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Аннотация 
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и ресурсосберегающие процессы в химической технологии, нефтехимии и 

биотехнологии» всех форм обучения. 

Объем, содержание и уровень изложения обусловлены требованиями 

ФГОС по дисциплинам «Химия и физика полимеров»,  «Продукты 

нефтехимического синтеза». 

Представлен теоретический материал, требования к технике безопасности, 

порядок проведения лабораторных работ, форма отчета, вопросы и задания 

для контроля знаний. 
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ВВЕДЕНИЕ 

 

Методические указания к лабораторным работам предназначены для 

усвоения теоретических знаний и углубленной проработки отдельных 

разделов дисциплин «Химия и физика полимеров»,  «Химия 

высокомолекулярных соединений», приобретения и совершенствования 

навыков проведения химического эксперимента. Структура методических 

указаний соответствует последовательности изложения лекционного 

материала. Каждый раздел методических указаний предваряется кратким 

теоретическим введением, включает методики проведения эксперимента и 

обработки его результатов, схемы и описание лабораторных установок. 

По окончании изучения дисциплины, завершения лабораторных 

работ данного цикла, студенты должны обладать следующими 

профессиональными компетенциями 

Номер 

компете

нции 

Содержание 

компетенции  

В результате изучения дисциплины 

обучающиеся должны  

знать уметь владеть 

ПК-1 

Способность и 

готовность 

осуществлять 

технологически

й процесс в 

соответствии с 

регламентом и 

использовать 

средства для 

измерения 

основных 

параметров 

технологическо

го процесса, 

свойств сырья и 

продукции 

источники и 

свойства 

углеводород

ов, 

используемы

х в 

производств

е полимеров,  

способы и 

технологию 

выделения 

полимеров. 

. 

использовать 

методы анализа 

физико- 

механических 

свойств  

полимеров; 

выбирать 

наиболее 

целесообразный 

метод анализа 

физико – 

механических 

свойств 

полимеров 

навыками 

осуществлени

я всех 

операций по 

анализу 

физико – 

механических 

свойств 

полимеров 

ПК-4 

Способность 

принимать 

конкретные 

технические 

решения при 

разработке 

технологически

х процессов, 

выбирать 

технические 

правила 

техники 

безопасност

и, пожарной 

безопасност

и при 

производств

е полимеров 

использовать 

знания по 

технике 

безопасности в 

лаборатории 

полимеров 

навыками 

применения 

правил 

техники 

безопасности  
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средства и 

технологии с 

учетом 

экологических 

последствий их 

применения 

ПК-8 

Готовность к 

освоению и 

эксплуатации 

вновь 

вводимого 

оборудования 

Знать 

особенности 

химии и 

технологии 

производств

а полимеров 

Руководствоват

ься 

технологически

ми 

регламентами 

производства 

полимеров 

Навыками 

составления 

технической 

документации 

на ремонт и 

приобретение 

оборудования 

ПК-18  

Готовность 

использовать 

знание свойств 

химических 

элементов, 

соединений и 

материалов на 

их основе для 

решения задач 

профессиональн

ой деятельности  

Особенности 

процесса 

растворения 

полимеров и 

методы 

теоретическо

й 

оценки 

растворимос

ти 

полимеров в 

различных 

растворителя

х; 

закономерно

сти 

процессов 

деформации 

полимеров, и 

основные 

составляющ

ие общей 

деформации 

полимеров; 

принцип 

температурн

о-временной 

суперпозици

и и его 

практическу

На базе 

теоретического 

материала 

связать или 

прогнозировать 

практически 

значимые 

свойства ВМС с 

их строением; 

рассчитывать 

размеры 

макромолекул и 

определять 

жесткость цепи 

полимера; 

рассчитывать 

свободный 

объем и 

плотность 

упаковки 

полимеров; 

пользоваться 

алгоритмом 

расчета 

растворимости 

полимеров; 

получать 

обобщенные 

кривые 

релаксации на 

Владеть 

навыками 

практического 

расчета 

значимых 

свойств ВМС 

с их 

строением; 

рассчитывать 

размеры 

макромолекул 

и определять 

жесткость 

цепи 

полимера 
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ю 

значимость; 

фазовые и 

физические 

состояния 

полимеров, 

влияние 

химического 

строения и 

молекулярно

й массы 

полимеров 

на 

температуру 

стеклования 

и 

температуру 

текучести. 

 

основе 

принципа 

температурно-

временной 

суперпозиции; 

оценивать 

температурную 

зависимость 

механических 

свойств 

полимера с 

использованием 

фактора 

приведения; 

применять 

правило 

объемных и 

мольных долей 

для 

количественног

о расчета 

рецептур для 

пластификации 

полимеров; 

применять 

полученные 

знания для 

решения задач 

исследовательск

ого и 

прикладного 

характера; 

приводить 

примеры 

областей 

использования 

конкретных 

полимерных 

материалов. 
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Критерии оценки лабораторных работ и формы самостоятельной 

работы студентов 

 

Максимальная оценка ставится, если работа выполнена 

самостоятельно, в отчете зафиксированы наблюдения, составлены 

уравнения реакций, соответствующие данным опытам, указаны реактивы и 

оборудование, описаны ход и условия проведения работы, сделаны выводы 

по каждому проведенному опыту, построены графики зависимостей, 

диаграммы (там, где это необходимо), даны ответы на контрольные 

вопросы. 

Минимальная оценка ставится, если работа выполнена 

самостоятельно, в отчете зафиксированы наблюдения; составлены 

уравнения реакций, соответствующие данным опытам; указаны реактивы и 

оборудование, ход работы; записаны условия проведения работы; сделаны 

выводы по каждому проведенному опыту, построены графики 

зависимостей, диаграммы (там, где это необходимо). 

Формы самостоятельной работы студентов: подготовка к 

выполнению лабораторной работы; составление отчета о лабораторной 

работе; подготовка к защите лабораторной работы. 

Формы контроля самостоятельной работы студентов:   

собеседование; проверка отчета о лабораторной работе; защита 

лабораторной работы. 

 

Основные правила по технике безопасности при выполнении 

лабораторных работ 

 

К работе в химических лабораториях допускаются лица, прошедшие 

инструктаж по технике безопасности. Лабораторные работы в химической 

лаборатории надо выполнять тщательно, аккуратно, без спешки. На 

рабочем месте должны находиться только необходимые для выполнения 

конкретной работы реактивы, приборы и оборудование. Беспорядок на 

рабочем месте недопустим. 

Перед выполнением лабораторной работы студент должен получить 

задание, внимательно ознакомиться со всеми этапами работы и логикой 

расчетов, собрать опытную установку, после получения разрешения от 

преподавателя (лаборанта) приступить к работе. Фиксация условий и 

результатов каждого опыта в лабораторной тетради должна проводиться в 

ходе выполнения работы или сразу же после ее окончания. В лабораторной 

тетради должны проводиться и все необходимые расчеты. При описании 

экспериментов особо следует выделять все замеченные отклонения от 

описанного в методике хода процесса. 

Емкости с реактивами должны быть снабжены надежно наклеенными 

этикетками с разборчивыми надписями, где указаны название соединения и 

его химическая формула.  
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Запрещается использовать посуду, имеющую трещины или отбитые 

края. Запрещается выбрасывать в раковины отходы химических реактивов, 

сливать водные растворы химических веществ. Отходы сливать в 

специально отведенные емкости.  

Запрещается оставлять без присмотра работающие установки, 

включенные электронагревательные приборы. Перед уходом из 

лаборатории следует убедиться, что на каждом рабочем месте и в 

вытяжных шкафах отключены вода и электрические приборы, перекрыты 

газовые линии, в смонтированных приборах закончились все химические 

процессы. 

 Каждый студент должен иметь в индивидуальном пользовании 

средства защиты – очки или маску для защиты глаз и лица, резиновые 

перчатки, спецодежду – халат. 

 

1 СИНТЕЗ ПОЛИМЕРОВ  

 

Все высокомолекулярные соединения разделяются на 

полимеризационные и поликонденсационные по типу реакций, лежащих в 

основе их синтеза. В ряде случаев новые полимеры получают в процессе 

химических превращений (модификации) имеющихся полимеров или 

олигомеров. 

Полимеры полимеризационного типа получаются из мономеров, 

имеющих ненасыщенный характер или структуру неустойчивого цикла. В 

этом случае полимеризация протекает с раскрытием кратных связей или 

неустойчивого цикла, а элементный состав полимера не отличается от 

элементного состава мономера. 

Полимеры поликонденсационного типа получаются в результате 

поликонденсации мономеров за счет взаимодействия содержащихся в них 

функциональных групп или атомов, а образование полимера 

сопровождается выделением низкомолекулярного продукта и элементный 

состав полимера не совпадает с элементным составом мономера. 

Химические превращения полимеров, приводящие к образованию 

новых соединений этого класса, могут протекать как без существенного 

изменения молекулярной массы и химического строения основной цепи 

за счет замены активных атомов основной цепи или химического 

изменения боковых функциональных групп, так и с изменением 

молекулярной массы и химического строения исходного полимера. В 

первом случае это реакция полимераналогичных превращений и 

прививочная сополимеризация, а во втором случае - блок-

сополимеризация. 

