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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest wiskozymetr kapilarny grawitacyjny do pomiaru lepkosci dynamicz-
nej, zwlaszcza cieczy o niskiej lepkosci, zaréwno przezroczystych jak i nieprzezroczystych lub silnie
zabarwionych, oraz suspensji wykazujgcych tendencje do agregaciji lub sedymentaciji.

Wiadomo z praktyki, ze w przypadku suspensji wykazujgcych podczas pomiaru tendencje do
agregacji lub sedymentacji, precyzyjny pomiar lepkosci przy uzyciu klasycznych metod i znanych wi-
skozymetrow jest utrudniony lub wrecz niemozliwy, wskutek szeregu niekorzystnych czynnikéw o cha-
rakterze dynamicznym wywotanych tymi zjawiskami. W przypadku pomiaréw przy uzyciu klasycznych
wiskozymetrow, na przyktad rotacyjnych, agregacja i sedymentacja powoduje powstawanie gradientéw
stezenia suspensji, prowadzacych do pozornych, silnych zaleznosci lepkosci suspensji od szybkosci
Scinania.

W publikacji G. Schramm ,Reologia”, Osrodek Wydawnictwa Naukowego PAN, Poznan 1998,
opisano wiskozymetry kapilarne grawitacyjne Ubbelohde'a (Ostwalda) oraz Cannon-Fenskiego, w kto-
rych probka cieczy wycieka przez kapilare pod wtasnym ciezarem. Probka pobierana jest do zbiorniczka
na gorze potgczonego z kapilarg. Ciezar kolumny cieczy nad wyjsciowg kryzg zbiorniczka sprawia, iz
ciecz przeptywa przez kapilare. Podstawg pomiaru lepkosci jest czas przeptywu ptynu przez kalibro-
wang kapilare w scisle okreslonych warunkach pomiarowych. Przykladowy powszechnie stosowany
tego typu przyrzad, to jest wiskozymetr Ubbelohde (pokazany na zatgczonym rysunku — Pos. 1), zbu-
dowany jest z trzech rurek potgczonych ze sobg. Umownie lewa, szeroka rurka posiada w dolnej czesci
duzy zbiorniczek, a umownie prawa rurka sktada sie ze sredniego zbiorniczka, przechodzacego ku go-
rze w kapilare, nad ktérg znajdujg sie dwa zbiorniczki — dolny i gérny, potgczone ze sobg i usytuowane
jeden nad drugim, przy czym goérny zbiorniczek jest otwarty ku gérze i ma kréciec do przytgczania zrédta
podcisnienia. Ponadto od $redniego zbiorniczka odchodzi dodatkowa trzecia rurka. Na poczatku po-
miaru przyrzad odchyla sie o kat ok. 30° od pionu i przez lewg rurke napetnia sie badang cieczg duzy
zbiorniczek. Po ustawieniu lepkosciomierza pionowo menisk cieczy powinien znajdowac sie miedzy
dwoma kreskami naniesionymi na scianke duzego zbiorniczka. Nastepnie zatyka sie palcem trzecig
rurke i gumowg gruszkg podigczong do prawej rurki zasysa sie ciecz do potowy wysokosci gérnego
zbiorniczka tej rurki. Po odtgczeniu gruszki i odkryciu trzeciej rurki odczekuje sie az czesc¢ cieczy z pra-
wej rurki przeptynie do sredniego zbiorniczka (az do pojawienia sie wiszgcego menisku u konca kapilary
nad zbiorniczkiem). Na koniec otwiera sie lewg rurke i mierzy czas przesuniecia menisku od gornej
kreski, naniesionej na $cianke prawej rurki powyzej dolnego zbiorniczka, do dolnej kreski, naniesionej
na $cianke prawej rurki ponizej dolnego zbiorniczka. Pomiar lepkosci w réznych temperaturach odbywa
sie po wstawieniu lepkosciomierza do termostatu. Lepkos¢ wzgledng nw: badanej cieczy oblicza sie ze
wzoru:

gdzie:
t — 8redni czas przeptywu badanej ciecz, to — Sredni czas przeptywu wody, p — gesto$¢ badanej
cieczy, po — gestos¢ wody.

