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TU KHOA kinh cau chat long tir mot loat cac hinh anh tuan tu chup
duoc bang kinh hién vi dién tir. Trong nghién cau nay ching
D6 nhot trirot: t61 da st dung polyethylene oxide (PEOQ15) dé do thir nghiém
o véi thiét bi do do nhét dan thiét ké. Két qua cho thay thiét bi
DO nhO‘t dan, R , ~ e L. 2 A o ae , R ~
) o do do nhét dan thiet ke co the md ta dinh tinh qua trinh dan
Mdy do dg nhot dan; va u6e luong duge do nhét dan cua polyme.
PEO.

ABSTRACT

A capillary breakup extensional rheometer (CaBER) is a
device designed to measure the extensional viscosity of
polymers based on the principles of a CaBER. The design
incorporates readily available components such as a quick-
acting push-pull coil and an electronic microscope. The
ImageJ software is used to collect data on the changes in the
diameter of a liquid droplet from a series of sequentially
captured images obtained using the electronic microscope. In
this study, the authors utilized polyethylene oxide (PEO15)
as a test material for measurements with the designed
extensional viscosity measuring device. The results
demonstrated that the designed extensional viscosity
measuring device could qualitatively describe the extensional
process and estimate the extensional viscosity of the
polymer.
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1. GIGI THIEU CHUNG

Dic tinh luu bién dan 1a mot thanh phan quan
trong cua chat long dan hoi nhét trong nhidu quy
trinh c¢éng nghiép. Mot sb loai polyme cho thay
su khac biét vé luu bién truot khdng nhiéu nhung
lai cho thay su khac biét 16n vé luu bién dan. Do
nhét dan 12 mot dic tinh noi tai va khong thé do
duoc bang céc thiét bi do luu bién truot nhu may
do luu bién truot (Shear Rheometer) hoic may do
dé nhot truot (Shear Viscomester). So véi cac
thiét bi do do nhét truot da co tir 1au thi cac thiét
bi do do nhét dan 1a twong d6i mai va dit tién.
Céac loai may do luu bién dan, chiang han nhu

CaBER  (Capillary = Breakup  Extensional
Rheometer), FISER  (Filament  Stretching
Extensional Rheometer), SLR (Spin Line

Rheometer) va DoS (Dripping-onto-Substrate)
(Thermo Fisher Scientific, 2003; Yesilata, Clasen
and McKinley, 2006; Dealy and Wang, 2013;
Dinic, Jimenez and Sharma, 2017) theo d&i su
that lai cia cac soi chat long dén theo thoi gian,
tir d6 s& tinh toan dugc céc thong sé luu bién dan
nhu do nhét dén, thoi gian phuc hdi va téc do
bién dang (Anna and McKinley, 2001). Hién nay,
da c6 rat nhiéu cdng trinh nghién ciu vé do nhat
ddn cua cac polyme thién nhién va cac loai chat
long co tinh dan hdi nhét va cac cdng trinh nay
déu khang dinh rang do nhét dan Ién hon rat
nhiéu lan d6 nhét truot (Ferguson, Walters and
Wolff, 1990; Chen and Lolivret, 2011; Chesterton
et al.,, 2011). Boni et al. (2016) da sir dung
CaBER khi khao sat do nhét dan cua dich nhay
tiét ra tir c4 mat da (hag fish) dé giai thich co ché
tu bao vé cua loai ca nay trudc cac loai ca lon
khac (Boni et al., 2016). Anna (2000) va
McKinley et al. (2008) di st dung FiSER dé xéac
dinh mot cach dinh lugng anh huong cta ung
suit trudc (pre-shear) dbi voi hanh vi dan cia mot
loat polystyrene. Két qua cho thiy, do nhét dén