К высокомолекулярным соединениям полимеризационного типа 

относятся полиэтилен, полипропилен, полистирол, поливинилхлорид и 

другие. К поликонденсационным - полиэфиры, полиамиды, 

полиметиленфенолы (фенолформальдегидные смолы) и другие. По 



9 

 

реакциям полимераналогичных превращений могут быть получены 

ионообменные полимеры на основе сополимеров стирола и 

дивинилбензола. Прививочная сополимеризация используется для 

получения полимерных материалов с улучшенными физико-

механическими свойствами, например, для получения ударопрочного 

полистирола. При реакции двух или более олигомеров различного 

строения получают блок-сополимер с новыми свойствами. 

Вне зависимости от типа реакций образования полимеров можно 

получать макромолекулы различного строения: линейного, 

разветвленного, сетчатого и трехмерного. Бифункциональные мономеры 

или их смеси обычно дают полимеры линейного или разветвленного 

строения. При увеличении в молекуле мономера числа реагирующих 

групп образуются полимеры сетчатого или пространственного строения, 

которые отличаются от линейных полимеров подобного химического 

строения по теплофизическим и физико-механическим свойствам, 

обладая повышенной устойчивостью к термическим, химическим и 

механическим воздействиям. 

В зависимости от поведения при повышенных температурах 

полимеры разделяются на термопластичные и термореактивные. 

Термопластичные полимеры способны к пластическому течению при 

повышенных температурах, а при охлаждении они затвердевают, 

сохраняя заданную форму. Такой цикл превращений может повторяться 

неоднократно. Термореактивные полимеры имеют стадию пластического 

течения при повышенной температуре, но при этом происходит 

отверждение и они переходят в неплавкое состояние. Они не способны к 

повторному формованию. 

 

СИНТЕЗ ПОЛИМЕРОВ РЕАКЦИЕЙ ПОЛИКОНДЕНСАЦИИ 

 

Известно, что фенолформальдегидные смолы  были первыми 

полимерами, созданными человеком 100 лет назад. Даже сегодня, при всем 

многообразии полимеров, ФФС занимают весомое место в общем объеме 

мирового производства синтетических смол. В настоящее время 

интенсивно развивается индустрия пористых и волокнистых материалов, 

используемых буквально во всех отраслях промышленного и гражданского 

строительства: пенофенопласты, стекломаты и сотопласты на фенольных 

связующих, древесностружечные и древесноволокнистые плиты, фанера и 

т.п. 

Хорошо изученной реакцией этого типа является взаимодействие 

фенолов с альдегидами в кислой или щелочной среде. 

Большое влияние на свойства образующихся полимеров оказывает 

соотношение исходных веществ. Например, если количество 

формальдегида не превышает эквимолекулярного по отношению к 

фенолу, то образуются линейные термопластичные смолообразные 
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олигомеры, называемые новолаками. Если фенол взят хотя бы в 

небольшом избытке, образуются продукты поликонденсации, называемые 

резолами. Резолы также плавятся и растворяются в органических 

растворителях, но в отличие от новолаков при нагревании переходят в 

неплавкое и нерастворимое состояние за счет образования 

пространственной структуры. Вначале образуется резитол, который не 

плавится и не растворяется, но может набухать в растворителях и слегка 

размягчается при нагревании, так как имеет небольшое число поперечных 

связей между молекулами. На стадии отверждения происходит 

образование неплавкого, нерастворимого и ненабухающего продукта 

поликонденсации, называемого резитом. 

Другим примером реакций поликонденсации является получение 

амидо-формалъдегидных полимеров на основе карбамида и 

формальдегида. При этом в зависимости от условий поликонденсации 

могут образовываться полиметиленкарбамиды линейного, 

циклолинейного и пространственного 

 

Лабораторная работа №1 

 

Получение новолака поликонденсацией фенола с 

формальдегидом в кислой среде. 

 

Цель работы. Получение новолака методом поликонденсации 

фенола с формальдегидом в кислой среде. Изучить закономерности 

протекания реакции поликонденсации. Рассчитать выход продукта 

поликонденсации. 

Теоретическая часть. Фенольные смолы получают 

взаимодействием фенолов с альдегидами, главным образом с 

формальдегидом. 

Фенолы – это ароматические соединения, у которых 

непосредственно с ароматическим ядром соединена гидроксильная 

группа, С6Н5ОН. 

                            ОН 

            

                

 

 
молекулярный вес 94,11 

плотность,  45

4 , г/см
3
 1,0545 

показатель преломления, 45

Dn  1,54027 

температура плавления,  °С 40,9 

температура кипения,  °С 182,2 
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Фенолы – это слабые кислоты, они легко растворяются в водном 

растворе гидроксида натрия, но нерастворимы в водном растворе карбоната 

натрия. Фенолы – твердые бесцветные вещества (за исключением 

нескольких жидких алкилфенолов). Фенол хорошо растворяется в 

полярных органических растворителях и плохо в неполярных 

алифатических углеводородах;  кристаллизуется в форме бесцветных 

призм. Под действием кислорода воздуха фенол приобретает красноватую 

окраску, особенно быстро в тех случаях, когда он содержит следы меди или 

железа. Фенол ядовит. При длительном действии на кожу даже 

разбавленные растворы его могут вызвать долго незаживающие поражения. 

Поэтому при измельчении фенола необходимо надевать резиновый фартук 

и перчатки, а лицо защищать маской из органического стекла. При 

попадании фенола на кожу его необходимо тщательно смыть тампоном, 

смоченным спиртом. 

Формальдегид (муравьиный альдегид)   Н  – С = О    (Н2СО)  

 ׀                                                                                

                                                                          Н 
молекулярный вес 30,023 

плотность, 20 ,  г/см
3
 0,8153 

температура плавления,  °С -118 

температура кипения,    
 
°С -19,2 

 

Газ со своеобразным запахом, легко растворимый в воде и водном 

растворе метилового спирта. Получается и применяется в виде водного 

раствора – формалина, содержащего около 40 г формальдегида в 100 мл 

воды. 

Формальдегид – едкий, раздражающий слизистые оболочки газ, в 

растворе находится почти исключительно в виде моно – и 

олигометиленгликолей: 

НО-СН2-ОН    и     НО[-СН2-Оn-1]-CН2-ОН. 

В водных растворах доля негидратированного формальдегида (СН2О) 

очень мала (0,001%) 

При длительном хранении, низкой температуре и высокой 

концентрации формальдегида из формалина выпадает полимер – параформ, 

представляющий собой смесь полиоксиметиленгликолей Сn = 8100, 

который способен при нагревании расщепляться до метиленгликоля и 

растворяться в формалине. 

Формалин всегда содержит немного муравьиной кислоты, количество 

которой увеличивается со временем вследствие окисления формальдегида. 

Формальдегид сильно действует на слизистые оболочки и 

дыхательные пути, вызывает раздражение кожи. Присутствие в формалине 

метилового спирта может оказать вредное действие на центральную 

нервную систему и зрение. 
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Работу с формальдегидом следует проводить в вытяжном шкафу. 

Заполнение пипетки формалином необходимо производить только с 

помощью резиновой груши. При попадании формалина на кожу или 

слизистые оболочки следует промыть водой, 2 % раствором соды и снова 

водой. 

Выпадение полимера замедляется при добавлении в раствор 

метилового спирта, который образует монометиловые эфиры 

полиоксиметиленгликолей и препятствует дальнейшему росту молекул 

полимера.  

На строение продуктов взаимодействия фенола с формальдегидом 

большое влияние оказывают условия проведения реакции и, в первую 

очередь, рН среды и температура реакционной смеси. Эта реакция 

включает три основных стадии: присоединение формальдегида к фенолу 

(I), рост цепи (или образование форполимера) при температуре ниже 100°С 

(II) и, наконец, отверждение (или сшивание) при температуре, 

превышающей 100°С. В зависимости от рН среды в результате реакции 

образуются два принципиально отличающихся друг от друга форполимера  

новолаки и резолы. 

Новолаки получают  кондесацией фенола с  формальдегидом в 

кислой среде, обычно при мольном соотношении формальдегида с 

фенолом (0,75 0,85). Новолаки представляют собой термопластичные т.е. 

растворимые и плавкие, низкомолекулярные (М 2000) смолы 

преимущественно линейного строения с метиленовыми группами между 

фенольными ядрами. Такие смолы отверждаются только с помощью 

отвердителя, в качестве которого обычно применяют 

гексаметилентетрамин (ГМТА). Отвержденные смолы - нерастворимые и 

неплавкие продукты. 

 

 
 



13 

 

Образовавшиеся спирты реагируют друг с другом за счет гидроксила 

метилольных групп и незамещенных атомов водорода бензольного кольца 

в орто- и пара- положениях (1). 

Одновременно метилольные группы могут взаимодействовать 

между собой с выделением формальдегида и воды и образованием 

метиленовой связи (2). 

 

 
 

 

Задание на выполнение работы. Получить новолак методом 

поликонденсации фенола с формальдегидом в кислой среде. 

Реактивы: фенол - 9,4 г; формалин - 4 мл (4 г); кислота соляная HCl - 

0,1 мл.  