W opisie patentowym JPS 5374080 ujawniono wiskozymetr grawitacyjny kapilarny, bedgcy mo-
dyfikacjg wiskozymetru Ubbelohde'a, ktory jest przeznaczony do pomiaru lepkosci roztwordw substanc;i
wielkoczgsteczkowych. W tym celu bezposrednio pod kapilarg wiskozymetru umieszczono element fil-
trujgcy. Alternatywnie, element filtrujgcy umieszczony jest bezposrednio pod zbiorniczkiem, gromadza-
cym ciecz z kapilary.

Z kolei w opisie CN 101281111 przedstawiono wiskozymetr grawitacyjny typu Ubbelohde'a, ma-
jacy korpus o dwdch zbiorniczkach — goérnym i dolnym, usytuowanych jeden nad drugim i potgczonych
ze sobg kanatem. Gorny zbiorniczek jest otwarty ku gorze, a z dolng czescig dolnego zbiorniczka jest
potgczona kapilara pomiarowa, ktérej wlot znajduje sie ponizej dna dolnego zbiorniczka. Wiskozymetr
ma srodki detekcji poziomu cieczy w zbiorniczkach, w postaci par elektrod, z ktérych pierwsza para jest
usytuowana w sciankach korpusu powyzej dolnego zbiorniczka, a druga para jest usytuowana w scian-
kach korpusu ponizej dolnego zbiorniczka, lecz ponad wlotem do kapilary. Zastosowanie elektrod do
detekcji poziomu cieczy pozwala na automatyczne wykonywanie pomiaréw z duzg dokfadnoscia.

Z opisu patentowego US 6484566 znany jest grawitacyjny reometr do pomiaru wiasciwosci cieczy
elektroreologicznych (ER) i magnetoreologicznych (MR), wykorzystujgcy nieliniowy model lepkosci i ba-
Zujacy na zmianie wysokosci poziomu cieczy w zaleznosci od czasu. Reometr zawiera statyczne zrédto
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cieczy (np. usytuowany u goéry zbiornik) lub dynamiczne zrédto cieczy (np. kanat lub szczelina), ktérych
boki tworzg elektrody, bedgce w kontakcie z przeptywajgca cieczg ER albo ma rurke kapilarng dla prze-
ptywajgcej cieczy MR, wystawiang na dziatanie pola magnetycznego; dalej ma jedng lub dwie wzno-
szgce sie rurki oraz detektor wysokosci kolumny cieczy, ktéra podnosi sie w jednej z wznoszgcych sie
rurek, potgczonej pozioma rurkg transportujgca ciecz ze zrodta cieczy. Detektor jest sprzezony z proce-
sorem, ktéry analizuje m.in. takie elementy jak wysokos¢ stupa cieczy w czasie, aby okresli¢ zaréwno
lepkos¢ jak i zmiane naprezen.

Znany jest takze z opisu patentowego PL 171272 reometr kapilarny do pomiaru dynamicznej
lepkosci pod cisnieniem bardzo lepkich osrodkéw, takich jak np. silikonowe elastomery. Reometr ma
korpus w postaci tulei, wewnatrz ktérej umieszczony jest ruchomy walec posiadajacy otwér kapilarny
taczacy dwie komory, wyposazony w czujnik ci$nienia.

W prezentacji Z. Adamczyk. A. Bratek. B. Jachimska ,Wptyw pH i sity jonowej na lepkos$¢ roztwo-
réw polielektrolitéw”, opubl. 26.09.2014 r. pod adresem internetowym

http://www.slideserve.com/arnie/wp-yw-ph-i-si-y-jonowej-na-lepko-roztwovor-w-polielektrolit-w
pokazano na slajdzie nr 10 fotografie i rysunek przekroju wiskozymetru kapilarnego grawitacyjnego,
ktéry byt uzywany przez autoréw prezentacji w Instytucie Katalizy i Fizykochemii Powierzchni PAN do
pomiaréw lepkosci roztworéw polielektrolitow, wyniki ktérych przedstawione zostaty w prezentaciji.