Ién hon rat nhiéu 1an so v&i do nhot truot cua nd
(Anna and McKinley, 2001). B6 nhét dan cua
mot sé loai polyme nhu polyethylene oxide
(PEO) va surfactant cling dugc nghién cuu vi su
ung dung rong rdi caa nhirng loai polyme nay
trong cong nghiép (Lin et al., 2000; Anna and
McKinley, 2001). Hau hét cac nghién ctu vé luu
bién ddn hién nay déu sir dung cic may do luu
bién ddn CaBER hoic FiSER — d6 1a nhitng thiét
bi rat dit tién (hang chuc ty dong). Tai Viét Nam,
cac nghién ctu vé do nhot dan cua polyme van
chua dugc phd bién. Mot trong nhiing nguyén
nhan 1a do khong c6 cac may do do nhét dan.
Mot s6 nghién ctu cua tac gia da bao cao vé do
nhét dan cua dich nhay chiét xuat tir qua dau bip
bang thiét bi do d6 nhét dan dang CaBER (Minh,
2022b, 2022a). Ngoai ra, tac gia ciing da bao cao
vé do nhot dan cua dich mat (Minh et al., 2019).
Do dich mat ¢6 tinh dan hoi nhét khi van chuyén
trong 6ng mat do nhét dan cua dich mat xuat hién
dan toi xay ra hién tuong ling can tai khu vuc
van Heister va tang nguy co hinh thanh bun mat
va soi mat. Tuy nhién, nhitng nghién cau nay
dugc thuc hién voi may do do nhét dan thuong
mai CaBER.

Qua qué trinh nghién ctu, tac gia nhan thay
viéc xac dinh d6 nhot dan cua polyme rat quan
trong trong nghién ctru cling nhu trong cac tng
dung cdng nghiép, y té va thyc pham. Tuy nhién,
cac thiét bi do d6 nhét dan thuong mai nhu
CaBER hay FiSER rat dat tién nén viéc tiép can
véi thiét bi nay ¢ Viét Nam la rat kho. Xuat phat
tr nhu cau thuc té cua thiét bi do do6 nhét dan,
trong nghién cau nay, tac gia da thiét ké ché tao
mat thiét bi do d6 nhét dan don gian nhung cé thé
mo ta dinh tinh dugc qué trinh dén caa polyme va
udc lugng duge do nhot dén cua polyme véi @6
chinh xéc trong pham vi chap nhan duoc.
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2. CAC VAT LIEU VA PHUONG PHAP
2.1. Vit ligu

Trong nghién cuu nay, dung dich polyethylene
oxide (PEO) (Sigma Aldrich, USA) c6 khbi
lwong phan tir 3.8 x 108 dugc chuan bi bang céch
thém tur tir polyme vao nuéc khir ion (PEOL5).
Dung dich duoc lic rat nhe & tbe do 20 vong trén
phat trén may lic (MK161, Yamato Scientific)
trong 2 ngay ¢ nhiét d6 phong dé dam bao rang
dung dich déng nhit va giam thiéu sy dut gay
chudi duéi anh huéng cua dong khudy cé toc do
cao. Bé do d6 nhét dan chang toi sir dung PEO15
v6i ndng @6 khéi luong 1a 1,0% va 2,5% do mau
c6 ndng d6 thap thoi gian kéo gian khong du dé
do duong kinh.

2.2. Phuong phap xac dinh d¢ nhot dén

ﬁ
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Hinh 1. M6 hinh bai toan

L(t)

Déi véi chét long chiu luc ddn mét chiéu, co
thé xem xét mot mau hinh tru c6 duong kinh ban
dau Do va chiéu dai Lo, duoc kéo dai doc theo
hudng truc z béi mot luc tac dung F, sao cho ban
kinh cta né giam déu doc theo chiéu dai (hinh 1).
Déi véi phan dong chay dan khdng chiu tac dung
cua su truot, van toc doc truc phai dong déu trén
mat cit ngang cua cau chat long (day téc). Do do,
dbi vai chuyén dong kéo dan maot chiéu véi toe
d6 dan khong ddi &, chiing ta c6 thé viét:

vV, =¢2 1)

z

va, ddi véi chat long khong nén dugc:

1
V. =—¢&r 2
=3 @)

trong d6 v, 1a van toc doc truc va v, la van toc
hudng tam.

