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Introducere
Scopul central al proiectului este investigarea, analiza si modelarea influentei suprafetelor
structurate asupra caracterizarii reologiei fluidelor complexe in teste reometrice.

In cadrul primei etape s-au stabilit fluidele de lucru si micro-geometriile ce urmeaza sa fie
folosite 1n investigatiile experimentalel. De asemenea, in prima etapd s-a definitivat structura
platformei experimentale pentru studiul curgerii fluidelor in micro-canale cu suprafete structurate.

Obiectivele celei de-a II-a etape au fost urmatoarele:

1. Stabilirea procedurii de testare a fluidelor complexe in prezenta suprafetelor structurate,
2. Studiul si modelarea curgerii fluidelor complexe in vecinatatea suprafetelor structurate,
cu urmatoarele activitati principale:
a) Masuratori si caracterizari reologice ale fluidelor complexe; prezentarea rezultatelor la
Conferinta Anuala a Societatii Europene de Reologie (AERC 2014) si la Conferinta Anuala a
Societatii Britanice de Reologie (BSR 2014);
b) Stabilirea si testarea geometriilor optime structurate; analiza CFD a geometriilor
structurate.
Aceste activitati au fost completate de achizitia si testarea noului sistem de achizitie si prelucrare a
imaginilor video asociate sistemului micro-PIV existent?.

Activitatea depusa s-a concretizat prin publicarea in acest an a 3 lucrari ISI si a unei carti
(aflata in proces de tiparire), rezultate stiitifice care depasesc obiectivele stabilite initial pentru a fi
livrate 1n aceasta etapa (1 Lucrare publicat3, 1 Lucrarea naintata spre publicare, 1 Carte publicata).

Din puctul nostru de vedere, principalul rezultat al acestei etape este confirmarea si validarea
de catre comunitatea stiintifica internationala a “ideii” ce std la baza prezentului proiect: folosirea
reometriei in prezenta suprafetelor cu micro-structuri controlate ca metoda si procedurd pentru
caracterizarea comportamentului reologic al fluidelor in vecinatatea peretilor solizi.

In acest Raport sintetic aferent etapei a II-a se vor puncta citeva probleme tratate in lucririle
publicate (cu precadere in lucrarea din JNNFM), cu referiri si completari la rezultatele intermediare
inca nepublicate, aflate 1n stadiul de analiza si interpretare. Raportul se va incheia cu concluzii si
prezentarea obiectivelor anului viitor.

1. Caracterizarea reologica a fluidelor de lucru (obiectiv 1/activitatea 1.1)

In etapa precedenti s-au stabilit si s-au caracterizat fluidele de lucru. Dintre acestea o atentie
speciala a fost data uleiului de motor 10W50 (proba USA0.251) aditivat cu poli-izobutilena cu masa
molecularda My, = 0.5 mil (proba PIB-M0.5-11).

Masuratorile efectuate (la 10 °C si 20 °C) au confirmat rezultatele precedente: viscozitatea
nominala a uleiului este de 0.4 Pas la 10 °C si 0.275 Pas la 20 °C (fluidul fiind newtonian), iar solutia
PIB are coeficientii de viscozitate 1, de 1.55 Pas la 10 °C si 0.9 Pas la 20 °C (fluidul fiind slab elastic,
avand un comportament de tip Boger?). In Fig. 1 se prezinti caracteristicile reologice pentru solutia
PIB in testul de oscilatie. Se observa dependenta masuratorilor atat de calitatea placii inferioare a

1 Balan C. et al. Reometria fluidelor complexe in prezenta suprafetelor structurate, Raport etapa I, decembrie 2013
2. Planul de realizare a proiectului - etapa 2014 (unicd), anexa IV la contractul de finantare
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reometrului, cat si de valoarea distantei dintre placi (pentru detalii referitoare la testele experimentale
si la influenta suprafetelor structurate asupra masuratorilor se recomanda consultarea lucrarii
publicate®).
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Fig. 1. Dependenta viscozitatii complexe (a) si a modulelor dinamice (b) de distanta dintre placi si de calitatea
placii inferioare (PN - placa originala a reometrului, Si-p/ate placa perfect neteda din siliciu). Testele s-au
realizat cu amplitudinea constantd de 0.1[-] si frecventa de oscilatie variabila (geometrie placa-placa, diametrul
placii fiind de 50 mm, distanta dintre placi de 140 um si 180 um). Pentru referinta se prezinta si testele efectuate
cu geometria con-placa (CP, diametrul conului de 50 mm, unghiul de 1°). Uleiul de baza al solutiei PIB are la
temperatura de testare (20 °C) un comportament newtonian cu viscozitatea de 0.275 Pas.