Ujawniony w prezentacji wiskozymetr ma korpus, ktéry zawiera dwa zbiorniczki — dolny i gérny,
pofgczone ze sobg kanatem i usytuowane jeden nad drugim, przy czym gorny zbiorniczek jest otwarty
ku goérze i ma kréciec do przytgczania zrédta podcisnienia. Natomiast dolny zbiorniczek jest zamkniety
od dotu odigczalng od korpusu teflonowg zakrywka, majgcg postaé korka, wyznaczajgcg dno zbior-
niczka. W zakrywce tej jest nieruchomo osadzona rurka kapilarna, tak iz ptaski koniec rurki jest usytuo-
wany w ptaszczyznie wyznaczajgcej dno zbiorniczka, a wzdluzna o$ kapilary jest usytuowana w osi
wzdtuznej korpusu. Ponadto znany wiskozymetr ma srodki detekcji poziomu cieczy podczas pomiaru jej
lepkosci, ktére majg postac par elektrod pomiarowych, tworzgcych czujniki poziomu cieczy, korzystnie
czujniki konduktometryczne, wspétpracujace z elektronicznym uktadem rejestracji poziomu cieczy, przy
czym wspomniane $rodki detekcji poziomu cieczy sg usytuowane w $Sciankach korpusu powyzej oraz
ponizej gérnego zbiorniczka. Zastosowanie konduktometrycznego pomiaru poziomu cieczy w gérnym
zbiorniczku za pomocg dwaoch par elektrod pomiarowych, umozliwia bardzo precyzyjny pomiar potoze-
nia menisku cieczy, zaréwno przezroczystych jak i nieprzezroczystych lub zabarwionych.

Zagadnieniem technicznym postawionym do rozwigzania jest opracowanie takiej konstrukcji gra-
witacyjnego wiskozymetru kapilarnego, ktéra pozwolita by wyeliminowa¢ wptyw proceséw agregacji
oraz sedymentacji badanych suspensji na wyniki pomiaru ich lepkosci dynamiczne;j.

Tak postawione zagadnienie udato sie rozwigzaé poprzez wykorzystanie w wiskozymetrze we-
dtug wynalazku znanego korpusu wiskozymetru majgcego dwa usytuowane jeden nad drugim zbior-
niczki na badang ciecz, z ktérych otwarty ku gorze gérny zbiorniczek wykorzystano do pomiaru szybko-
Sci wyptywu badanej cieczy przez pionowo usytuowang kapilare wylotowag w postaci rurki, potgczong
z dolnym zbiorniczkiem, ktory z kolei wykorzystano jako odstojnik (wytapywacz agregatow), dzieki temu,
ze ptaski koniec kapilary potgczonej z dolnym zbiorniczkiem usytuowano ponad jego dnem w dajgcej
sie regulowaé wysokosci. Taka konstrukcja eliminuje praktycznie catkowicie efekty agregacji i sedymen-
tacji, gdyz stezenie suspensji znajdujgcej sie w kapilarze wylotowej jest state w czasie pomiaru, nieza-
leznie od szybkosci sedymentaciji czastek.

Zgodnie z wynalazkiem, wiskozymetr kapilarny grawitacyjny majgcy korpus, ktéry zawiera dolny
zbiorniczek i gérny zbiorniczek, potgczone ze sobg kanatem i usytuowane jeden nad drugim, przy czym
goérny zbiorniczek jest otwarty ku gorze i ma kréciec do przytgczania zrédta podcisnienia, natomiast
dolny zbiorniczek jest zamkniety od dotu odtgczalng od korpusu zakrywka, wyznaczajgca dno dolnego
zbiorniczka, zas w zakrywce tej jest osadzona kapilarna rurka, ktérej wzdtuzna o$ jest usytuowana we
wzdtuznej osi korpusu, a ponadto majacy $rodki detekcji poziomu cieczy podczas pomiaru jej lepkosci,
ktére to srodki detekcji poziomu cieczy sg usytuowane w sciankach korpusu powyzej oraz ponizej gor-
nego zbiorniczka i majg postaé par elektrod pomiarowych, tworzacych czujniki poziomu cieczy, charak-
teryzuje sie tym, ze kapilarna rurka jest szczelnie i przesuwnie osadzona w zakrywce zamykajgcej od
dotu dolny zbiorniczek, przy czym ptaski koniec kapilarnej rurki siega powyzej dna dolnego zbiorniczka,
a korzystnie, plaski koniec kapilarnej rurki siega powyzej potowy wysokosci dolnego zbiorniczka.

