Viscosimètrie

A. But
Détermination du rayon d'une molécule à l'aide du viscosimètre d'Ubbelohde
B. Présentation

1. Rappels (utiles)

On distingue :

· La viscosité cinématique  (lire nu) et exprimée en mm².s-1 (1 mm².s-1 = 1 centistockes).

· La viscosité dynamique  (lire éta) et exprimée en mPa.s (1 mPa.s = 1 centipoise)

a) Viscosité cinématique

Pour un même viscosimètre, la viscosité cinématique s’exprime par la relation  = K.t (K : constante de l’appareil, t : temps d’écoulement en s)

K peut se calculer à partir du valeur connue de  (eau pure à 20°C : n = 1,0038 mm².s-1).

On préfère souvent (pour un même appareil) utiliser la viscosité relative 
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(avec t : temps d’écoulement de la solution et t0 : temps d’écoulement du solvant).

Viscosité dynamique

Elle peut se déduire de la précédente par la relation : . (avec  : masse volumique du liquide en g.cm-3).

On peut donc également travailler en valeur relative : 
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2. Principe

Le rapport de la viscosité  d'une solution de particules sphériques à la viscosité 0 du solvant pur est relié au volume relatif V de la phase dispersée, c'est à dire au volume total des sphères dans 1mL de solution.

La relation est :
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Cette équation peut être écrite sous la forme :
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où r est le rayon de la particule en dm, C la concentration des particules en mol.L-1.

Si on trace 
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, que doit-on obtenir ? Comment en déduire r ?

La viscosité relative 
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 est déterminée en utilisant la relation :
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Dans cette équation, t et t0 se rapportent, respectivement, aux temps d'écoulement à travers le capillaire, d'un volume donné de solution et de solvant pur ; d et d0 sont les densités de la solution et du solvant pur.

3. Appareillage et produit

Le bain thermostaté sera réglé en début de séance à 25°C.

Le viscosimètre sera de type Ubbelohde.

Un chronomètre sera nécessaire.

Le produit est de du glycérol (glycérine) 

Vous allez mesurer des viscosimétries cinématique, vous devez donc déterminer le temps nécessaire à ce qu’un volume exact de liquide coule à travers un tube capillaire de dimensions définies (diamètre et longueur).

Manipulations

4. Données
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Glycérine (ou glycérol)

H : 1 g.mol-1
C : 12 g mol-1
O : 16 g mol-1

5. Utilisation du viscosimètre
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Description

Le viscosimètre est constitué principalement par les trois parties tubulaires (1, 2 et 3), le tube capillaire (7) avec la sphère de mesure (8), la sphère des avant-coulants (9) (pour les viscosimètres selon Ubbelohde) et le vase à niveau (5). Au-dessus et au-dessous de la sphère de mesure (8), les marques annulaires M1 et M2 sont imprimées sur le tube (1). Ces marques définissent non seulement le débit de l'échantillon, mais aussi la pression hydrostatique moyenne h. Le tube capillaire (7) se termine dans la partie supérieure, réalisée comme calotte sphérique (6), du vase à niveau (5). Par la surface intérieure de cette calotte sphérique (6), l'échantillon s'écoule du tube capillaire (7) sous forme d'un film mince (niveau sphérique suspendu).

Remarque

Matériel très fragile et cher.

Mode de remplissage

Pour remplir le viscosimètre, incliner celui-ci d'environ 30° sur la verticale, le réservoir A' se trouvant en dessous du capillaire ; introduire ensuite suffisamment de liquide dans le tube 3 pour amener le niveau jusqu'au trait inférieur lorsque le viscosimètre est redressé. Le volume du liquide étudié sera toujours le même !

Pour faire monter le liquide dans le viscosimètre, placer un doigt sur le tube 2 et aspirer à l'aide d'une propipette par le tube 1 jusqu'à ce que le liquide atteigne le centre du réservoir C’.

Débrancher alors la propipette puis retirer le doigt du tube.

Mesurer le temps d'écoulement du liquide entre les repères B et C

Ce travail étant particulièrement laborieux, nous allons utiliser du matériel qui relié à une centrale de mesure qui va faire tout cela à votre place.

6. Préparations

Préparer 200mL de solution de glycérol à environ1 mol.L-1. (il va de soi que vous détaillerez votre démarche) [Flacon A].

En utilisant le viscosimètre déterminer le temps d'écoulement d'un volume donné d'eau distillée (faire plusieurs mesures et ainsi déterminer l’incertitude sur la mesure to).

Prélever 10 mL de A et complèter à 100 mL [Flacon A1]

Prélever 20 mL de A et complèter à 100 mL [Flacon A2]

Prélever 30 mL de A et complèter à 100 mL [Flacon A3]

Prélever 40 mL de A et complèter à 100 mL [Flacon A4]

Prélever 50 mL de A et complèter à 100 mL [Flacon A5]

7. Détermination des densités

Mesurer  EQ \F(r;r0) revient à mesurer la densité de la solution par rapport au solvant. On déterminera la densité (par rapport à l’eau) pour chacune des solutions préparées. On utilisera la méthode du flacon (cf. TP N°1).

Masse du picnomètre vide et sec (recommencer plusieurs fois la mesure)

Masse du picnomètre rempli d’eau (recommencer plusieurs fois la mesure)

Masse du picnomètre rempli de solution (recommencer plusieurs fois la mesure pour chaque solution).

8. Utilisation de la centrale de mesures
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Fig 1
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Fig 2
Pour des mesures automatiques du temps d’écoulement, le système dispose de barrières photoélectriques. Le résultat sera imprimé.

A votre arrivée, le bain sera thermostaté à 25°C (ne pas modifier, mais vérifier que cette température est atteinte).

Fig 1 : Le viscosimètre doit être placé sur son support (attention, il ne plie pas).

Fig 2 :Ce support sera ensuite placé dans le système permettant l’immersion dans la cuve thermostatée.

Matériel à manipuler avec d’énormes précautions !

Le viscosimètre sera lavé à l’eau, puis séché à l’acétone entre chaque mesure.

Déterminer les temps d'écoulement des solutions, en commençant par la plus diluée et terminant par la plus concentrée et ce pour un même volume de solution ! 

Pensez à gérer votre temps de travail afin de déterminer l’incertitude t sur chaque mesure.

9. Exploitation des résultats

Flacon
C

(mol.L-1)
t moyen

(en s)
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 EQ \F(t;t0) 
 EQ \F(r;r0) 
 EQ \F(;0) 
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Etc..

Construire le graphe traduisant la variation de la viscosité relative en fonction de la concentration.

Vous pouvez utiliser les moyens informatiques mis à disposition.

En déduire le rayon de la molécule de glycérol avec un encadrement justifié !
C. Il vous reste du temps !

Pourquoi ne pas mesurer la viscosité d’une meme solution pour des températures différentes et tracer  = f() .
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