Déi véi dong chay dan nay, gradient van téc
khoéng d6i theo thoi gian tai bat ky vi tri nao doc
theo chiéu dai caa cau chat long, dong thoi, mot
phan tir chat long cd toc d6 dan khong ddi nhu
duoc kéo dai. Do vay, chiéu dai tuc thoi cua mau
L(t) bat cir Idc nao t phai tang theo thoi gian
theo phuong trinh sau:

L(t) = L, e” 3)
trong d6 L, la chiéu dai ban dau cta cau chat
long. Puong kinh caa cau chat léng D, (t) giam
S0 v6i duong kinh ban dau D, theo cong thic
sau:

_é
D(t) = Do e’ (4)

Do nhét dan 7. c6 thé duoc tinh toan cho mai
gia so thay doi kich thudc theo cong thuc:

(2% 1)
=——0
e = d(D,, @)
dt

Trong d6 X la mot he sb tinh dén do léch
trong hinh dang cua cau chat long (Torres et al.,
2014), ¢ dy gia tri caa X =0,7127, D (1) la
duong kinh mat cat gitra cua cau chat long hinh
thanh gitra tru trén va tru dudi tai thoi diém t va
o la stc cang mat ngoai caa chat long.

(5)

2.3. Do sirc cing mat ngoai

Strc cang mat ngoai cua dung dich thi nghiém
duogc do biang may do sirc cang mat ngoai (Model
CBVP-Z, Kyowa Interface Science) vai do chinh
xac 0,01 mN/m. Chuang t6i sir dung phuong phap
Wilhelmy dé do stic cang mat ngoai tai nhiét do
25 + 0.1°C. Tam Wilhelmy dugc lam sach bang
nudc cat va nung bang dén con trudc mdi lan do.
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Strc cang mat ngoai cua dung dich PEO15 ndng
d6 1% va 2.5% lan luot 12 55 va 61 mN/m.

2.4. Thiét bj do dd nhét dan

Thiét do do nhét dan duoc thiét ké bao gém
mot cudn dién tir (Loai: JF-0530B, Dién ap dinh
muc: DC 6V, Dong dién dinh mtrc: 300mA,
Lyc/hanh trinh: 5N/10mm) dé dan dong phan try
trén voi duong kinh 3 + 0,01 mm. Tru dudi c6
duong kinh 3 + 0,01 mm maot phan c6 ren va c6
nim vin dé cé thé diéu chinh khe hd ban dau
gitta hai tru. Cudn dién tir va vit diéu chinh dugc
lip trén mot gia d& bang nhom. Két cau cua thiét
bi nhu mo ta trong hinh 2 va bang 1. Thiét bi do
d6 nhét dan hoat dong dua trén nguyén tic do do
mong cua sgi chat long bi kéo dan hinh thanh
giira tru trén va tru dudi theo thoi gian. Mau thi
nghiém ban dau duogc dat gitra hai bé mat tru kim
loai, sau dé tru kim loai duoc didu chinh nhanh
chong dich chuyén ra xa nhau mot khoang xac
dinh (10 mm) voéi tbec d6 khoang 0,2 mm/s roi
ding lai (thoi diém d6 duogc coi 1 thoi diém bat
dau cua thir nghiém). Lic do, giira hai tru trén va
dugi hinh thanh mot cau chét long (Hinh 3).
Trong céc thiét bi do do nhét dan thuong mai nhu
CaBER hay FiSER thi duong kinh cau chat long
D, (t) dugc xac dinh bang mét trac vi ké quang
hoc (Laser Micrometer). Tuy nhién, trong nghién
ctu ndy, su phat trién cua cau chat long hinh
thanh gira hai tru trén va dudi duoc ghi lai bang
kinh hién vi dién te Dino-Lite 5MP (AnMo
Electronics Corp., Taiwan) c6 do phan giai day
du la 5.0 Mpixels véi @6 phén giai hinh anh 2560
x 1920 & téc d6 45 khung hinh/gidy. Cac phép do
dugc thuc hién ¢ nhiét d6 phong (25 + 1 °C). Sau
khi thu dugc céc anh lién tiép vé qua trinh phat
trién cua cau chat long, cac anh lién tiép nay dugc
xtr ly bang phan mém ImageJ dé thu duoc dit ligu
thay d6i cua duong kinh cau chat long theo thoi
gian. Tat ca cac thi nghiém do duong kinh cua
cau chét long déu dugc do ba 1an dé dam bao do

on dinh cua s6 liéu. Tur théng sé duong kinh cua
cau chat long thu duoc, d6 nhét dan cé thé duoc
ude lugng theo cong thac (5).