Kapilarna rurka jest osadzona przesuwnie w zakrywce stanowigcej dno dolnego zbiorniczka
w celu regulacji odlegtosci ptaskiego konca kapilarnej rurki od kanatu tgczacego gorny zbiorniczek
i dolny zbiorniczek podczas kalibracji wiskozymetru cieczg wzorcowa.
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Korzystnie, zakrywka dolnego zbiorniczka ma posta¢ korka lub zakretki.

Poza tym w celu rozszerzenia zakresu pomiarowego wiskozymetr jest korzystnie zaopatrzony
w zestaw wymiennych kapilarnych rurek o réznych srednicach, stopniowanych od 0,5 do 2,5 mm, przy
czym najlepiej jest gdy kazda z kapilarnych rurek jest szczelnie i przesuwnie osadzona w odrebnej
zakrywce.

Zastosowanie zakrywki majgcej postaé¢ korka lub zakretki, mocowanej roztgcznie do korpusu wi-
skozymetru, od dotu dolnego zbiorniczka, utatwia jego czyszczenie oraz umozliwia rozszerzenie za-
kresu pomiarowego wiskozymetru, dzieki mozliwosci wyposazenia przyrzgdu w zestaw zakrywek z osa-
dzonymi w nich rurkami kapilarnymi o réznych srednicach.

Kazda z kapilar uzywanych w wiskozymetrze jest kalibrowana przy uzyciu cieczy wzorcowych
0 precyzyjnie znanej lepkosci. Dla niskiego zakresu lepkosci jako cieczy wzorcowych stosuje sie wode,
alkohol butylowy i pentylowy, natomiast dla wyzszego zakresu lepkosci — glikol etylowy oraz weglowo-
dorowe ciecze wzorcowe.

Sygnat z elektrod czujnikéw konduktometrycznych oraz dodatkowo prowadzony w znany sposéb
cyfrowy pomiar temperatury badanej cieczy z doktadnoscig 0,1°C jest przetwarzany komputerowo, przy
pomocy oprogramowania, nie bedgcego juz przedmiotem niniejszego rozwigzania.

Jak wykazaly przeprowadzone préby, doktadnos¢ pomiaru przy uzyciu wiskozymetru bedacego
przedmiotem wynalazku, siega 0.5% dla zakresu wartosci lepkosci 1-10 cP [g/(cm-s)], natomiast pre-
cyzja (doktadnosc pomiaru lepkosci wzglednej) wynosi okoto 0.2%.

Przedmiot wynalazku w przyktadzie wykonania uwidoczniony jest na rysunku, na ktérym fig. 1
ktéry przedstawia schematyczny przekréj wiskozymetru kapilarnego do pomiaru dynamicznej lepkosci,
zamontowanego w stanowisku do pomiaru lepkosci, a fig. 2 przedstawia jeden z praktycznych przykia-
déw wykonania korpusu wiskozymetru.

Przyktadowy wiskozymetr kapilarny grawitacyjny do pomiaru lepkosci dynamicznej, sktada sie
z szklanego korpusu 1 w postaci dwéch potaczonych zbiorniczkéw goérnego 2 i dolnego 3 na ciecz,
ktérej lepkos¢ ma zosta¢ zmierzona. Zbiorniczki 2 i 3 potgczone ze sobg kanatem i usytuowane jeden
nad drugim, przy czym gorny zbiorniczek 2 jest otwarty ku gérze i ma kréciec do przytgczania zrodia
podcisnienia.