Acest comportament reologic In miscarea de forfecare era cunoscut calitativ din investigatiile
precedente. In acestd etapi fluidele au fost caracterizate si in miscarea extensionald uni-axiald, cu
ajutorul reometrului specializat CaBER¢?, v. Fig. 2. Testele au fost efectuate In Laboratorul de Reologie
al Companiei FRESENIUS-Kabi de catre drd. Mihaela Turcanu, membra a grupului REOROM.

Rezultatele obtinute evidentiaza influenta remarcabilad a polimerului in miscarea extensionalg,
deci vor aparea modificari semnificative ale spectrului curgerii solutiei de polimeri fata de spectrul
newtonian in miscari pronuntat (dominant) elongationale, v. Fig. 3 si Fig. 4. Acest lucru este de
asteptat la fluidele slab aditivate cu viscozitate mica (asa cum este solutia testata PIB), in care
elasticitatea nu se face simtita pregnant in miscari dominant de forfecare (vezi Fig. 1.b. unde modulul
elastic G' nu are valori mari, timpul de relaxare masurat fiind mult mai mic decat unitatea). Urmeaza
ca pe baza rezultatelor obtinute in miscarea uni-axiala sa se calculeze valorile corespunzatoare ale
viscozitatii extensionale (a carei variatie este de asteptat sa fie ne-monotond). Asa cum se observa,
viscozitatea de forfecare (v. Fig. 1.a) are un slab caracter shear thinning, semnificativ numai pentru
viteze de forfecare mai mari de 10 s

Avand 1n vedere importanta deosebitd pentru studiul nostru a caracterizarii reologice corecte
si complete a fluidelor slab aditivate cu polimeri (reprezentate aici de solutia PIB), corelarea celor

? Broboana D., Tanase N.O., Balan C. (2014) /nfluence of patterned surface in the rheometry of simple and complex fluids, ].
Non-Newtonian Fluid Mech., http://dx.doi.org/10.1016/j.jnnfm.2014.10.006

4 McKinley G.H. et al. (1999) Extensional rheometry of polymeric fluids and the uniaxial elongation of viscoelastic filaments,
Plenary Paper Presented at 15th Annual Meeting of the International Polymer Processmg Society;

(prezentarea dlsp021t1vulu1 sia procedurllor experimentale).
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doua viscozitati intr-un unic model reologic se constituie ca un obiectiv al etapei viitoare a proiectului.
Se preconizeaza ca o parte din experimente sa fie refacute, avand in vedere o posibila contaminare in
timp a fluidelor testate (cu precadere a solutiei de polimeri), dar si temperaturile diferite folosite in
testele de forfecare si de extensie (In acest ultim caz temperatura de testare nefiind controlabils, ci

doar masurabild).

Newtonian filament

Fig. 2. Reometrul CaBER bazat pe miscarea extensionald uni-axiala cu suprafata libera. Lichidul este pozitionat
intre doua placi aflate initial la distanta de 1 mm; la momentul £ = 0 placa superioara se va deplasa cu viteza
constanta pana la o distanta prestabilita. Lichidul va dezvolta intre cele doua placi un filament al carui diametru
se madsoara in timp printr-un sistem optic performant?, v. Fig. 3 si Fig. 4.
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Fig. 3. Variatia in timp a diametrului filamentului fluid in planul median pentru uleiul newtonian (solvent) si
solutia solvent + PIB (fluidul viscoelastic). Diferenta este evidenta si semnificativa intre cele doua probe atat
cantitativ, cat si calitativ. Valorile sunt masurate pe baza vizualizarilor prezentate in Fig. 4.