Перечень используемого оборудования: круглодонная трехгорлая 

колба, обратный холодильник, термометр (100 
о
С),  водяная баня,  чашка 

фарфоровая, сушильный шкаф. 

Правила по технике безопасности.  Лабораторная электроплитка 

должна быть установлена на ровной, устойчивой, чистой, сухой 

поверхности. Перед каждым использованием проверяйте электроплитку на 

наличие повреждений корпуса, электрошнура и вилки. Соблюдайте 

осторожность при касании нагревательного элемента плитки. Опасность 

получения ожогов и отравления! Соблюдайте правила обращения с 

реагентами (фенол и формальдегид). 

 Порядок выполнения работы.  В круглодонной колбе 

вместимостью 100 мл взбалтывают смесь фенола и формалина до полного 

растворения, затем добавляют 0,1 мл соляной кислоты, присоединяют к 

колбе обратный холодильник и нагревают на водяной бане при 90-100°С в 

течение 20-40 минут. Реакция протекает с выделением теплоты. При 

закипании смеси нагревание прекращают. Затем нагревание продолжают 

на кипящей водяной бане до разделения реакционной массы на два слоя: 

верхний - водный (обычно мутный) и нижний - густой, светло-желтый 

или светлокоричневый (в зависимости от качества фенола), который 

представляет собой продукт поликонденсации. 

Содержимое колбы сливают в фарфоровую чашку. После 
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охлаждения верхний слой отделяют. Оставшийся в чашке полимерный 

продукт промывают теплой водой до нейтральной реакции по метиловому 

оранжевому и высушивают, постепенно нагревая до 200°С. 

Затем остужают на воздухе и взвешивают. По полученным данным 

вычисляют выход полимера на взятые исходные реагенты. 

 

  
     
     

                    

 

где Х – массовый выход смолы, % масс., 

 а1 – масса фенола, г, 

 а2 – масса формальдегида, г, 

а0 – масса фарфоровой чашки, г, 

 а3 – масса чашки со смолой после высушивания, г. 

 

Содержание и форма отчета о проделанной работе. Отчет о 

выполненной работе должен включать следующие разделы: 1. Название 

работы. 2. Цель работы. 3. Реактивы и оборудование. 4. Ход работы и 

условия ее проведения. 5. Результаты эксперимента, расчеты. 6. Выводы. 

Контрольные вопросы:  

1. Дайте  определение реакции поликонденсации. 

2. Чем отличается реакция поликонденсации от реакции 

полимеризации? 

3. Как зависит структура образующихся продуктов от природы 

исходных мономеров? 

4. В каких условиях и при каком соотношении реагентов получаются 

новолачные и резольные ФФС? 

5. Какие полимеры относятся к термопластичным, а какие к 

термореактивным? 

 

Лабораторная работа №2 

 

Получение олигомеров резольного типа из фенола и 

формальдегида в присутствии аммиака 

 

Цель работы. Получение резола методом поликонденсации фенола с 

формальдегидом в присутствии аммиака. Изучить закономерности 

протекания реакции поликонденсации. Рассчитать выход продукта 

поликонденсации. 

Теоретическая часть.  
Образование резола и резита. Резолы получают конденсацией фенола 

с формальдегидом в щелочной среде, как правило, при избытке 

формальдегида (III). Так, в производстве технических резолов мольное 

соотношение фенола и формальдегида  обычно составляет (1,03,0).  
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Резолы представляют собой термоактивные низкомолекулярные 

смолы, состоящие в основном из моно– и полиядерных 

гидроксиметилфенолов (ГМФ), которые стабильны при комнатной 

температуре, но под действием тепла и (или) кислот превращаются в 

сшитый, нерастворимый и неплавкий полимер (резит). Главным 

недостатком резолов является их ограниченная стабильность при хранении. 

Теоретически для образования совершенной трехмерной структуры на 1 

моль фенола требуется 1,5 моль формальдегида. 

Резолы также плавятся и растворяются в органических 

растворителях, но в отличие от новолаков они способны при нагревании 

переходить в неплавкое и нерастворимое состояние за счет образования 

пространственной структуры при участии реакционноспособных атомов 

водорода фенола и избытка метилольных групп (см. схему реакции). Этот 

процесс ступенчатый и протекает через стадию образования 

промежуточного продукта, так называе мого резитола, который не 

плавится и не растворяется, но может набухать в растворителях, слегка 

размягчаться при нагревании, так как имеет еще сравнительно небольшое 

число связей между молекулами.  

На стадии отверждения происходит образование неплавкого, 

нерастворимого и ненабухающего продукта поликонденсации, 

называемого резитом.  Реакция фенолов с другими альдегидами, например 

ацетальдегидом, масляным и бензойным альдегидами, в кислой среде 

приводит к образованию лишь линейных продуктов конденсации. Избыток 

альдегида не вызывает образования резитов. Исключением является 

фурфурол, который образует с фенолом резиты вследствие вторичной 

реакции полимеризации по двойным связям. 

В качестве катализаторов щелочной конденсации фенола с 

формальдегидом можно применять: аммиак, гидроокиси Na, Ba, Cd, Zn и 

др., а также карбонаты этих металлов. При нагревании феноло-

формальдегидных полимеров до 300 °С они разлагаются с выделением 

исходных веществ, что может служить для аналитического определения 

природы полимера.  

Для феноло-формальдегидных полимеров известна также 

гидролитическая реакция связи С-С под влиянием фенола – фенолиз. При 

этом отвержденные смолообразные феноло-формальдегидные полимеры 

переходят в растворимое и термопластичное состояние после нагревания в 

избытке фенола. 

Поликонденсация в щелочной среде протекает через образование 

изомерных метилолфенолов по следующей общей схеме: 
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Задание на выполнение работы. Получить резол методом 

поликонденсации фенола с формальдегидом в присутствии аммиака. 

Реактивы: фенол - 8,4 г; формалин - 9 мл (9,4 г); 25%-ный 

раствор аммиака - 0,6 мл. (0,6 г). 

Перечень используемого оборудования: круглодонная трехгорлая 

колба, обратный холодильник, термометр (100 
о
С), водяная баня, 

воздушный термостат, фарфоровая чашка на 50 см
3
. 

Правила по технике безопасности.  Лабораторная электроплитка 

должна быть установлена на ровной, устойчивой, чистой, сухой 

поверхности. Перед каждым использованием проверяйте электроплитку на 

наличие повреждений корпуса, электрошнура и вилки. Соблюдайте 

осторожность при касании нагревательного элемента плитки. Опасность 

получения ожогов и отравления! Соблюдайте правила обращения с 

реагентами (фенол и формальдегид). 

Порядок выполнения работы.  В круглодонную колбу вносят 8,4 г 

фенола, 9,4 г формалина,0,6 г  25%-ного раствора аммиака и нагревают 

смесь на водяной бане до 90°С. Через 30-40 минут реакционная смесь 

мутнеет и разделяется на два слоя: верхний - водный и нижний - смоляной. 

Эту смесь нагревают при 90°С еще 1 час, затем переливают в фарфоровую 

чашку, охлаждают и сливают верхний водный слой. Смоляной слой 

промывают водой до нейтральной реакции на лакмус и нагревают на 

водяной бане в течение 30 минут при 60°С. Полученный в виде клейкой 

прозрачной массы резол выдерживают еще 4-6 часов на воздушной бане 

при 75°С. Получается твердая плотная смола - резит. Определяют выход 

целевого продукта.  

 

  
     
     

                     

 

где Х – массовый выход смолы, % масс., 

 а1 – масса фенола, г, 

 а2 – масса формальдегида, г, 

а0 – масса фарфоровой чашки, г, 

 а3 – масса чашки со смолой после высушивания, г. 

 

Содержание и форма отчета о проделанной работе. Отчет о 

выполненной работе должен включать следующие разделы: 1. Название 

работы. 2. Цель работы. 3. Реактивы и оборудование. 4. Ход работы и 

условия ее проведения. 5. Результаты эксперимента, расчеты. 6. Выводы. 

Контрольные вопросы:   

1. Что служит сырьем для производства новолачных и резольных 

смол. Охарактеризуйте свойства резольных смол? 

1. Чем достигается отвержение новолачных и резольных смол? 
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2. Какие факторы влияют на молекулярную массу 

поликонденсационных полимеров? 

3. Почему молекулярная масса поликонденсационных полимеров 

значительно меньше, чем полимеризационных? 

4. Какие побочные реакции протекают в процессе 

поликонденсации? 

 

Лабораторная работа №3  

 

Синтез карбамидоформальдегидной смолы 

 

Цель работы. Получить карбамидоформальдегидный олигомер. 

Рассчитать выход продукта поликонденсации. 

 Теоретическая часть.  

 

Мочевина (карбамид) Н4СОN2              Н2N – C – NH2 

                                                                                   ||       

                                                                                  О 

 

Бесцветные длинные иглы или плоские призмы. Достаточно 

устойчива при температуре плавления, но при более высокой температуре 

разлагается, выделяя аммиак и буреет: 

2СО(NH2)2 → NH3 + H2N – C – NH – C – NH2 . 

