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Cwiczenie: ,,Pomiar lepkosci tworzyw sztucznych”

1 Cel éwiczenia

Celem ¢wiczenia jest zapoznanie sie ze zjawiskiem lepkosci tworzyw sztucznych, metodami jej
pomiaru oraz okreslenie granicznej liczby lepkosciowej wybranego polimeru poprzez pomiar lepkosci
roztworu w wiskozymetrze Ubbelohdego.

2 Okreslenie podstawowych zagadnien

Jedna z najbardziej charakterystycznych wtasciwosci zwigzkéw wielkoczgsteczkowych, zwtaszcza
zbudowanych z czasteczek faricuchowych, jest szczegdlnie duza lepkosc¢ ich roztwordw, a takze lepkosé
samych polimerdw, gdy wystepujg w postaci ciektej, np. oligomery lub nieusieciowane zywice
chemoutwardzalne. Wtasciwosé ta wynikajgca z budowy makroczasteczek i ich stezenia, jest stosunkowo
tatwa do oznaczenia, moze wiec by¢ prostym parametrem do charakteryzowania polimerdw ciektych i ich
roztwordw, a ponadto moze by¢ wykorzystywana do oznaczania ciezaru czasteczkowego.
Okreslenie lepkosci polimeru ma tez istotne znaczenie dla jego przetwdrstwa, bowiem wigze sie ono z
wymuszeniem przeptywu strugi tworzywa w stanie stopionym w réznych elementach maszyn
przetwdrczych.

2.1 Pojecia podstawowe

Lepkos¢ dynamiczna n wynika z rdwnania Newtona dla cieczy niutonowskich, w ktérych wystepuje w
warunkach scinania prostego warstewek ptynu, prosta proporcjonalno$¢ pomiedzy naprezeniem
stycznym i predkoscig scinania:

T
T=ny >n=—
y

gdzie: y — miara odksztatcenia ptynu wywotanego przez naprezenie styczne T,
n — wspotczynnik proporcjonalnosci lub lepkos¢ dynamiczna.
Jednostka lepkosci dynamicznej jest [Pa * s].
Przeliczanie lepkosci dynamicznej na charakterystyczng dla wielu proceséw ruchowych lepko$é
kinematyczng nastepuje wedtug rownania
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gdzie: n,— lepkos¢ kinematyczna [mm2 /s],
n — lepkos¢ dynamiczna [mPa * s]
p — gestosé badanej cieczy [g / cm3]

Lepkos¢ wzgledna nyq jest stosunkiem lepkosci dynamicznej danego roztworu do lepkosci dynamicznej
rozpuszczalnika (ciecz wzorcowa)

m
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gdzie: n, — lepkos¢ roztworu badanego, n — lepkosé rozpuszczalnika.
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Lepkos¢ wiasciwa n,.s (zwana tez istotng) jest miarg wzrostu lepkosci roztworu w stosunku do lepkosci
rozpuszczalnika przed rozpuszczeniem w nim danego zwigzku
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Lepkos¢ zredukowana n,..q4 jest stosunkiem lepkosci wtasciwej do stezenia roztworu

_ 77wlas

77zrea' - C

Graniczna liczba lepkosciowa GLL jest stosunkiem lepkosci wiasciwej do stezenia roztwordw C tak
rozcieficzonych, by nie wystepowat kontakt miedzy sgsiednimi czgsteczkami.

— Tip Twlas
7] = tim =

Lepkos¢ whasciwa roztworu danego polimeru w okreslonym rozpuszczalniku i temperaturze zalezy
od ciezaru czgsteczkowego polimeru. W przypadku roztwordw o stezeniu tak matym, ze czgsteczki
polimeru przestajg na siebie oddziatywac, zaleznos¢ lepkosci od masy czgsteczkowej opisuje réwnanie
Marka — Houvinka:

[n] = KMa

gdzie: [n] — graniczna liczba lepkosciowa
K, o — state oznaczone doswiadczalnie dla poszczegdlnych polimeréw w okreslonych
rozpuszczalnikach i temperaturze
W praktyce czesto, aby oszacowac ciezar czgsteczkowy polimeru dokonuje sie pomiaru granicznej
liczby lepkos$ciowej. Znajac jej wartosé oraz parametry K i a dla danego uktadu polimer rozpuszczalnik
mozna obliczyé tzw. lepkosciowo-sredni ciezar czgsteczkowy.