Time 0ms 50 ms 75 ms 100 ms 500 ms

4 | Responsabil: Prof. C. Bilan ttelie foln



PN-II-ID-PCE-2012-4-0245 Etapa 2- 2014

DO

OIL

PIB

Fig. 4. Vizualizarea filamentului pentru cele doua probe la diferite intervale de timp. Filamentul newtonian se
rupe la £< 100 ms, cel viscoelastic se pastreaza si pentru £> 500 ms. Datele cantitative sunt prezentate in Fig. 3.

2. Stabilirea si testarea geometriilor optime structurate; analiza CFD a geometriilor structurate
(obiectiv 2/activitatile 2.1 si 2.2)

In urma studiilor prezentate in Raportul! precedent, testele reologice din aceasti etapa s-au
realizat pentru doua familii de microstructuri: (i) micro-cilindrii (dimensiunea nominala de 10 pum), si
(ii) micro-canale (dimensiunea nominalda de 300 um), v. Fig. 5. Se preconizeaza ca aceste tipuri de
suprafete structurate sa se foloseasca si in investigatiile viitoare din acest proiect.

Modelarea curgerii rotationale In geometria placa - placa, in care placa inferioara fixa este
prevazuta cu micro-canale, a pus in evidenta existenta micro-vartejurilor (curgerilor secundare) in
micro-canale, Fig. 6 si Fig. 7, ceea ce induce asa numitul fenomen de hidrofobicitate dinamica.

Hidrofobicitatea unei suprafete> fata de un lichid stabil chimic este de regula definita in relatie
cu unghiul de contact static al unei picaturii pe suprafata respectiva: daca unghiul de contact este mai
mare de 90° suprafata este hidrofobd, fenomenul fiind accentuat cu cat unghiul de contact este mai
apropiat de 180¢. Definim conceptul de hidrofobicitate dinamica ca reducerea efortului de frecare la
peretele solid, fenomen indus de prezenta micro-structurilor peretelui, v. Fig. 8.

In acest caz, viscozitatea misurati pentru plici structurate va avea valori mai mici decat
viscozitatea masurata in cazul placilor netede, v. Fig. 9., marimea care descrie cantitativ acest fenomen

fiind lungimea b*, b* = (@ - )h , unde o este efortul de frecare la perete In cazul geometriei

S

netede si g5 efortul masurat in cazul geometriei structurate, h fiind distanta dintre placi, v. Fig. 8.

5Zhao X.D., Xu G.Q., Liu X.Y. (2012) Superhydrophobic surfaces: beyond lotus effect, DOl 10.1007/978-1-4614-5372-7_9
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Fig. 5. Suprafetele structurate folosite in experimente: a) suprafata din silicon cu micro-cilindri uniform
distribuiti (realizata la IMT Bucharest), b) placa metalica prevazuta cu micro-canale paralele (realizata la TU
Darmstadt). Suprafetele structurate se monteaza pe placa inferioara a reometrului (fixa), placa superioara
(mobila) fiind neteda (c).

oy v

Fig. 6. Distributia efortului de tangential pentru un fluid newtonian (valorile descresc de la rosu la albastru):
a) placa superioara mobila, b) planul median (distanta dintre placi: = 100 pm, viteza de deformatie aparenta:
y =1s1,n,=1.06Pas).
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Catreau (n=-1)

Fig. 7. Reprezentarea curgerii secundare in micro-canale pentru fluidul newtonian si fluidele Carreau (cu valori
diferite ale coeficientului n). Viteza de deformatie aparentd este y = 1 s1,
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Fig. 8. Miscarea cu forfecare simpla in vecinatatea suprafetei netede si structurate.

Masuratorile din Fig. 9 dovedesc capacitatea suprafetelor micro-structurate de a induce
fenomenul de hidrofobicitate dinamica la perete (definit uneori ca alunecare aparenta a fluidului la
suprafata solida). Modelarea CFD a curgerii asociate a dat rezultate foarte bune, in conformitate cu
masuratorile experimentale, v. Fig. 10. Studiul complet este prezentat in lucrarea publicata de autori in
JNNFM3,

Rezultatele acestei etape sunt de importanta majora pentru proiect si confirma ipoteza initiala
pe care prezenta cercetare exploratorie se bazeaza: suprafetele micro-structurate se pot folosi pentru
controlul si modificare comportamentului fluid in vecinatatea suprafetelor solide, inclusiv prin
inducerea fenomenului de hidrofobicitate dinamica (alunecare aparenta).
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Figure 9. Influenta distantei dintre placi si a micro-structurilor placii inferioare in masurarea viscozitatii fluidului
newtonian si a solutiei de polimer (geometrie placi-placi, viteza de deformatie aparentd y = 50 s™1).