                                                ||               || 

                                            О             О 

В 100 г воды при 20°С растворяется 105 г карбамида, при 100°С – 745 

г, в 100 г спирта при 15°С 20 г и при 100°С – 100г. Почти не растворяется в 

эфире, хлороформе, бензоле. Водные растворы карбамида имеют 

нейтральную реакцию на лакмус, но наличие NH2 – группы обуславливает 

слабый основной характер: константа ионизации К
25

 = 1,5·10
-14

. 

Мочевину очищают от примесей перекристаллизацией из воды или 

спирта. 

В щелочной среде (рН = 1113) из карбамида и формальдегида 

независимо от соотношения компонентов образуются 

монометилолмочевина: 

 

Н2N-C-NH2  + CH2O ↔ H2N – C -  NHCH2OH . 

         ||                                       || 

        О              О 

молекулярный вес 60,06 

плотность, 20

4  1,335 

температура плавления, °С 132,7 
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В случае проведения реакции в нейтральной или слабощелочной 

среде (рН 78) карбамид с формальдегидом в зависимости от исходного 

соотношения компонентов и температуры также образуют  моно – и 

диметилолмочевину. 

При 20-50°С и мольном соотношении карбамид: формальдегид  1:1 

образуется монометилолмочевина, которая при более высокой температуре 

превращается в смолу линейного строения. При 20 – 75°С и мольном 

соотношении мочевина: формальдегид = 1:2 образуется 

диметилолмочевина. 

 

   NH2        NH-CH2OH 

    |                                                | 

   C = O       +       2CH2O   →    C = O               . 

    |                                                | 

 NH2                                                                    NH-CH2OH 

 

Растворимые в воде карбамидо-формальдегидные олигомеры 

образуются при нагревании водных слабокислых (рН = 4,5 6,0) растворов 

моно – и диметилолмочевины. Монометилолмочевина обладает большей 

реакционной способностью, тогда как диметилолмочевина является 

гораздо более стойким соединением и ее молекулы реагируют друг с 

другом крайне медленно. 

В промышленности синтез олигомеров проводят в две стадии. 

Сначала получают метилольные производные карбамида в нейтральной 

или слабощелочной среде, с тем, чтобы избежать образование 

метиленмочевин, а затем проводят их поликонденсацию в слабокислой 

среде. В слабокислой среде предотвращается чрезмерное нарастание 

вязкости олигомера и преждевременное гелеобразование (особенно на 

стадии сушки).  

Поскольку характер образующихся продуктов зависит от величины 

рН, которая в ходе процесса поликонденсации меняется за счет 

расходования  карбамида и окисления формальдегида, очень важен 

контроль и регулирование рН реакционной среды. 

На протекания процесса поликонденсации благоприятное влияние 

оказывает присутствие воды (проведение процесса в водных средах), 

которая препятствует отщеплению воды от метилолмочевин и тем самым 

удерживает их от перехода в метиленмочевины. 

Отверждение олигомеров, то есть переход их в неплавкое и 

нерастворимое состояние, происходит в результате образования 

метиленовых и эфирных мостиков между соседними молекулами. 

Процесс отверждения ускоряется в присутствии кислотных 

катализаторов и с повышением температуры. Лучшая водостойкость 

достигается при условии отверждения мочевиноформальдегидных 

олигомеров при 130140°С. В качестве катализаторов используют как 
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органические (щавелевая, фталевая и др.), так и минеральные (фосфорная, 

соляная) кислоты и некоторые соли (хлористый аммоний, хлористый цинк).  

Характерной особенностью карбамидоформальдегидных полимеров 

(в отличие от фенолформальдегидных) является то, что они прозрачны 

даже тогда, когда в них содержится 10 15 % воды. Для удержания 

некоторого количества воды в карбамидоформальдегидный олигомер 

вводят гидрофильные добавки (поливиниловый спирт, крахмал, белковые 

вещества) и твердые наполнители (например, древесную муку), 

препятствующие усадке полимера. 

Задание на выполнение работы. Получить 

карбамидоформальдегидный олигомер и определить условную вязкость, 

время отверждения и приготовить клеевую композицию на его основе. 

Реактивы: карбамид; формалин; гидроксид натрия 2н раствор; 

хлорид аммония сухой; щавелевая кислота  сухая; универсальная 

индикаторная бумага. 

Перечень используемого оборудования: лабораторный реактор IKA 

LR 1000 control, термостат, обратный холодильник, капельная воронка, 

стакан лабораторный 300 мл, колба плоскодонная 500 мл, вискозиметр ВЗ-

4, эксикатор, пробирка толстостенная на 15-20см
3
, секундомер. 

Правила по технике безопасности.  Лабораторный реактор IKA LR 

1000 control должен быть установлен на ровной, устойчивой, чистой, сухой 

поверхности. Перед каждым использованием проверяйте прибор и 

принадлежности на наличие повреждений. Не переполняйте реактор. 

Крышка реактора перед началом работы должна быть установлена на место 

и заблокирована. Вращающаяся якорная мешалка является 

источником опасности! Повышайте частоту вращения мешалки 

постепенно. Якорную мешалку можно использовать только в закрытом 

реакционном сосуде! Включать открытый лабораторный реактор 

запрещено! Соблюдайте осторожность при касании нагревательного 

блока, стеклянного сосуда и крышки. Опасность получения ожогов! 

Соблюдайте правила обращения с реагентами или продуктами реакции. 

Порядок выполнения работы.  В данной работе используется 

лабораторный реактор IKA LR 1000 control, внешний вид которого 

представлен на рисунке 1. 

Прибор включить с помощью выключателя на передней панели. 

После включения на дисплей выводятся название прибора и версия 

программного обеспечения. 

Через несколько секунд появляется рабочий экран (рисунок 2). 

Прибор готов к работе.  



21 

 

 

 

Рисунок  1 - Лабораторный реактор 

IKA LR 1000 control 

 

Рисунок  2 - Вид рабочего экрана 

 

В реактор загрузить 175 мл 40%-ного формалина, который 

нейтрализуют 2 н раствором гидроксида натрия до рН = 7,0 и  добавляют 

небольшими порциями 60 г измельченного карбамида. Крышку реактора 

установить на реакционный сосуд, заблокировать с помощью обоих 

фиксаторов на ручках сосуда. В одно из отверстий крышки реактора 

установить обратный холодильник с шлиф-керном, подать в холодильник 

проточную воду. 

Включить мешалку. Для запуска мешалки нажать поворотно-

нажимную ручку (А, рисунок 3).  

Вращая поворотно-нажимную ручку А установить частоту вращения 

150 rpm (от англ. rpm - revolutions per minute, обозначение числа оборотов в 

минуту, об/мин). При этом на дисплее появится символ  , а в строке 

actual rpm (текущее значение об/мин) – цифра 150 (Прим. - set rpm – 

заданное число об/мин). 

Нажав поворотно-нажимную ручку В, включить нагрев. Вращая  

поворотно-нажимную ручку В установить значение температуры 80 °С. 

При этом на дисплее отобразится символ , а в строке «set °C» - 80.0. 

Текущее значение температуры будет отражено в строке «actual °C». 

После полного растворения карбамида проверяют рН раствора и 

содержимое нагревают так, чтобы довести его до кипения в течение 10-15 

минут.  Момент достижения 70°С принимают за начало первой стадии 

конденсации, которая при спокойном кипении продолжается 30 минут. 

Перед окончанием этой стадии проверяют рН раствора, который должен 

равняться 6,2-6,4.  

После этого сополимер перенести в предварительно взвешенную 

чашку Петри и высушить сначала на воздухе, а затем в термостате при 40 – 
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50 °С до постоянной массы. Определить выход сополимера по отношению 

к сумме взятых мономеров.  

Определение времени отверждения смолы. В стакан на 100 см
3
 

помещают 5,0 г смолы при 20°С, добавляют 0,05 г (1%) мелко 

измельченного сухого хлорида аммония и тщательно перемешивают 

стеклянной палочкой в течение 5 минут. В пробирку диаметром 16 мм 

переносят 2 г раствора и опускают ее в кипящую водяную баню так, чтобы 

уровень раствора в пробирке был на 10-20 мм ниже уровня воды в водяной 

бане, и включают секундомер. Раствор непрерывно перемешивают 

стеклянной палочкой до начала желатинизации. Время от момента 

погружения пробирки в кипящую воду до момента желатинизации 

клеевого раствора принимают за время отверждения смолы (ГОСТ 14231 – 

69). Пробирку быстро освобождают от смолы, чтобы смесь не затвердела. 

Определение сухого остатка смолы. В предварительно взвешенную 

фарфоровую чашку помещают 5,0 г  смолы. Покачиванием распределяют 

смолу равномерным слоем и помещают в сушильный шкаф, и 

выдерживают при температуре 100 5°С в течение 1-2 часов. Чашку после 

охлаждения взвешивают. Массу сухого остатка  смолы определяют по 

формуле: 

100
02

01 





mm

mm
Х      (%) , где: 

m1- масса чашки с остатком после высушивания; 

m2-масса чашки со смолой до высушивания; 

m0-масса пустой чашки. 

