
179,7
178,9
179,6
176,6
1735
172,9
177,2
180,6
176,2
178,8
179,6
1778
176,3
1747
176,0
178,1
175,2
181,9
179,7
180,3
181,2
177,9
183,4
180,6
180,9
178,5
176,7
1773
177,6
182,2
181,3



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

180,9
176,3
178,6
182,2
182,5
181,3
180,7
179,2
178,4
179,5
1777
180,5
179,8
185,2
180,4
179,0
182,0
179,3
181,4
180,8
182,6
181,7
179,6
1778
182,6
182,8
180,8
180,8
179,7
182,6
181,8
182,4
182,3
183,9
182,1
179,4
185,5
183,0
183,9
178,4
179,5
184,5
183,3
178,8
181,9
180,6
184,0
183,1
180,6
182,1



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

180,3
182,1
182,4
183,8
184,0
184,0
185,0
185,8
182,2
186,8
184,7
181,7
182,2
187,4
185,2
185,6
185,3
1841
183,5
181,4
184,4
183,0
184,7
180,4
183,5
184,5
186,9
187,9
183,5
185,4
182,9
185,1
189,9
183,9
187,2
185,2
184,5
186,1
187,2
183,3
188,2
186,9
191,5
188,5
185,0
188,8
184,0
187,6
186,4
187,1



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

187,9
186,5
183,7
184,9
187,0
186,7
190,4
1831
189,2
186,1
188,9
187,4
188,6
188,6
184,6
186,2
184,0
186,8
187,0
187,1
190,4
186,8
187,5
183,7
185,6
185,9
189,8
185,5
190,1
192,7
189,2
188,9
192,3
188,0
183,5
185,3
188,7
189,3
187,8
1914
189,3
189,6
186,1
187,2
1923
185,7
187,8
190,2
189,0
190,5



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

196,3
192,4
190,2
186,0
190,8
190,2
189,3
191,2
186,3
188,4
188,8
190,2
187,5
187,6
1911
190,6
190,9
1911
193,3
189,3
193,4
188,7
190,9
190,9
187,2
190,0
193,9
190,9
195,8
190,6
189,9
188,8
194,3
190,6
193,3
190,9
188,4
190,9
1931
193,3
191,5
188,7
191,5
194,2
195,8
191,5
191,2
192,2
192,2
190,0



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

190,9
1943
191,5
190,9
193,9
189,7
197,6
1943
191,6
194,6
195,9
189,1
191,8
197,3
194,6
191,2
190,9
193,2
197,4
193,4
195,2
194,0
195,0
193,4
195,9
191,2
194,9
197,4
197,0
195,2
192,5
196,4
190,9
194,0
193,8
194,4
196,8
196,1
196,2
198,6
191,9
197,0
194,0
195,0
1943
196,4
195,0
198,6
194,9
194,6



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

195,6
199,5
200,4
194,9
191,9
195,6
193,1
196,4
195,9
199,7
194,9
195,2
195,9
196,1
196,2
198,2
194,7
198,0
194,1
199,5
201,6
197,5
198,7
196,8
196,8
199,9
194,6
196,3
191,7
199,8
200,7
199,8
200,1
196,2
198,3
201,7
197,5
196,9
198,3
199,0
198,4
198,9
199,9
194,1
1971
198,0
196,8
200,7
201,4
198,7



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

202,0
199,5
192,2
203,3
200,5
202,0
199,6
1951
199,6
199,8
201,5
201,4
198,4
199,9
199,8
200,2
197,4
197,4
202,4
204,4
196,3
200,9
200,2
203,9
199,3
199,9
198,1
202,4
199,3
200,9
196,9
201,1
201,2
202,0
196,4
194,8
202,7
202,8
197,9
199,1
201,2
197,6
203,4
196,0
204,5
201,5
204,3
202,4
201,3
205,4



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

202,1
202,7
199,4
200,9
202,4
201,5
203,1
203,4
202,8
201,0
201,2
202,8
203,1
203,1
201,3
203,2
203,2
202,2
198,6
204,0
198,6
201,3
207,1
201,9
200,7
200,7
203,4
201,9
206,5
201,3
204,6
203,8
205,6
201,9
204,4
201,7
201,6
205,0
206,2
203,5
202,0
202,0
204,8
203,5
205,6
203,5
203,5
207,2
205,0
204,7