3 Metody

Pomiaru lepkosci dokonuje sie przy pomocy wiskozymetréw, przy czym ich budowa oraz sposéb
pomiaru rdznig sie nieco. Do najpopularniejszych naleza:
- Wiskozymetr Hopplera
- Wiskozymetr Ubbelohdego

3.1 Metoda Hopplera

3.1.1 Zakres stosowania metody

Wiskozymetry Hopplera stosowane sg do oznaczania lepkosci dynamicznej emulsji, dyspersji i
roztwordéw zywic, ciektych produktéw naftowych i innych nie agresywnych chemicznie produktéw
ciektych w zakresie temperatur od -60 do+120°C.

3.1.2 Opis metody

Zasada pomiaru polega na zmierzeniu czasu opadania kulki w rurze szklanej, wypetnionej badang
ciecza. Przezroczysty ptaszcz termostatujgcy umozliwia obserwacje spadajgcej kulki. Przed dokonaniem
pomiaru nalezy doprowadzi¢ uktad do wymaganej temperatury — zgodnie z PN- przez obracanie ptaszcza
o kat 180° dla lepszej wymiany ciepta. Lepkos$¢ dynamiczng w [mPa*s] w temperaturze pomiaru oblicza
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sie z ponizszego wzoru:

n=t(p1—p2)K
gdzie:
n—Ilepkos¢ dynamiczna w [mPa*s];
t—czas opadania kulki w [s];
p1—gestosc kulki w [g/cm3];
p,—gestos¢ cieczy w temperaturze pomiaru w [g/cm3];
K—stata kulki [mPa*s/g];

3.1.3 Przyrzad pomiarowy

Wiskozymetr Hopplera sktada sie z nastepujgcych elementdéw:

e zewnetrzny, cylindryczny ptaszcz szklany z metalowymi pokrywami, z otworem dla termometru w
pokrywie goérnej;

e rura szklana, otoczona ptaszczem szklanym termostatujgcym. Na rurze naniesione sg dwie kreski
A'i B w odlegtosci 100 mm od siebie, odlegto$¢ ta podzielona jest trzecig kreskg na potowe;

e poziomica;

e statyw ze Sruby i Sruby poziomujace;

e komplet kulek metalowych i szklanych o podanych fabrycznie gestosciach, srednicach i statych K;

3.1.4 Wykonanie pomiaru

Przed pomiarem wiskozymetr nalezy ustawic tak, aby pecherzyk powietrza w poziomicy
znajdowat sie doktadnie na srodku okienka. Do rury pomiarowej wprowadza sie badany produkt do
poziomu 25 mm ponizej gérnej krawedzi, nalezy przy tym unika¢ powstawania pecherzy powietrza w
cieczy. Nastepnie przy pomocy pesety wprowadza sie do rury pomiarowej metalowg kulke odpowiednia
do gestosci i lepkosci badanego produktu. Optymalny czas opadania kulki miedzy kreskami powinien
wynosi¢ 200-600 s, jesli wynosi 60s lub mniej nalezy uzy¢ kulke o mniejszej srednicy. Po wykonaniu
wszystkich tych czynnosci rure pomiarowa nalezy zamknaé wkrecajac odpowiedni korek. Bezposrednio
przed pomiarem ciecz termostatujgcg nalezy doprowadzi¢ do temperatury pomiaru wtasciwej dla danego
produktu. Nastepnie wiskozymetr nalezy obrdci¢ dwukrotnie o kat 180° aby zmiesza¢ ciecz za pomoca
kulki. Po czym doprowadzi¢ kulke do gérnego potozenia i pozwoli¢ jej opadac do dolnego poziomu
mierzac czas przeptywu kulki miedzy poziomami A i B (czas liczy sie od i do momentu styku najnizszego
punktu kulki z kreskami). Pomiar powtarza sie pieciokrotnie, przy czym pomiar pierwszy ma charakter
orientacyjny.