Количество растворителя определяют по формуле:    ХУ 100   (%) 

Приготовление клеевой композиции  на основе  

карбамидоформальдегидной смолы. К навеске смолы 20 г в стакан на 

100 см
3
 добавляют 50-60 мг щавелевой кислоты и тщательно 

перемешивают, добавляют 4,0 г каолина и вновь тщательно перемешивают, 

вносят 0,5 г древесной муки, после  перемешивания еще 4,0 г каолина и 

вновь перемешивают. 

Проверяют клеящую способность полученного состава на двух 

кусочках дерева или двух листках плотной бумаги. Если имеет место 

твердое соединение, значит приготовлена хорошая клеящая композиция на 

основе мочевиноформальдегидной смолы. 

Определение условной вязкости смолы. Условной вязкостью 

смолы называется время истечения в секундах определенного объема 

жидкости через калиброванное сопло вискозиметра при комнатной 

температуре. 

Перед каждым определением условной вязкости резервуар 

вискозиметра тщательно промывают растворителем, а затем сушат на 

воздухе. Сопло просматривают на свет, если необходимо, дополнительно 

промывают. Испытуемую смолу тщательно перемешивают и оставляют в 
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течение 5-10 минут для выхода пузырьков газа (воздуха). Прибор 

устанавливают в горизонтальном положении. Под вискозиметр ставят 

сосуд емкостью не менее 100 см
3
. Отверстие сопла закрывают и наполняют 

вискозиметр в уровень с краями испытуемой смолой при комнатной 

температуре. Открывают отверстие сопла и одновременно с появлением 

жидкости из сопла пускают секундомер. Секундомер останавливают в 

момент появления прерывающейся струи смолы. 

Время в секундах, пошедшее на истечение смолы из вискозиметра, 

является условной вязкостью вещества. 

Полученные результаты сводят в таблицу 1. 

Таблица 1 - Экспериментальные данные 
Смола Условная вязкость 

смолы по ВЗ – 4     

 , сек 

Время 

отверждения, 

сек 

Сухой 

остаток, 

% 

Количество 

растворителя, 

% 

     

 

Содержание и форма отчета о проделанной работе. Отчет о 

выполненной работе должен включать следующие разделы: 1. Название 

работы. 2. Цель работы. 3. Реактивы и оборудование. 4. Ход работы и 

условия ее проведения. 5. Результаты эксперимента, расчеты. 6. Выводы. 

Контрольные вопросы:  

1. Какое строение должны иметь мономеры, вступающие в 

реакцию поликонденсации? 

2. Охарактеризуйте способы проведения поликонденсации. 

3. Как влияют концентрация мономера и температура на процесс 

поликонденсации? 

4. Закономерности конденсации карбамида с формальдегидом. 

5. Техника безопасности и охрана окружающей среды при 

производстве и эксплуатации феноло- и амидо-формальдегидных смол. 

 

 

СИНТЕЗ ПОЛИМЕРОВ РЕАКЦИЕЙ ПОЛИМЕРИЗАЦИИ 

 

Одним из наиболее распространенных методов синтеза 

полимеров является цепная полимеризация. По цепному механизму 

могут полимеризоваться соединения, содержащие в молекуле одну, две 

и более кратных связей. 

В результате полимеризации соединений с С=С-связями, 

например, непредельных углеводородов, образуются карбоцепные 

полимеры. Полимеризация соединений со связями углерод - 

гетероатом (кислород, азот, сера и другие) приводит к образованию 

гетероцепных полимеров. 

Полимеризация протекает с разрывом одних связей и 

образованием других. В зависимости от условий реакции, природы 



24 

 

мономера может происходить гетеролитический и гомолитический 

разрыв связей. В результате гетеролитического разрыва образуются 

ионы, а гомолитического - свободные радикалы. 

В соответствии с характером активных центров различают 

радикальную и ионную полимеризацию. 

При радикальной полимеризации происходит передача по цепи 

неспаренного электрона, а активным центром является свободный радикал, 

возникший из молекулы мономера под влиянием какого-либо вида энергии 

или при распаде специально введенного вещества - инициатора 

полимеризации. В качестве инициаторов используются различные 

органические пероксиды, азо- и диазосоединения, которые легко 

распадаются на радикалы при повышении температуры. Количество 

применяемого при инициированиии инициатора невелико и колеблется в 

пределах от 0,1 до 1 % от массы мономера. 

Ионная полимеризация идет с образованием при гетеролитическом 

разрыве связи положительного или отрицательного заряда и 

сопровождается передачей его по цепи. В зависимости от характера 

катализатора и в соответствии с зарядом образующегося иона различают 

катионную и анионную полимеризацию. Катионную полимеризацию 

вызывают катализаторы Фриделя-Крафтса (апротонные кислоты AICI3, 

TiCI4, BF3 и другие) и кислоты (серная, соляная и другие). 

Сокатализаторами являются вода и другие соединения, дающие протон. 

Катионы, инициирующие полимеризацию, образуются в результате 

диссоциации комплексов - из апротонной кислоты и сокатализатора. 

Таким образом, собственно катализатором является комплекс, а не 

апротонная кислота. Анионную полимеризацию вызывают щелочные 

металлы, металлоорганические соединения, оксиды поливалентных 

металлов. 

 

Характеристика соединений, используемых в лабораторных 

работах 

 

Мономеры. 

Стирол (винилбензол) СН2 = СНС6Н5. Плотность d
20

4 = 0,9060 г/ см
3
 ; 

показатель преломления n
20

4 = 1,5468; температура плавления -30,6 
о
С; 

температура кипения 145,2 
о
С; растворим в воде (0,05%), смешивается со 

спиртом, эфиром, сероуглеродом. Раздражает слизистые оболочки 

дыхательных путей и глаз. 

Акрилонитрил СН2=СНСN. Растворим в воде и многих органических 

растворителях. Температура плавления 83,55 
о
С, температура кипения 77,3 

о
С. 

Инициаторы. 
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Перекись бензоила (С6Н5СОО)2. Температура плавления 106-108 
о
С, 

нерастворима в воде; растворима в алифатических, ароматических и 

хлорированных углеводородах, в простых и сложных эфирах. 

Персульфат аммония (NH4)2S2O8. Температура разложения 120 
о
С, 

растворим в воде, не растворим в органических растворителях. 

Персульфат калия K2S2O6. Растворим в воде, не растворим в 

органических растворителях. 

Тиосульфат натрия Na2S2O3. Растворим в воде, не растворим в 

органических растворителях. 

 

Лабораторная работа № 4 

 

Полимеризации стирола в эмульсии 

 

Цель работы. Исследовать полимеризацию стирола в эмульсии. 

Теоретическая часть.  В технологическом синтезе полимерных 

материалов используются следующие методы полимеризации мономеров: 

в массе, в растворе, в суспензии и эмульсии.  

При эмульсионной полимеризации стирола в качестве дисперсионной 

среды используется вода. В качестве эмульгаторов применяются мыла 

(соли жирных кислот), соли сульфокислот парафинового и ароматического 

рядов (например, некаль). Инициаторами полимеризации стирола являются 

пероксид водорода, персульфат калия или аммония и др. Коагуляцию 

латекса обычно осуществляют электролитами – кислотами или солями 

(алюминиевые квасцы и др.).  

Технологически выгодным является проведение эмульсионной 

полимеризации при содержании 30 – 60 % мономера. Однако эмульсии с 

таким высоким содержанием мономера неустойчивы, для их стабилизации 

и улучшения эмульгирования мономера в воде в систему вводят 

эмульгаторы - мыла, поверхностно-активные вещества (например, 

натриевые соли ароматических и алифатических сульфокислот). Такую 

полимеризацию проводят в присутствии водорастворимых инициаторов: 

персульфатов, перборатов, перекиси водорода, окислительно-

восстановительных систем. Реакция идет на границе раздела: внутрь 

мицеллы, образованной мылом в воде, проникает мономер, инициатор 

находится на поверхности раздела. Чтобы выделить получающийся 

полимер, необходимо разрушить мицеллу, для этого в реакционную среду 

добавляют электролит. 

Эмульсионная полимеризация имеет следующие преимущества: 

большую скорость процесса, низкие температуры (40 – 50 
о
С), 

равномерную конверсию мономера в полимер высокой молекулярной 

массы, низкую степень полидисперсности, чистый полимер. 
Этот способ - самый распространенный промышленный метод. 
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К полистирольным пластикам относят материалы, содержащие более 

50 % звеньев стирола. Это, прежде всего, так называемые ударопрочные 

пластики – ударопрочный полистирол (УПС) и АБС-пластики, содержащие 

звенья стирола, акрилонитрила и бутадиена. В настоящее время доля 

самого полистирола в выпуске полистирольных пластиков составляет не 

более 20 %. Основные области применения этих пластиков – 

конструкционные детали и изделия, включая детали холодильников, 

корпуса радиоаппаратуры, упаковку, тару, посуду и т. п. Эмульсионный 

полистирол широко применяется в производстве некоторых марок 

пенополистирола прессовым методом, который используется в качестве 

теплоизоляционного материала. 