Tru trén

Ngudn sang

Kinh hién vi dién tl

I Dt

Tru dudi

(a)

Cudn hat day
(Solenoid) LV

.__Than may

Chan dé

(b)

Hinh 2. Thiét bi do do nhét dan. (a) bé tri kinh
hién vi dién ta, (b) thiét bi do do nhét dan

Bang 1. Thong ké vat tu ché tao

Loai vat tu Vit ligu Gi4 thanh (VND)
Than may Nhém 3.000.000
Cubn hit day JF-0530B 500.000
Ngudn MAISHENG 60V5A 1.800.000
Kinh hién vi Dino-Lite 5SMP 23.000.000
Vit tu phy 500.000
Téng  28.800.000

3. KET QUA VA THAO LUAN

3.1. Phwong phdp do biang mdy do dj nhét dan
Chét léng thir nghiém duge dat can than vao

khe ho ban dau gitra tru trén va tru dudi bang mot

xi lanh tiém loai 25G (Temuro. Corp). Tiép theo

kinh hién vi dién tir duoc kich hoat dong thoi véi
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cudn dién tir dé ghi lai dién tién qua trinh dan cua
mau polyme. Qua trinh kéo din polyme duogc
quay va ghi lai duédi dinh dang video hoac céc
anh tuan tu.

' |
"N L
t=0.65 (s) t=1.15(s)
Hinh 3. Qua trinh giam kich thudc cua cau chat

long d6i véi dung dich PEO15 2.5%

t,=0 t=0.25 (s)

Hinh 3 thé hién qua trinh giam kich thuéc cua
cau chat long di véi dung dich PEO15 nong d6
2.5%. Qua trinh giam kich thudc duong kinh cuaa
cau chét long co6 thé duoc chia thanh bon giai
doan. Giai doan dau tién 1a giai doan chiu anh
huong cua trong luc nén chat long nhu bi tyt
xudng. Giai doan th hai 1a giai doan hinh thanh
su can bang giira 4p suit mao quan va tng suat
nhét. Trong giai doan thir ba, mau thi nghiém van
& trang thai can bang gitra 4p suat mao quan va
ing suat nhat va trong giai doan nay bat dau co
su tach roi cao hon cua cac chudi polyme. Cudi
cung, giai doan thu tu dugc dac trung boi sy can
bang dan hdi - mao din gitra sirc cang bé miat va
Gng suat dan hoi cua cac chudi polyme bi kéo
cang. Trong hinh 3, dung dich chiing xuéng dudi
tac dung cua trong luc sau khi cac tru tach ra va
dat d¢én mot khoang cach nhat dinh. Khi do, su
can bang giira 4p suat mao dan va ung suat nhat
dat duoc, luc d6 duong kinh cua cau chat long s&
giam tir tir. Két qua trén cho thay, thiét bi do do
nhot dan thiét ké cé thé md ta duoc dinh tinh qué
trinh dén cua polyme dudi tac dung cua luc kéo
dan.

3.2. Xir ly hinh anh

Do phén giai cua hinh anh chup dugc khi st
dung kinh hién vi dién tir 1a khoang 7 um mdi
pixel trong khi dudng kinh cau chét long thay doi
tir 145 pixel dén 3 pixel tai thoi diém bat dau va

khi cau chat long bi dat. Didu chinh ngudng sang
“Threshold” d& chuyén hinh anh thanh tring den
v6i do twong phan cao tir 6 c6 thé dua ra mot d6
thi caa duong kinh cau chat long theo thoi gian.
Do vay can phai phét hién bién cua cau chét long
dé theo ddi sy thay d6i hinh dang cia nd. Dudi
day 1a mot sé bude nham xac dinh dugc sy thay
d6i duong kinh cau chat long bang phan mém xir
ly anh ImageJ:

(1). Lam sic nét hinh anh vai béan kinh pixel 1a 2
dé 1am ndi bat cac duong bién,

(2). Chuyén dbi hinh anh sang thang mau xam 8
bit,

(3). Piéu chinh do tuong phan bang coéng cu
“gamma correction” dé ting cuong thang mau
xam nham dam bao rang mau xam sang hon va
giam sy thay déi ty 18 khi cau chat long tiép tuc
giam kich thudéc,

(4). Phét hién bién bang thuat toan phat hién canh
Canny (Canny detection algorithm) vé&i pham vi
pixel dugc chi dinh thay doi tir 2 dén 5.