3.2 Metoda Ubbelohdego

3.2.1 Zakres stosowania metody

Wiskozymetry Ubbelohdego nalezg do grupy najprostszych wiskozymetrow kapilarnych, dla
ktérych cechga charakterystyczng jest objetosc i srednica kapilary (1 — 1,5 mm) o dtugosci 50 — 150 mm.
Stosowane s3 do oznaczania liczby lepkosciowej i granicznej liczby lepkosciowej polimerédw w roztworach
rozcienczonych.

3.2.2 Opis metody

Zasada pomiaru polega na zmierzeniu, przy uzyciu stopera, czasu przeptywu badanej cieczy przez
kapilare, na ktérej zaznaczone sg dwie kreski A i B. Jest to czas w ktérym menisk mija kolejno dwie kreski
A'i B. Pomiar powtarza sie kilkakrotnie. W ten sam sposdb postepuje sie z cieczg odniesienia w przypadku
roztwordw z rozpuszczalnikiem. Przed wykonaniem pomiaru wiskozymetr umieszcza sie w termostacie
wypetnionym wodg i nastawionym na wtasciwg temperature. Lepkos¢ wzgledng oblicza sie ze wzoru:
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gdzie: t1, t2 — czasy przeptywu odpowiednich cieczy o lepkosciach nlin2.

3.2.3 Przyrzad pomiarowy
W sktad stanowiska do pomiaru granicznej liczy lepkosciowej wchodzg nastepujace przyrzady:
- tainia wodna termostatowana
- Wiskozymetr Ubbelohdego
- Uchwyt wiskozymetru
- Przyrzady pomocnicze: termometr, gruszka gumowa, stoper

3.2.4 Wykonanie pomiaru

Do przeprowadzenia ¢wiczenia sporzadzi¢ roztwdr badanego polimeru w rozpuszczalniku w
stosunku: 0,25g polimeru na 50ml rozpuszczalnika dobranego tak, aby do momentu rozpoczecia pomiaru
polimer ulegt catkowitemu rozpuszczeniu. Do drugiej zas kolby wprowadzi¢ czysty rozpuszczalnik (ciecz
wzorcowa). Rozpuszczalnik powinien by¢ dobrany tak, aby czas jego przeptywu w kapilarze nie byt dtuzszy
niz 120s. Bezposrednio przed pomiarem obie kolby z odczynnikami termostatowac przez ok. 1 godzine w
naczyniu z wodg, w ktérej dokonywany bedzie pomiar. Badania przeprowadza sie w temperaturze
zgodnie z PN, wtasciwej dla danego uktadu polimer - rozpuszczalnik. Ciecz badang (w pierwszej kolejnosci
czysty rozpuszczalnik) wprowadzi¢ do wiskozymetru, do poziomu oznaczonego na przyrzadzie (pomiedzy
dwoma kreskami zaznaczonymi na zbiorniczku wiskozymetru), umiesci¢ wiskozymetr w tazni w pozycji
pionowej, po czym za pomocg gumowej gruszki badang ciecz zaciggna¢ do kapilary pomiarowej ok. 5 mm
powyzej gérnej kresy. Pomiar czasu rozpoczaé wraz z przejsciem wypuktosci menisku cieczy przez gérna
kreska, a konczy¢ w momencie osiggniecia przez poziom cieczy dolnej kreski. Czynnosci powtérzy¢ dla
roztworu polimeru. Pomiaru dokonywac kilkakrotnie dla kazdego odczynnika, az uzyska sie co najmniej
dwa kolejne pomiary czasu zgodne w granicach 0,25%.

4 Opracowanie wynikow

Na podstawie wynikdéw otrzymanych z pomiaréw czasu przeptywu roztworu badanego polimeru
oraz czystego rozpuszczalnika jako cieczy wzorcowej nalezy obliczy¢ warto$é granicznej liczby
lepkosciowej [n] w oparciu o réwnanie Salomona — Ciuty:

2
[77] = % A 77wlas - ln nwzor

gdzie: [n]-—graniczna liczba lepkosciowa , [dl/g]
C — stezenie polimeru w rozpuszczalniku = 2*m; m — masa probki polimeru w roztworze, [g/dl]
Nwzor — lepko$é wzorcowa; Nu.or = t/to; t — czas przeptywu badanego roztworu, t, — czas przeptywu
czystego rozpuszczalnika
Nwias — lepkosé wiasciwa
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