Полистирол – аморфный полимер, образование кристаллической 

структуры затруднено из-за наличия в его макромолекулах объемных 25 

бензольных колец, а также вследствие разветвленности макромолекул. Он 

обладает более высокими по сравнению с ПЭНП и ПЭВП прочностными 

свойствами. Полимер не токсичен, прозрачен, имеет высокие 

диэлектрические свойства.  

Задание на выполнение работы. Получить полимер и вычислить 

выход полимера на взятый мономер. 

Реактивы: стирол освобожденный от ингибитора; мыло твердое; 

вода дистиллированная; перекись водорода 33-35 %; соляная кислота 

разбавленная; натрия хлорид. 

Перечень используемого оборудования: лабораторный реактор IKA 

LR 1000 control, обратный холодильник, капельная воронка, стакан 

лабораторный 300 мл, чашка фарфоровая. 

Правила по технике безопасности.  Лабораторный реактор IKA LR 

1000 control должен быть установлен на ровной, устойчивой, чистой, сухой 

поверхности. Перед каждым использованием проверяйте прибор и 

принадлежности на наличие повреждений. Не переполняйте реактор. 

Крышка реактора перед началом работы должна быть установлена на место 

и заблокирована. Вращающаяся якорная мешалка является 

источником опасности! Повышайте частоту вращения мешалки 

постепенно. Якорную мешалку можно использовать только в закрытом 

реакционном сосуде! Включать открытый лабораторный реактор 

запрещено! Соблюдайте осторожность при касании нагревательного 

блока, стеклянного сосуда и крышки. Опасность получения ожогов! 

Соблюдайте правила обращения с реагентами или продуктами реакции. 

Порядок выполнения работы. В данной работе используется 

лабораторный реактор IKA LR 1000 control, внешний вид которого 

представлен на рисунке 1. 

Прибор включить с помощью выключателя на передней панели. 

После включения на дисплей выводятся название прибора и версия 

программного обеспечения. Через несколько секунд появляется рабочий 

экран (рисунок 2). Прибор готов к работе.  
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В реактор загрузить 135 г дистиллированной воды и 2 г мыла, 

Крышку реактора установить на реакционный сосуд, заблокировать с 

помощью обоих фиксаторов на ручках сосуда. В одно из отверстий крышки 

реактора установить обратный холодильник с шлиф-керном, подать в 

холодильник проточную воду. 

Включить мешалку. Для запуска мешалки нажать поворотно-

нажимную ручку (А).  

Вращая поворотно-нажимную ручку А установить частоту вращения 

150 rpm (от англ. rpm - revolutions per minute, обозначение числа оборотов в 

минуту, об/мин). При этом на дисплее появится символ  , а в строке 

actual rpm (текущее значение об/мин) – цифра 150 (Прим. - set rpm – 

заданное число об/мин). 

Нажав поворотно-нажимную ручку В, включить нагрев. Вращая  

поворотно-нажимную ручку В установить значение температуры 85 °С. 

При этом на дисплее отобразится символ , а в строке «set °C» - 85.0. 

Текущее значение температуры будет отражено в строке «actual °C». 

После полного растворения мыла добавляют из капельной воронки 

60 г стирола. Через 10 минут в колбу вливают 4 г 33-35% перекиси 

водорода. 

Изменение цвета жидкости до молочно-белого, а также выпадение 

хлопьев при приливании капли соляной кислоты к пробе показывает, что 

идет полимеризация. Процесс полимеризации ведут в течении 2-3 ч, 

отбирая каждые 30-40 минут 2-3 см
3
 пробы продукта, которые анализируют 

на содержание мономера. По окончании синтеза реактор охлаждают. Затем 

эмульсию разрушают добавкой слабой соляной кислоты или поваренной 

соли. Выпавший полистирол отделяют от жидкости декантацией или на 

фильтровальной воронке под вакуумом, промывают теплой водой (40-

50°C), а затем высушивают на воздухе и взвешивают.  

По полученным данным вычисляют выход полимера на взятый 

мономер.  

 

  
     
  

                     

 

где Х – массовый выход полимера, % масс., 

 

а0 – масса фарфоровой чашки, г, 

а1 – масса мономера, г  

а2 – масса чашки с полимером после высушивания, г. 

 

Содержание и форма отчета о проделанной работе. Отчет о 

выполненной работе должен включать следующие разделы: 1. Название 

работы. 2. Цель работы. 3. Реактивы и оборудование. 4. Ход работы и 
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условия ее проведения. 5. Результаты эксперимента,  расчеты. 6. Выводы. 

Контрольные вопросы: 

1. Охарактеризуйте элементарные стадии радикальной 

полимеризации. 

2. Назовите основные способы инициирования радикальной 

полимеризации и наиболее распространенные инициаторы, приведите 

схемы их распада. 

3. Объясните, как влияют концентрации мономера и инициатора и 

температура на скорость радикальной полимеризации. 

4. Укажите, в каких случаях зависимость скорости радикальной 

полимеризации от концентрации инициатора имеет первый, половинный и 

нулевой порядок. 

5. Объясните, как влияют концентрации мономера и инициатора и 

температура на скорость полимеризации и молекулярную массу полимера. 

 

Лабораторная работа № 5 
 

Радикальная цепная полимеризация стирола в суспензии 

 

Цель работы. Изучить кинетические закономерности протекания 

радикальной цепной полимеризации стирола в суспензии. 

Теоретическая часть. Цепная свободно-радикальная полимеризация. 

Выделяют следующие стадии свободно-радикальной полимеризации: 

1. Инициирование – мономер переходит в свободный радикал: 

 

М → М
•
 

 

2. Рост цепи – радикал присоединяет молекулу мономера, цепь 

увеличивается на одно звено и сохраняется неспаренный ē: 

 

М
•
 + М → ММ

•
 

 

М…М
•
 + М → М…ММ

•
  (кинетическая цепь) 

 

Образующаяся макромолекула представляет собой материальную 

цепь. 

3. Обрыв цепи – исчезает неспаренный ē, образуется неактивная 

частица и неактивная цепь. 

Полимеризация в суспензии: (бисерная, жемчужная, гранульная) 

является разновидностью полимеризации в массе, хотя внешне она 

напоминает эмульсионную полимеризацию и отличается тем, что 

получается более грубая эмульсия мономера в воде. 
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В качестве инициаторов применяют органические перекиси, азо- или 

диазосоединения, растворимые в мономере. 

Для стабилизации суспензии используют стабилизаторы: 

водорастворимые полимеры: ПВС, желатин, крахмал, целлюлозу, 

сополимеры метилметакрилата с метакрилатом натрия, или неорганические 

вещества Ca(OH)2, Mg(OH)2. 

Система гетерогенна, полимер растворим не в воде, а в мономере. 

Размер капель мономера зависит от интенсивности перемешивания и 

применяемого стабилизатора. Поскольку инициатор растворим в капле 

мономера, полимеризация протекает в объеме капли, т.е. ее можно 

рассматривать как микроблочную полимеризацию. В результате полимер 

выпадает в осадок, получается дисперсия полимера в жидкости. 

Преимуществами этого вида полимеризации является высокая 

скорость процесса, равномерный нагрев, полимер получается хорошего 

качества с узким молекулярно-массовым распределением. 

Недостатком способа является присутствие стабилизатора и 

связанная с этим необходимость промывки и сушки полученных гранул 

полимера. Суспензионный метод получения полистирола обеспечивает 

более низкое содержание свободного стирола в готовом продукте (0,1…0,5 

%) и позволяет получать широкий ассортимент материалов. 

Суспензионный способ получения полистирола имеет ряд преимуществ по 

сравнению с блочным методом. Так, благодаря наличию водной фазы 

облегчен отвод тепла экзотермической реакции, что упрощает управление 

процесса регулирования режима работы реактора.  

Кроме того, при этом методе образуется более высокомолекулярный 

продукт с меньшей полидисперсностью по сравнению с блочным поли-

стиролом, что обусловливает его большую вязкость и теплостойкость. 

Такой полистирол можно применять для производства изделий, 

соприкасающихся с пищевыми продуктами. К недостаткам метода 

суспензионной полимеризации стирола следует отнести его 

многостадийность, наличие значительного количества сточных вод, 

требующих очистки, а также трудоемкость перевода на непрерывную 

схему. Для обеспечения максимального превращения мономера в полимер 

при конверсиях более 80 % необходимо постепенное повышение 

температуры до 130 °С. 

Задание на выполнение работы. Получить полимер и вычислить 

выход полимера на взятый мономер. Оценить влияние температуры на 

скорость полимеризации стирола 

Реактивы: Стирол свежеперегнанный; перекись бензоила; 

поливиниловый спирт; вода дистиллированная. 

Перечень используемого оборудования: Пробирка диаметром 45 

мм и высотой 190 мм, имеющая боковой отвод и снабженная 

герметическим затвором, механической мешалкой с электромотором, 
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холодильником; капельная воронка; термометр (100 
о
С); термостат; 

воронка Бюхнера; сушильный шкаф; чашка Петри или бюкс на 50 мл. 

Правила по технике безопасности.  Лабораторная электроплитка 

должна быть установлена на ровной, устойчивой, чистой, сухой 

поверхности. Перед каждым использованием проверяйте электроплитку на 

наличие повреждений корпуса, электрошнура и вилки. Соблюдайте 

осторожность при касании нагревательного элемента плитки. Опасность 

отравления! Соблюдайте правила обращения с реагентами (стирол). 