(5). Vi tri ciia bién xac dinh duong kinh cau chét
long va cuong do thang mau xadm doc theo mat
cét giita cia cau chat long.

3.3. Do d9 nhét dan cia polyethylene oxide
(PEO15) bang thiét bi do @9 nhét dan ché tao

3.3.1. Theai gian dén

Hinh 4 biéu dién su thay do6i cia duong kinh
khong thir nguyén cia cau chét long theo thoi
gian. O day “duong kinh khong thir nguyén” 1a ty
1é cuia duong kinh cua soi chat long tai thoi diém
t 50 v6i duong kinh ban dau cia n6. P nhét dan
I6n hon dwgc mong doi dé tao ra cac sgi cd thé
ton tai trong mot khoang thoi gian dai hon trudc
khi két cdu soi bi pha v&. C6 thé thdy, & ndng do
cao cau chat long s& ton tai 1au hon. Hon nira, toc
d6 giam duong kinh caa cau chat long ciing phu
thuoc vao stc cang mat ngoai caa dung dich.
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Hinh 4 ciing cho thiy véi dung dich polyme c6
nong do thip (PEO15 1%) thi do déc cua duong
cong 16n hon hay téc d6 giam duong kinh nhanh
hon va thoi gian ton tai ciing ngén hon dung dich
polyme c6 nong do cao (PEO15 2.5%).
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Hinh 5. Bo nhét ddn cua PEO15 véi cac nong do
khac nhau

3.3.2. D§ nhét dan

Sau khi xac dinh duoc sy thay dbi duong kinh
cua cau chat long theo thoi gian nhu & phan trén
ching ta c6 thé tinh toan dwgc do nhét dan theo
cong thie (1). Po nhét dan cua PEO dugc thé
hién trong hinh 5 nhu 1a ham sé cua bién dang
Hencky:

DC
‘ ZZIn[Dmid (t)J ©

Hinh 5 cho thay dung dich PEO15 thé hién do
nhét dan rat cao (I6n hon 600 Pa.s), trong khi d6
d6 16n truot 16n nhat chua dén 3 Pa.s (Minh et al.,
2019). Khi bién dang Henckey ting thi ¢ nhot
dan cling tang 1én. PO nhot dan do duoc bang
thiét bi ching t6i thiét ké ciing duoc so séanh Voi
d6 nhét dan caa PEOS (c6 khéi lugng phan tir 2
x108 g/mol) dwoc Dinic va Sharma do bang may
DoS (Dinic and Sharma, 2019). Két qua cho thay
¢6 sy phi hop tuong ddi giira két qua do bang
thiét bj do thuong mai va san pham thiét ké cua
chang t6i. Tuy nhién, do han ché vé vat tu tiéu
hao nén trong nghién ctru nay chung téi khéng c6
dugc nhitng hda chét twong dong dé so sanh cu
thé véi cac nghién ctiu khéc. Trong nhiing nghién
ctiu téi chdng toi s& tap trung vao hiéu chinh dé
thiét bi dat duoc d6 chinh xac phu hop.

Nhu vay véi thiét bi ché tao trong nghién ciu
nay hoan toan cd thé mé ta mot cach dinh tinh
qua trinh dén caa polyme va udc luong duge do
nhot ddn cua polyme. Viéc str dung cac vat tu san
c6 va khong dat tién 12 hoan toan kha thi trong
diéu kién & nuoc ta.

4. KET LUAN

Nghién ctru nay da trinh bay thiét ké va thir
nghiém mot thiét bi do d6 nhét dan co két ciu
don gian, thiét bi nay c6 thé d& dang xay dung tir
c4c vat tu d& tim ngoai thi trudng. Két qua nghién
ctu va thir nghiém cho thay thiét bi da co thé md
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tda mot cach dinh tinh qua trinh dan cling nhu uéc
luong dugc d6 nhot dan cua polyme. Bai bao
cling tién hanh do thr nghiém véi dung dich
polyethylene oxide PEO15 véi nong do 1% va
2.5%. Bang thiét bi ché tao, tac gia da do duoc do
nhét ddn cua PEO15, khi nong do polyme ting
1én d6 nhét dan ciing ting 1én dang ké. RO rang,
thiét bi ché tao duoc c6 thé phuc vu cho céc tng
dung can do do nhot dan va phu hop voi diéu
kién Viét Nam hién nay.
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