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

203,5
200,9
204,8
208,2
203,2
203,3
204,1
202,0
202,0
203,8
207,4
206,0
205,9
205,7
202,1
202,4
204,2
205,8
204,5
204,9
203,6
203,3
207,2
202,1
204,2
203,3
203,9
204,9
201,2
203,6
202,7
203,2
206,0
199,1
207,3
201,2
205,7
204,8
206,4
203,1
201,2
204,3
206,9
202,7
204,3
204,2
205,5
205,2
201,1
202,1



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

205,5
205,4
204,8
206,4
201,5
208,6
202,8
205,8
202,7
203,4
204,8
204,6
205,4
204,5
209,4
201,5
206,1
206,0
206,0
203,0
205,8
204,5
205,5
208,5
203,1
204,9
203,7
203,1
203,0
204,8
204,9
203,4
207,0
205,5
203,9
204,8
204,0
207,3
206,7
204,3
207,1
207,0
205,2
202,7
205,2
210,1
206,2
202,5
205,2
206,4



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

208,2
202,5
205,8
204,0
208,6
206,0
204,6
205,2
207,0
209,4
207,0
210,4
207,0
207,7
208,0
207,3
207,6
211,3
209,8
209,1
209,1
209,7
208,9
207,4
205,2
210,4
208,6
206,4
205,8
211,7
206,8
202,5
207,7
208,9
206,1
209,8
208,2
208,9
206,8
208,0
209,2
205,3
204,1
207,4
209,8
200,6
212,8
208,6
206,1
208,8



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

209,8
210,7
210,4
209,0
208,6
209,1
206,7
208,6
208,9
212,3
207,4
207,0
205,6
210,4
206,4
209,0
211,7
211,6
209,9
209,2
210,4
208,3
209,2
205,8
208,3
210,1
213,55
207,1
208,8
206,2
208,0
208,9
207,1
213,8
2119
213,2
209,2
211,4
210,5
213,4
210,1
211,7
209,3
212,5
209,5
210,4
208,9
210,1
211,0
210,7



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

213,8
211,9
208,6
208,9
212,9
212,3
209,2
210,1
212,3
2135
213,5
210,4
212,5
209,2
212,0
212,2
210,7
209,5
212,5
213,8
208,3
209,8
209,5
214,6
209,8
212,0
210,7
213,8
214,1
209,2
217,1
209,5
212,2
211,6
205,8
210,1
210,7
211,3
214,0
215,6
211,6
211,1
212,9
214,4
213,2
212,0
211,0
212,3
214,1
212,9



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

212,3
213,7
209,6
209,3
210,9
2145
213,3
2175
209,0
212,3
213,4
212,0
212,9
211,1
213,3
212,5
212,6
210,9
217,5
2135
212,6
213,6
208,7
216,9
214,0
211,2
211,9
215,2
215,5
212,2
210,9
210,0
215,8
213,6
213,3
217,0
2143
211,6
215,8
215,5
215,6
218,2
214,0
216,1
213,0
215,6
214,9
215,9
217,3
214,6



200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0
200,0

215,3
215,9
214,6
213,4
213,8
215,3
213,1
216,2
217,2
213,8
216,5
2154
214,4
212,9
213,8
216,2
211,1
214,8
216,3
216,9
212,0
211,8
218,7
215,3
215,7
216,6
216,6
2114
213,8
220,5
219,9
215,0
216,1
214,8
2148
215,4
219,4
215,4
215,1
217,4
215,1
2147
219,6
2157
218,7
220,2
2215
217,4
213,3
2157



200,0 32379 216,3
200,0 32389

Tabla V.1. Velocidad de deformacion de 200 s

Velocidad de Esfuerzo
Deformacion normal
(s Pa
399,9 145,7
399,9 137,5
399,9 135,1
399,9 133,5
399,9 133,5
399,9 134,2
399,9 132,9
399,9 133,8
399,9 1311
399,9 130,7
399,9 127,5
399,9 128,3
399,9 128,3
399,9 129,5
399,9 132,2
399,9 130,4
399,9 128,0
399,9 132,2
399,9 127,3
399,9 126,4
399,9 132,5
399,9 130,9
399,9 127,2
399,9 134,5
399,9 128,1
399,9 132,1
399,9 132,4
399,9 130,9
399,9 130,3
399,9 134,2
399,9 129,6
399,9 128,4
399,9 136,0
399,9 133,5
399,9 1311
399,9 129,2
399,9 130,5
399,9 131,7
399,9 130,6
399,9 132,7
399,9 131,4




399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

128,4
129,6
128,0
132,6
133,5
132,9
134,4
1341
132,2
135,0
135,9
132,0
136,5
135,6
134,1
132,2
129,2
132,8
134,0
131,3
133,7
132,1
130,6
128,3
130,0
132,5
134,0
133,0
132,5
133,9
133,9
134,5
129,6
136,0
135,8
133,5
129,3
135,7
131,6
128,4
1311
134,3
137,1
132,6
131,6
132,9
129,8
136,5
129,5
135,6