Соблюдать аккуратность, быть внимательным, не трогать лицо и глаза 

руками, после работы тщательно вымыть руки с мылом. 

Порядок выполнения работы. На аналитических весах в бюксе 

взвешивают 0,2 г перекиси бензоила и добавляют к ней расчетный объем 

стирола, соответствующий примерно 10 г мономера (плотность стирола 

0,9060 г/см
3
). Бюкс снова взвешивается и по разности масс до и после 

добавления стирола уточняется количество мономера. 

В прибор, собранный для полимеризации (см. рис. 3), заливают 60 мл 

дистиллированной воды, добавляют 0,34 г ПВС и нагревают при 

перемешивании на водяной бане при температуре 60 
о
С. 

 

Рисунок  3 - Схема установки синтеза полистирола суспензионным методом 

Предварительно подготовленную реакционную смесь перемешивают 

на магнитной мешалке до полного растворения инициатора в мономере и 

заливают по каплям через капельную воронку, установленную на приборе, 

в пробирку, содержащую охлажденный до 20-25 
о
С водный раствор 

поливинилового спирта. Добавление реакционной смеси осуществляют при 

интенсивном перемешивании, регулируя скорость перемешивания таким 

образом, чтобы стирол разбивался на отдельные шарики, не 

соединяющиеся друг с другом. Температуру в водяной бане поднимают до 

80 или 90, 100 
о
С в зависимости от задания. Температура поддерживается с 
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точностью до ±2 
о
С, время полимеризации - 4 часа. Контролем окончания 

реакции служит опускание шариков полистирола на дно при 

остановленной мешалке вследствие увеличения их плотности. 

По окончанию синтеза продукт извлекают из пробирки, промывают 

теплой дистиллированной водой, высушивают до постоянной массы при 60 

- 70 
о
С. 

По полученным данным вычисляют выход полимера на взятый 

мономер.  

 

  
     
  

                     

 

где Х – массовый выход полимера, % масс., 

 

а0 – масса чашки без продукта, г, 

а1 – масса мономера, г  

а2 – масса чашки с полимером после высушивания, г. 

 

Содержание и форма отчета о проделанной работе. Отчет о 

выполненной работе должен включать следующие разделы: 1. Название 

работы. 2. Цель работы. 3. Реактивы и оборудование. 4. Ход работы и 

условия ее проведения. 5. Результаты эксперимента, расчеты. 6. Выводы. 

Контрольные вопросы:   
1. Какова роль в радикальной полимеризации ингибиторов, 

замедлителей и регуляторов? 

2. Как влияют на молекулярно-массовое распределение степень 

завершенности реакции и передача цепи на регулятор роста, растворитель и 

полимер? 

3. Как связаны между собой степень полимеризации, константа 

передачи цепи, концентрации мономера и агента передачи цепи? 

4. Расскажите об особенностях радикальной полимеризации при 

глубоких степенях превращения. Что такое гель-эффект? 

5. Каковы достоинства и недостатки основных способов 

проведения полимеризации? 

 

Лабораторная работа № 6 

 

Радикальная цепная полимеризация стирола в массе  

 

Цель работы.  Провести радикальную  цепную полимеризацию 

стирола в массе.  

Теоретическая часть. Процесс образования полимера полистирола 

из мономера стирола можно изобразить следующим образом:  
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Полимеризация в блоке: осуществляется в отсутствие растворителей и 

называется полимеризацией в массе или блочной полимеризацией. В 

результате такой полимеризации получается монолитная твердая масса 

полимера (блок), принимающая форму сосуда, в котором проводилась 

реакция. В случае , когда получающийся полимер растворим в мономере, 

система гомогенна. Если образуется нерастворимый полимер, который 

высаживается, то система является гетерогенной. 
В реакционной среде присутствует только мономер и инициатор, 

отсутствуют загрязнения. Инициатором полимеризации в массе чаще всего 

служат органические перекиси. 
По мере образования полимера увеличивается молекулярная масса и 

вязкость среды, что затрудняет отвод тепла и приводит к неравномерности 

протекания реакции. Из-за разности температур (температурного градиента 

от стенки к объему) полимер получается неравномерным по свойствам, с 

широким молекулярно-массовым распределением. С целью устранения 

указанного недостатка полимеризацию в блоке проводят с малой 

скоростью и в небольшом объеме. 

Внешние признаки полистирола. Это прозрачный бесцветный или 

слабоокрашенный полимер. "Стареет" на воздухе и из прозрачного 

материала превращается в матовый полупрозрачный. Тяжелее воды. 

Твердый, но хрупкий, т.е. не стойкий к ударным нагрузкам. При ударе или 

щелчке издает звонкий треск. При сгибании полоски полистирола, легко 

гнется, потом резко ломается с характерным треском. На изломе 

наблюдается мелкозернистая структура. Горит ярким, сильно коптящим 

пламенем (хлопья копоти тонкими паутинками взмывают вверх!). Запах 

сладковатый, цветочный. Не смачивается водой. Сополимеры стирола как 

правило окрашенные материалы, более стойкие к удару.  

Основные свойства.  Полистирол  – термопласт. Вследствие 

прозрачности его относят к группе органических стекол. Плотность 

полистирола выше плотности воды и составляет 1050 - 1100 кг/м
3
.  

Хороший диэлектрик. Устойчив к действию органических растворителей, 

таких как спирты, гексан, гептан, петролейный эфир. Стоек к воздействию  

концентрированных растворов щелочей и кислот за исключением азотной 

кислоты. Растворяется в  ароматических углеводородах (толуол, бензол), в 

хлорированных углеводородах (дихлорэтан, хлороформ) и в некоторых 

кетонах и сложных эфирах. Полистирол хрупок и обладает низкой  

теплопроводностью. В промышленности блочный полистирол изготовляют 

температура

аа 

инициатор 

мономер ͙ͫͭͪͦ͡ 
полимер ͙͙ͨͦͫͭͪͦ͡͡ 

CHCH2
n

CHCH2n
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в настоящее время термической полимеризацией непрерывным методом. 

Блочный полистирол прозрачен, он пропускает до 90 % видимого света. 

Это обеспечивает применение его для изготовления оптических стекол. 

Блочный полимер имеет самое высокое содержание мономера. Его 

применяют для изготовления технических деталей и множества изделий 

бытового назначения. 

Задание на выполнение работы. Получить полистирол радикальной 

цепной полимеризацией в массе. Определить выход полимера весовым 

методом. 

Реактивы: стирол (свежеперегнанный) – 10 мл; перекись бензоила 

0,3; 0,5; 0,7 % от массы мономера; толуол 80 мл; петролейный эфир 

(этиловый спирт гидролизный) – 400 мл. 

Перечень используемого оборудования: ампулы с газоотводной 

трубкой – 3 шт.; колбы конические на 50 мл – 3 шт.; стаканы на 250 мл – 3 

шт.; воронка Бюхнера –1 шт.; бюксы на 50 мл –3 шт. или чашки Петри; 

термостат водяной; сушильный шкаф (60-70 
о
С). 

Правила по технике безопасности. Получение полистирола 

проводить с соблюдением мер безопасности. Запрещается использовать 

посуду, имеющую трещины или отбитые края. Запрещается выбрасывать в 

раковины отходы химических реактивов, сливать растворы химических 

веществ. Особую осторожность следует соблюдать при работе со стиролом, 

толуолом, петролейным эфиром. Работать  в резиновых перчатках с 

включенной вытяжной вентиляцией.  

Сухой 98%-ный пероксид бензоила взрывается при трении и ударах. 

Горюч, бурно разлагается при температуре плавления. При работе с 

пероксидом бензоила необходимо строго соблюдать меры 

предосторожности: взвешивание, очистку, сушку необходимо проводить в 

отдалении от нагревательных приборов, избегая трения и ударов. Хранить 

следует в темноте и вдали от нагревательных приборов. При попадании на 

кожу следует смыть спиртом. 

Порядок выполнения работы. На технических весах взвешивают в 

бюксе 2 г стирола, добавляют расчетное количество перекиси бензоила и 

снова взвешивают. По разности масс бюксы со стиролом и бюксы со 

стиролом и инициатором уточняют содержание последнего. Смесь 

перемешивают на магнитной мешалке до полного растворения инициатора 

в стироле и переливают содержимое в одну из ампул (реакционная смесь 

1).  

Аналогично готовят реакционную смесь с двумя другими 

концентрациями инициатора и разливают содержимое в оставшиеся две 

ампулы (реакционная смесь 2 и 3). Все три ампулы закрывают пробками с 

газоотводными трубками и помещают в термостат с температурой 80 
о
С. 

Продолжительность реакции - 4 часа. По окончании реакции ампулы 

вскрывают, полимер переносят в конические колбы (каждую пробу в свою) 
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с пробкой и растворяют в 20 мл толуола, после чего выливают в стаканы, 

содержащие 100-150 мл петролейного эфира или гидролизного спирта, 

высаживая, таким образом, полученный полимер. Осадок полимера 

отделяют от осадителя с помощью воронки Бюхнера, промывают 

осадителем и высушивают до постоянной массы при температуре 60-70 
о
С. 