Gorny zbiorniczek 2 posiada ukfad elektrod pomiarowych, utworzony z jednej pary elektrod 4,
usytuowanych u goéry gérnego zbiorniczka 2 i z drugiej pary elektrod 5, usytuowanej pod gérnym zbior-
niczkiem 2.

Uktad pomiarowy elektrod 4 i 5, tworzgcych dwa konduktometryczne czujniki, potgczony jest
Z nieuwidocznionym w szczegotach na rysunku, elektronicznym systemem 6 rejestracji poziomu cieczy
w wiskozymetrze i jej temperatury podczas prowadzonego pomiaru lepkosci. Ciezar kolumny cieczy
powoduje jej swobodny przeptyw przez rurke kapilarng (kapilare pomiarowa) 7. Dolny zbiorniczek 3 jest
zamkniety od dotu odtgczalng od korpusu 1 zakrywkg 8, wyznaczajgcg dno zbiorniczka 3, przy czym
w zakrywce 8 jest szczelnie i przesuwnie osadzona rurka kapilarna 7, ktérej ptaski koniec znajduje sie
powyzej dna dolnego zbiorniczka 3.

Wiskozymetr posiada wymienne rurki kapilarne 7 o réznej srednicy wewnetrznej, na przyktad od
0.5do 2.5 mm.

W celu prowadzenia doktadnych pomiarow, caty uktad pomiarowy wiskozymetru umieszcza sie
w ptaszczu wodnym 9, co umozliwia w znany sposoéb kontrole temperatury z doktadnoscig do 0,1°C.

Sygnat z par elektrod 4 i 5 do systemu 6 rejestracji poziomu cieczy oraz cyfrowy pomiar tempe-
ratury badanej cieczy z doktadnoscig 0,1°C jest przetwarzany komputerowo, przy pomocy specjalnego
oprogramowania, nie bedgcego przedmiotem niniejszego rozwigzania.

W jednym z praktycznych przyktadéw wykonania (pokazanym na fig. 2) korpus 1 wiskozymetru
jest uformowany jako monolityczny szklany element i zawiera dwa potgczone ze sobg zbiorniczki —
goérny 2 i dolny 3 na ciecz, ktorej lepkos¢ ma zosta¢ zmierzona. Zbiorniczki 2 i 3 potgczone sg ze sobg
kanatem i usytuowane jeden nad drugim, przy czym gorny zbiorniczek 2 jest otwarty ku gérze i ma
krociec do przytaczania zrodta podcisnienia.

Nad gérnym zbiorniczkiem 2, w korpusie 1 uformowane sg dwa lezgce naprzeciw siebie drugie
krocce 11, stuzgce do osadzenia w nich, na przyktad za pomocg masy uszczelniajgcej, jednej pary
elektrod pomiarowych 4, zas pod gérnym zbiorniczkiem 2, w korpusie 1 uformowane sg dwa lezace
naprzeciw siebie trzecie krééce 12, stuzgce do osadzenia w nich, na przyktad za pomocg masy uszczel-
niajgcej, drugiej pary elektrod pomiarowych 5. Ponadto w prezentowanym praktycznym przyktadzie,
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w dolnym koncu korpusu 1 uformowany jest zewnetrzny gwint 13, stuzgcy do nakrecenia na niego za-
krywki 8 z osadzong w niej kapilarng rurkg 7, ktéra to zakrywka ma forme zakretki, wyznaczajgcej dno
dolnego zbiorniczka 3.

Zasadniczg zaletg wiskozymetru kapilarnego wedtug wynalazku jest to, ze umozliwia on dokony-
wanie pomiaréw dynamicznej lepkosci cieczy o bardzo niskiej lepkosci, zaréwno przezroczystych jak
i nieprzezroczystych lub silnie zabarwionych, a takze agregujacych oraz sedymentujgcych suspensji.

Kolejng zaletg jest bardzo fatwe napetnianie wiskozymetru oraz jego demontaz. tatwos¢ demon-
tazu umozliwia wymiane kapilary pomiarowej 7 (w razie uszkodzenia czy tez zabrudzenia albo w przy-
padku koniecznosci zmiany zakresu pomiarowego wiskozymetru) oraz czyszczenie catego uktadu po-
miarowego. Wymienna kapilara 7 pozwala na dostosowanie jej srednicy do zakresu lepkosci badane;j
cieczy.