399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

134,7
1355
133,1
1343
129,5
133,4
138,0
1315
136,9
135,0
136,1
132,7
135,8
135,0
131,4
131,4
133,6
129,8
129,9
128,3
132,9
130,5
130,1
129,8
131,9
135,0
131,9
132,5
130,7
134,9
132,2
1343
137,8
131,8
133,9
133,6
133,9
132,3
131,2
130,8
133,8
135,7
132,3
131,7
129,9
133,5
134,4
134,7
131,3
133,2



399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

129,4
136,7
132,2
132,5
134,9
136,1
131,5
131,3
130,6
136,1
135,5
132,3
1351
134,8
136,0
132,4
133,8
135,8
134,2
131,4
131,6
137,5
133,8
135,0
135,9
137,1
130,5
134,4
131,9
136,2
137,1
130,4
135,0
136,5
139,5
134,6
137,9
133,4
136,4
134,9
133,0
136,6
130,8
134,2
131,5
133,6
132,7
136,0
132,9
136,9



399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

130,5
134,7
136,3
135,9
134,2
135,9
136,0
135,9
139,0
137,1
133,8
135,0
136,2
139,8
138,4
132,3
135,3
134,9
138,3
138,9
134,0
137,1
1419
136,4
138,2
133,7
137,3
136,1
134,9
133,3
134,9
134,8
137,3
137,6
137,0
136,7
136,7
141,6
140,1
140,6
136,6
139,8
137,3
138,5
142,7
138,4
136,0
133,3
137,5
137,6



399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

138,2
137,2
138,1
133,6
139,9
137,8
137,5
135,7
1411
137,1
137,5
1355
136,6
136,9
137,2
137,5
137,5
138,4
137,8
134,5
139,7
1411
1421
139,6
136,3
139,9
139,9
138,0
140,8
139,9
141,8
137,8
138,9
141,7
135,3
141,7
1425
139,9
136,8
139,3
140,1
135,8
139,9
138,7
139,9
139,6
140,1
139,2
139,8
138,9



399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

140,5
140,8
140,5
139,2
140,4
141,0
140,4
142,5
139,6
140,7
141,3
1422
1440
139,5
1425
144,0
143,7
140,7
143,9
139,5
138,8
137,9
141,0
140,0
139,1
139,7
145,5
139,1
140,6
139,7
1425
140,6
140,6
141,0
142,7
1421
139,1
138,8
141,8
143,3
137,3
137,3
136,5
137,2
138,8
138,4
142,4
139,6
139,6
139,6



399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

142,7
141,8
136,5
140,2
140,5
140,5
138,9
140,8
138,6
140,0
138,3
140,8
138,6
140,2
140,3
143,2
1417
142,6
142,2
1435
143,8
138,9
141,0
140,4
140,7
142,5
141,9
1427
145,8
148,9
1446
1455
1473
141,8
141,8
143,0
1446
146,4
146,6
142,8
1442
142,2
150,3
144.8
1442
143,6
145,7
148,8
143,8
1433



399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

147.8
143,5
146,9
147.,8
148,7
146,6
145,0
145,0
140,8
149,2
146,5
1441
141,4
143,0
1441
148,0
142,2
1441
147,4
145,6
1451
148,3
139,5
143,8
144.9
1477
145,8
145,8
1440
146,3
145,5
146,1
148,3
145,7
145,5
1443
1440
143,7
1451
146,3
143,0
146,0
143,3
1417
145,4
146,3
140,2
143,9
142,4
139,6



399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

143,9
1442
143,9
145,0
146,6
143,8
1454
1447
146,5
1448
146,8
1417
1441
1453
146,5
1422
145,6
1447
143,5
1447
1443
144,0
1431
141,2
1447
141,9
141,8
1446
143,0
147,0
142,8
141,2
145,5
146,4
140,9
1440
1442
1425
146,7
1454
145,2
142,4
142,6
141,2
1415
142,8
139,4
143,0
1427
1426



399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

143,5
143,9
140,5
138,9
143,2
1448
142,6
140,5
1411
140,5
142,9
143,7
1425
1453
140,7
1422
142,6
141,0
141,9
143,8
140,7
145,0
146,2
1441
140,7
140,6
141,4
138,9
142,2
139,2
141,0
1422
141,9
141,0
1425
141,0
139,4
139,4
137,3
140,0
137,6
139,6
137,3
139,4
142,4
141,2
134,6
137,0
138,7
1418