2D axial-symmetric solution for infinite plate

1,0
end effect
PATTERNED EFFECT
0,9+
gap effect gap effect
0,8 4 I

g
NG 0,74 ;
1 [ Y Experimental PIB-solution

Normal plate - PN: X
0,6 ] Channels plate: Bl

2D axial-symmetric: —&—
Analytic gap correction: —y—

0,5 - ) 3D channels solution: —&—
3D channels solution: —4—
| (+ gap correction)
0,4 ! | ! | ! | ! | ! | ! :
0 20 40 60 80 100 120

Gap [um]

Fig. 10. Viscozitatea relativa n,, /1, pentru h < 100 pm: comparatie intre model (solutii analitice si numerice) si

experiment (valoarea 1, corespunde la distanta h = 200 um unde n,,,/no = 1).

Studii experimentale propuse pentru etapa viitoare

Analiza influentei suprafetelor structurate asupra curgerii fluidelor simple si complexe va

continua in etapa a 3-a a proiectului prin efectuarea a 4 studii experimentale; configuratiile folosite

vor fi urmatoarele:

1.

w

Microgeometri cu pereti structurati (miscari Poiseuille controlate si investigate cu sistemul
micro-PIV);

Miscari rotationale intre placi si cilindri cu suprafete structurate (reometrie);

Impactul jetului pe suprafete structurate si studiul fenomenului de vortex ring, v. Fig. 11.
Curgerea in vecinatatea suprafetelor structurate imersate, v. Fig. 12.

-
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Fig. 11 Impactul unui micro-jet pe o suprafata neteda si formarea structurilor vortex ring Se preconizeaza
extinderea studiilor pe suprafete micro-structurate.

Fig. 12 Curgerea cu suprafata libera in jurul corpurilor imersate: comparatie intre spectrele curgerii
corespunzatoare suprafetelor netede si structurate. Investigatiile se vor focaliza pe zona din vecinatatea
punctului de desprindere.

B 7
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De asemenea, studiile experimentale se vor concentra si asupra materialelor folosite pentru
acoperirea suprafetelor micro-structurate. Se doreste folosirea unor materiale ceramice (PDC), in
vederea extinderii aplicatiilor la temperaturi inalte si presiuni extreme®.

Concluzii

Obiectivul central al acestei etape, validarea capacitatii suprafetelor micro-structurate de a
induce fenomenul de hidrofobicitate dinamica, a fost indeplinit. Confirmarea calitatii activitatii depuse
este publicare unui articol de referinta in JNNFM3.

In afara studiilor experimentale mentionate in paragraful anterior si continuarea dezvoltirii
aplicatiilor In reometrie, in etapa urmatoare un obiectiv central este formularea relatiei constitutive
pentru modelarea comportamentului reologic al fluidelor simple si complexe in vecinatatea peretilor
micro-structurati.

fn atingerea acestui obiectiv ambitios se preconizeazi trei directii de studiu:

a) Cercetare bibliografica extinsa si realizarea unor contacte directe cu cercetdtori externi a caror
realizdri in domeniu sunt recunoscute pe plan mondial;

b) Analiza §i sintetizarea rezultatelor experimentale obtinute pentru diferite configuratii ale
curgerii;

¢) Formularea modelului teoretic, compatibil cu un mediu de lucru (cod) numeric existent:
Mathematica, respectiv Fluent.

27. Noiembrie. 2014 Director de proiect,

i e

Prof. Corneliu Balan

6 Ionescu E,, Balan C., Kleebe H-J.,, Mueller M., Guillon O., Schliephake D., Heilmaier M., Riedel R., High-temperature creep
behavior of SiOC glass-ceramics: Influence of network carbon versus segregated carbon, ]. Am. Ceram. Soc., 1-8 (2014), DOI:
10.1111/jace.13206
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