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2.
OZNACZANIE MASY MOLOWEJ POLIMERU METODĄ LEPKOŚCIOWĄ

Celem ćwiczenia jest wyznaczenie wiskozymetrycznie średniej masy molowej polimeru.

Metoda lepkościowa opiera się na wykorzystaniu równania łączącego lepkość rozcieńczonych roztworów polimerów z ich masą molową. Zależność tą w danym rozpuszczalniku przedstawia równanie:

[η] = k·Mηα
w którym: [η]– graniczna liczba lepkościowa, GLL

k, α - współczynniki, stałe dla każdego układu polimer – rozpuszczalnik w określonej temperaturze,

Mη – lepkościowa masa molowa oznaczanego polimeru.

	Polimer
	Rozpuszczalnik
	Temperatura, K
	k 
	α

	Polistyren
	Cykloheksanon
	298
	1,23 x 10-4
	0,72

	
	Toluen
	298
	0,88 x 10-4
	0,75

	
	Dekalina
	298
	6,70 x 10-4
	0,52

	
	Tetralina
	298
	2,10 x 10-4
	0,80

	
	Tetrahydrofuran
	298
	1,36 x 10-4
	0,71

	Poli(alkohol winylowy)
	Woda
	298
	2,00 x 10-4
	0,76

	
	Dimetylosulfotlenek
	303
	0,26 x 10-4
	0,79

	Poli(metakrylan metylu)
	Aceton
	298
	0,75 x 10-4
	0,70

	
	Chloroform
	293
	0,96 x 10-4
	0,78

	
	octan etylu
	303
	2,21 x 10-4
	0,64

	
	Toluen
	298
	0,71 x 10-4
	0,73

	
	n-propanol
	357,5
	6,79 x 10-4
	0,50



Ćwiczenie polega na oznaczeniu lepkości zredukowanej roztworów badanego polimeru za pomocą pomiaru czasów wypływu z wiskozymetru czystego rozpuszczalnika oraz roztworów polimeru. Oznaczenie to wykonuje się w odpowiednim dla danego polimeru rozpuszczalniku, w określonej temperaturze. Stosuje się do tego wiskozymetr Ubbelohde’a zmodyfikowany przez Kalfusa.

Sprzęt
waga analityczna o dokładności ważenia do 0,1 mg

wiskozymetr 

stoper

Odczynniki

Polimer (PS, PVAL, PMMA), odpowiedni rozpuszczalnik (tetrahydrofuran, woda, chloroform)

Sposób wykonania

1. Oznaczenie czasu przepływu czystego rozpuszczalnika

20 cm3 czystego rozpuszczalnika umieścić w naczyńku, które łączy się z wiskozymetrem.. Następnie zatkać palcem środkową rurkę wiskozymetru i za pomocą gruszki wprowadzić rozpuszczalnik z naczyńka przez kapilarę do naczyńka pomiarowego. Następnie zmierzyć czas przepływu przez kapilarę określonej objętości rozpuszczalnika. Pomiar powtórzyć 6-krotnie. Czas przepływu równa się średniej arytmetycznej pomiarów.

2. Oznaczenie czasu przepływu roztworu polimeru

W suchym naczyńku wiskozymetru odważyć masę polimeru podaną przez prowadzącego (zwykle ok. 0,04-0,05 g polimeru) z dokładnością do 0,0001 g. Przy pomocy kalibrowanej pipety odmierzyć 20,0 cm3 rozpuszczalnika i wprowadzić do naczyńka z polimerem. Po zamknięciu szlifu zaślepką dokładnie wymieszać (nie wstrząsać) naczyńkiem w celu rozpuszczenia polimeru. Po całkowitym rozpuszczeniu polimeru naczyńko połączyć z wiskozymetrem i postępując w analogiczny sposób jak przy oznaczaniu czasu przepływu czystego rozpuszczalnika, oznaczyć czas przepływu roztworu polimeru. Pomiar wykonać 6-krotnie, a następnie obliczyć średnią arytmetyczną wyników.

3. Oznaczenie czasu przepływu rozcieńczonych roztworów polimeru

Przez rurkę wiskozymetru wprowadzić do naczyńka z roztworem polimeru 4 cm3 rozpuszczalnika, zmieniając w ten sposób stężenie r-ru. Pomiaru czasu przepływu rozcieńczonego r-ru polimeru dokonać analogicznie jak w punkcie 2. Następnie postępując w taki sam sposób jak przy oznaczaniu przepływu r-ru polimeru wprowadzić do naczyńka jeszcze 3,0 cm3 rozpuszczalnika i oznaczyć czas przepływu r-ru polimeru przy trzecim stężeniu, oraz jeszcze 2,0 cm3 i oznaczyć czas przepływu r-ru przy stężeniu czwartym.

4. Wyliczenie lepkości zredukowanej

Lepkość zredukowaną dla każdego z roztworów wyliczyć ze wzoru:
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t – czas przepływu roztworu polimeru, s

t1 – czas przepływu czystego rozpuszczalnika, s

c – stężenie roztworu polimeru [g/100cm3]

5. Graficzne wyznaczenie granicznej liczby lepkościowej (GLL)

Otrzymane wartości lepkości zredukowanych nanieść na wykres odkładając na osi rzędnych wartości lepkości zredukowanej, a na osi odciętych wartości stężeń w g/100 cm3. Wykres wykonać tak, aby oś odciętych zaczynała się od wartości 0 i był widoczny punkt przecięcia wykresu z osią rzędnych. Wartość [(] wyznaczyć z punktu przecięcia prostej łączącej naniesione punkty z osią rzędnych.

Otrzymane wyniki przedstawić w tabeli.

Oprócz metody graficznego wyznaczenia wartości granicznej liczby lepkościowej zastosować do jej obliczenia wzór: (współczynnik b w równaniu prostej ηzr = a·c + b)
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b  =  —————————  =  [η]  =  GLL,

gdzie n – liczba punktów pomiarowych
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Wyliczone w ten sposób wartości przedstawić w tabeli.

Masę molową (Mη) polimeru obliczyć w oparciu o równanie:



[(] = k . M((
dobierając odpowiednie wartości stałych k i α z tabeli.

Zagadnienia do kolokwium

1. Metody wyznaczania masy molowej polimerów.

2. Rozpuszczalność związków chemicznych.