399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

141,8
139,4
139,1
1411
138,4
137,5
138,2
140,3
139,7
139,1
138,8
137,2
141,2
139,7
137,6
138,2
137,8
139,4
140,3
136,9
140,8
138,4
138,1
137,2
140,6
136,3
139,9
1421
137,6
141,4
142,7
140,5
137,3
140,5
139,0
137,6
141,2
139,6
137,6
134,5
139,1
137,5
136,4
140,2
136,9
132,9
137,6
135,6
137,8
138,8



399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

136,3
131,7
137,8
134,9
134,5
136,6
134,2
134,8
136,6
135,4
132,9
132,7
1341
136,0
133,9
133,0
130,8
131,4
129,3
1353
134,7
136,0
132,1
128,1
131,7
129,6
130,5
1277
129,9
126,6
130,5
130,9
129,0
125,9
129,0
128,1
129,9
131,4
124,1
126,5
126,8
126,3
124,4
126,3
1223
127,2
1227
126,2
121,4
1245



399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
400,0
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

1245
1193
1241
1251
123,3
126,3
122,2
122,9
122,6
1193
119,6
119,9
117,8
118,3
119,9
119,9
118,6
115,0
116,5
118,9
1153
1135
111,4
112,9
111,7
108,3
106,8
107,9
100,4
98,29
93,65
91,57
17,47
-15,59
-22,91
-26,23
-25,61
-31,32
-29,79
-31,70
-33,15
-31,96
-35,04
-34,75
-42,94
-39,60
-38,05
-41,70
-37,45
-33,84



399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

-38,22
-40,49
-41,72
-41,11
-41,19
-40,85
-41,15
-36,55
-38,77
-41,48
-36,34
-34,75
-39,31
-39,05
-38,37
-32,64
-34,12
-32,90
-37,76
-33,22
-37,24
-33,52
-32,68
-35,36
-32,31
-36,92
-35,96
-31,06
-33,53
-35,29
-32,66
-38,68
-32,96
-37,20
-36,89
-34,69
-33,77
-38,37
-35,03
-33,21
-35,61
-37,16
-41,71
-37,46
-38,92
-35,07
-39,55
-33,21
-36,83
-42,06



399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

-37,70
-38,04
-42,57
-38,95
-36,78
-38,24
-40,44
-37,70
-37,96
-41,32
-39,22
-39,49
-36,41
-42,23
-40,46
-41,23
-36,76
-39,80
-41,62
-39,41
-43,40
-41,01
-42,84
-41,05
-38,55
-38,77
-38,50
-41,27
-40,97
-41,17
-44,90
-38,81
-45,50
-39,38
-42,79
-43,97
-47,02
-41,54
-43,64
-41,81
-43,94
-41,54
-39,75
-43,03
-43,63
-43,33
-40,86
-42,39
-43,95
-41,82



399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

-40,54
-41,77
-42,64
-45,15
-47,88
-46,62
-46,32
-43,63
-46,93
-46,24
-46,32
-44,72
-46,89
-42,63
-45,03
-45,02
-48,09
-43,47
-44,49
-45,02
-45,97
-45,96
-48,67
-49,96
-48,40
-45,40
-47,14
-48,69
-43,16
-48,70
-44,71
-44,10
-46,88
-49,91
-45,62
-45,01
-46,57
-43,79
-42,35
-49,27
-45,88
-42,84
-47,74
-50,17
-44,69
-45,69
-48,95
-47,24
-45,90
-47,12



399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

-48,87
-44,38
-48,60
-47,42
-50,45
-44,98
-47,41
-45,89
-46,50
-48,63
-50,49
-47,72
-48,89
-52,62
-50,44
-45,89
-49,89
-50,67
-49,52
-47,81
-47,14
-48,81
-47,98
-53,17
-50,77
-50,92
-43,70
-44,60
-44.,60
-48,89
-49,20
-48,24
-47,94
-50,08
-51,90
-47,07
-49,07
-50,85
-50,03
-48,84
-52,45
-53,44
-48,22
-51,27
-51,16
-46,09
-48,76
-51,26
-48,49
-50,31



399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

-46,93
-51,25
-52,47
-53,61
-49,13
-49,69
-50,90
-54,28
-55,36
-49,08
-49,72
-50,01
-53,97
-52,10
-50,01
-51,52
-50,30
-51,49
-52,74
-50,90
-51,15
-52,76
-53,26
-53,56
-51,17
-47,48
-52,42
-50,82
-50,81
-50,59
-49,89
-52,02
-53,88
-50,54
-52,09
-55,13
-51,14
-54,25
-54,55
-51,39
-52,65
-56,29
-51,69
-49,34
-47,74
-48,30
-53,16
-47,80
-52,01
-53,19