Pomiaru dynamicznej lepkosci przy uzyciu kapilarnego wiskozymetru grawitacyjnego wedtug wy-
nalazku dokonuje sie nastepujaco. Probke cieczy zasysa sie kapilarg 7 ze zbiornika cieczy 10 do kor-
pusu 1 wiskozymetru, do gérnego zbiorniczka 2, przytgczajac do krééca zrédto podcisnienia, np. gu-
mowg gruszke. Ciezar kolumny cieczy sprawia, iz po wyjeciu kapilary 7 ze zbiornika 10 i odtgczeniu
podcisnienia, ciecz przeptywa w dét przez kapilare pomiarowa 7. Czas przeptywu okreslonej ilosci cie-
czy przez uktad pomiarowy wiskozymetru mierzony jest automatycznie za pomocg elektrod 4 i 5. Mie-
rzony czas przeptywu okresla sie na podstawie pomiaru szybkosci przeptywu cieczy pomiedzy uktadem
dwoch elektrod pomiarowych 4 i 5.

Na podstawie zarejestrowanego czasu przeptywu wyznacza sie dynamiczng wartos¢ lepkosci
badanej cieczy z prawa Poisseille'a.

Bedacy przedmiotem wynalazku lepkosciomierz kapilarny jest doskonatym narzedziem do po-
miaru lepkosci dynamicznej cieczy o niskiej i sredniej lepkosci. W przypadku pomiaréw lepkosci takich
prébek jak woda, rozpuszczalniki czy roztwory polimeréw oraz biatek doktadnoscig znacznie przewyz-
sza nawet najbardziej rozbudowane znane lepkosciomierze rotacyjne.

Zastrzezenia patentowe

1. Wiskozymetr kapilarny grawitacyjny majacy korpus, ktéry zawiera dolny zbiorniczek i gérny
zbiorniczek, potgczone ze sobg kanatem i usytuowane jeden nad drugim, przy czym goérny
zbiorniczek jest otwarty ku gérze i ma kréciec do przytgczania zrodta podcisnienia, natomiast
dolny zbiorniczek jest zamkniety od dotu odtgczalng od korpusu zakrywka, wyznaczajaca dno
dolnego zbiorniczka, za$ w zakrywce tej jest osadzona kapilarna rurka, ktérej wzdtuzna o$ jest
usytuowana we wzdtuznej osi korpusu, a ponadto majgcy srodki detekcji poziomu cieczy pod-
czas pomiaru jej lepkosci, ktére to srodki detekcji poziomu cieczy sg usytuowane w $ciankach
korpusu powyzej oraz ponizej gornego zbiorniczka i majg postac par elektrod pomiarowych,
tworzgcych czujniki poziomu cieczy, znamienny tym, ze kapilarna rurka (7) jest szczelnie
i przesuwnie osadzona w zakrywce (8) zamykajacej od dotu dolny zbiorniczek (3), przy czym
ptaski koniec kapilarnej rurki (7) siega powyzej dna dolnego zbiorniczka (3).

2. Wiskozymetr wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze ptaski koniec kapilarnej rurki (7) siega
powyzej potowy wysokosci dolnego zbiorniczka (3).

3. Wiskozymetr wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze zakrywka (8) dolnego zbiorniczka (3) ma
posta¢ korka.

4. Wiskozymetr wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze zakrywka (8) dolnego zbiorniczka (3) ma
postaé zakretki.

5. Wiskozymetr wedtug zastrz. 1 albo 2, znamienny tym, ze jest zaopatrzony w zestaw wymien-
nych kapilarnych rurek (7) o r6znych srednicach, stopniowanych od 0.5 do 2.5 mm, przy czym
korzystnie kazda z kapilarnych rurek (7) jest szczelnie i przesuwnie osadzona w odrebnej za-

krywce (8).
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