399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

-50,12
-51,95
-54,47
-52,65
-46,52
-53,56
-53,51
-50,74
-52,28
-51,34
-53,16
-52,88
-51,32
-53,19
-51,62
-54,96
-56,78
-54,57
-51,00
-49,52
-53,09
-48,57
-48,82
-52,13
-48,55
-54,10
-51,01
-50,75
-51,27
-50,92
-51,35
-55,52
-53,70
-52,82
-51,89
-51,25
-51,59
-49,15
-52,50
-55,79
-50,92
-52,22
-47,84
-52,71
-52,44
-55,21
-52,35
-53,52
-53,93
-53,36



399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

-53,02
-55,44
-54,26
-53,91
-55,17
-54,26
-49,70
-57,25
-52,38
-55,71
-53,58
-56,28
-52,63
-56,62
-51,78
-50,86
-54,16
-58,16
-60,24
-53,81
-55,03
-50,47
-54,15
-57,26
-54,18
-50,87
-55,16
-55,99
-51,43
-53,77
-55,29
-53,20
-55,65
-55,99
-54,47
-52,46
-52,56
-56,81
-53,77
-52,24
-55,63
-55,54
-51,97
-54,10
-48,84
-57,77
-51,65
-54,08
-54,60
-55,51



399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

-54,97
-55,58
-56,49
-55,20
-54,91
-57,04
-58,60
-57,00
-60,94
-57,98
-55,81
-54,28
-57,69
-57,91
-52,48
-50,68
-57,03
-54,63
-54,32
-56,48
-56,06
-56,40
-55,55
-56,31
-53,65
-54,86
-55,43
-54,25
-52,42
-55,19
-54,87
-56,73
-53,61
-57,25
-58,78
-54,28
-59,14
-55,49
-58,79
-54,49
-53,59
-56,61
-55,13
-53,02
-55,72
-59,67
-58,18
-56,43
-51,45
-54,14



399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

-53,87
-55,47
-54,51
-55,42
-51,42
-56,37
-55,37
-55,36
-53,62
-57,25
-53,50
-54,43
-52,96
-59,37
-54,77
-56,66
-51,48
-56,57
-52,54
-59,65
-54,17
-58,08
-57,17
-55,37
-55,68
-58,98
-54,71
-52,89
-52,05
-55,92
-55,01
-53,17
-55,61
-58,33
-56,58
-53,77
-55,27
-54,36
-55,61
-54,70
-54,92
-58,36
-57,14
-57,10
-59,23
-55,20
-54,35
-55,91
-54,65
-57,43



399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

-54,65
-53,68
-57,45
-58,01
-58,87
-56,52
-52,79
-58,23
-55,86
-53,68
-60,98
-53,39
-55,54
-57,70
-58,26
-57,92
-58,26
-54,56
-54,03
-57,63
-59,45
-58,49
-54,62
-58,53
-57,35
-56,93
-57,38
-57,67
-57,59
-53,94
-53,45
-54,84
-58,22
-56,36
-58,44
-54,22
-53,08
-57,30
-57,59
-56,90
-54,50
-53,90
-53,86
-57,23
-60,61
-56,65
-59,15
-55,43
-53,26
-50,53



399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

-56,32
-56,92
-55,48
-57,29
-56,92
-53,60
-55,13
-55,08
-55,61
-57,25
-56,85
-58,47
-58,17
-54,45
-56,87
-55,05
-57,16
-60,51
-53,81
-59,86
-58,44
-59,05
-55,36
-57,22
-56,83
-55,00
-53,54
-54,99
-57,50
-58,09
-58,39
-56,23
-58,66
-55,27
-58,27
-59,51
-56,47
-59,57
-58,33
-57,15
-56,19
-58,58
-58,58
-58,03
-59,82
-59,77
-56,16
-58,01
-57,10
-60,75



399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9
399,9

-55,88
-59,18
-59,81
-58,60
-60,11
-57,75
-59,81
-57,37
-62,87
-58,61
-57,34
-57,05
-56,71
-57,91
-60,34
-62,28
-59,76
-59,75
-60,92
-59,17
-58,79
-57,99
-59,74
-57,29
-59,83
-58,85
-55,81
-57,34
-60,38
-57,62
-59,38
-60,95
-60,90
-58,85
-53,67
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