По полученным данным вычисляют выход полимера на взятый 

мономер.  

 

  
     
  

                     

 

где Х – массовый выход полимера, % масс., 

 

а0 – масса чашки без продукта, г, 

а1 – масса мономера, г  

а2 – масса чашки с полимером после высушивания, г. 

 

Содержание и форма отчета о проделанной работе. Отчет о 

выполненной работе должен включать следующие разделы: 1. Название 

работы. 2. Цель работы. 3. Реактивы и оборудование. 4. Ход работы и 

условия ее проведения. 5. Результаты эксперимента, расчеты. 6. Выводы. 

Контрольные вопросы: 

1. Напишите химические реакции, лежащие в основе синтеза. 

2. Оцените влияние исследуемого фактора на процесс 

полимеризации стирола в каждом опыте. 
3. Установите растворимость полистирола в различных 

растворителях. 

4. Дайте полную характеристику свойств полистирола и его 

сополимеров.  

 

Лабораторная работа № 7 

 

Полимеризация стирола в растворе в присутствии трифторуксусной 

кислоты (ионная полимеризация) 

 

Цель работы. Провести полимеризацию  стирола в присутствии 

трифторуксусной кислоты.  

Теоретическая часть. Ионная полимеризация – реакция 

полимеризации, инициаторами которой являются ионы или 

поляризованные частицы. Ионную полимеризацию подразделяют на 

анионную и катионную, инициаторами которых являются, соответственно, 

анионы или катионы. Кроме того, существует координационно-ионная 

полимеризация. 
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Схематически  ионную полимеризацию можно изобразить 

следующим образом: 

K  + H2C CH

X

+
H2C CH

X

K

- катионная полимеризация 

A  + H2C CH

X

-
H2C CH

X

A

- анионная полимеризация 

 

Ионная полимеризация обычно протекает очень быстро (иногда 

реакция может пройти за несколько секунд). Это является как следствием 

высокой константы роста цепи, так и высокой концентрации активных 

центров вследствие отсутствия бимолекулярного обрыва цепи. Чем больше 

полярность среды, тем выше скорость процесса. 

При взаимодействии трифторуксусной кислоты со стиролом процесс 

может протекать по двум направлениям: 

При введении CF3COOH в жидкий стирол (малополярное вещество – 

направление  1) противоион сразу же присоединяется к карбкатиону, 

образуя сложноэфирный аддукт. При медленном введении стирола в 

жидкую CF3COOH (высокополярное вещество – направление 2) ионная 

пара сольватирована и карбкатион «успевает» присоединить n молекул 

стирола с образованием полимера. 

H2C CHCF COOH

H3C CH CH2 CH CH2 CH CF COO

H3C
H
C O C

O

CF3

1

2

3n

3
+

 
 

Реакция протекает по направлению 1, когда взаимодействие между 

катионом и анионом сильное. 

Полимеризация стирола в растворе не имеет широкого применения, 

так как полимер образуется с низкой молекулярной массой и выделение его 

из реакционной смеси представляет значительные трудности. К тому же 

полистирол не может быть использован в виде раствора (лака, клея и т. п.) 

из-за хрупкости лакового покрытия (низкая ударная прочность). 

Задание на выполнение работы. 1. Провести полимеризацию 

стирола при 20 
о
С по одной из рецептур, приведенных в табл.3.  
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2. Определить выход полимера (в г и %), отбирая пробы через 10, 20, 

40, 60 и 120 мин. после загрузки катализатора.  

3. Определить характеристическую вязкость и рассчитать 

молекулярный вес полимера в пробах, отобранных через 20 и 60 мин.  

4. Результаты опытов свести в табл. 3 и построить график 

зависимости выхода полимера от продолжительности полимеризации; 

рассчитать скорость реакции на начальном участке.  

Реактивы: стирол 15–20 г; трифторуксусная кислота; этилбензол; 

дихлорэтан; нитрометан (в соответствии с рецептурой); этиловый спирт, 

120–150 мл. 

Перечень используемого оборудования:  колба трехгорлая 

емкостью 200 мл, капельная воронка емкостью 50 мл, шприц или 

градуированная пипетка емкостью 10 мл, колбы плоскодонные, воронки, 

чашки Петри.  

Правила по технике безопасности. Пары растворителей  

(этилбензол, дихлорэтан, нитрометан) вызывают у людей, работающих 

длительно с ними, нарушение сосудисто-вегетативной реакции и 

изменение состава крови. Летучие продукты термоокислительной 

деструкции способны вызывать острые и хронические отравления.  

Пары стирола умеренно токсичны при вдыхании. Сладковатый запах 

мономера и неприятный резкий запах, обусловленный присутствием альде- 

гидов, легко распознаются задолго до достижения токсичных  

концентраций паров мономера. Раздражение слизистых оболочек глаз и 

носа также ощущается до достижения опасных концентраций, уже при 6,0-

6,3 мг/л. 

Все работы по получению полистирола следует проводить в 

вытяжном шкафу и соблюдать правила личной гигиены. Руки следует чаще 

мыть теплой водой с мылом. 

Порядок выполнения работы. В колбу с мешалкой, капельной 

воронкой и тубусом для отбора проб (с самозатягивающейся пробкой) 

заливают раствор стирола в растворителе в соответствии с заданием, 

термостатируют 20 мин. при перемешивании и быстро вводят кислоту в 

виде 50 %-ного раствора в растворителе (общая концентрация растворителя 

должна соответствовать заданной). Через указанные в задании промежутки 

времени после окончания добавления кислоты отбирают пробы по 5 мл с 

помощью шприца или градуированной пипетки.  

Полимер количественно осаждают в этиловый спирт, промывают 

спиртом на предварительно взвешенном фильтре и сушат в вакуум-шкафу 

при температуре 30 
о
С до постоянной массы. 

 

 

 

 



37 

 

Таблица 3 - Рецептуры для получения полистирола в присутствии 

трифторуксусной кислоты 

 
Компоненты, весовые 

части 

Номер рецептуры 

1 2 3 4 5 6 

Стирол 

Трифторуксусная кислота 

Этилбензол 

Дихлорэтан 

Нитрометан 

100 

50 

70 

- 

- 

100 

50 

- 

70 

- 

100 

50 

- 

100 

- 

100 

50 

- 

200 

- 

100 

50 

- 

- 

70 

100 

50 

- 

- 

40 

 

Таблица 4 - Форма записи результатов 

№
 о

п
ы

та
 Загрузка Кол-во 

растворителя, % 

(от суммы 

мономера и 

кислоты)  

 

Выход 

полимера 

Скорость 

реакции 

за 10 и 

20 мин  

 

Харак-

теристи-

ка по-

лимера  

 

Мономер Кислота 

эт
и

л
б

ен
зо

л
 

д
и

х
л
о
р
эт

ан
 

н
и

тр
о
м

ет
а

н
 

г %
 

М
о
л
ь
/л

 

м
о
л
ь
/ 

(л
·м

и
н

.)
 

 

М
о
л
ек

. 

м
ас

са
 

 

г 

м
о
л
ь
 

м
о
л
/г

 

г 

м
о
л
ь
 

м
о
л
/г

 

 

 Содержание и форма отчета о проделанной работе. Отчет о 

выполненной работе должен включать следующие разделы: 1. Название 

работы. 2. Цель работы. 3. Реактивы и оборудование. 4. Ход работы и 

условия ее проведения. 5. Результаты эксперимента,  расчеты. 6. Выводы. 

Контрольные вопросы: 

1. Дайте определение ионной полимеризации.  

2. Какие особенности характерны для процессов ионной 

полимеризации по сравнению с радикальной полимеризацией? 

3. Назовите мономеры, которые полимеризуются по катионному 

механизму. 

4. Перечислите типы инициаторов (катализаторов) катионной 

полимеризации. Приведите примеры соответствующих реакций. 

5. Как влияет природа среды на скорость катионной 

полимеризации? 
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2 ФИЗИКА ПОЛИМЕРОВ 

 

Лабораторная работа № 8 

 

Определение молекулярной массы поливинилового 

спирта вискозиметрическим методом 

 

Цель работы. Определить молекулярную массу поливинилового 

спирта вискозиметрическим методом 

Задание на выполнение работы. Провести определение 

молекулярной массы поливинилового спирта. Построить график 

зависимости приведенной вязкости от концентрации раствора. Определить 

значение характеристической вязкости и молекулярной массы ПВС. 

Сравнить найденное значение молекулярной массы ПВС с литературными 

данными. 
Реактивы: Поливиниловый спирт (ПВС) – не менее 10 г; вода 

дистиллированная – 500-700 мл. 

Перечень используемого оборудования.  Колбы мерные на 100 мл 

(1 шт.); колбы мерные на 25 мл (4 шт.); пипетки на 5,10,15,20 мл или 

мерный цилиндр или мерная пробирка (1 шт); часовое стекло (1 шт.); 

воронка стеклянная (1 шт.); вискозиметр Оствальда или Убеллоде* с 

диаметром капилляра 0,5–0,8 мм (1 шт.); термостат, снабженный 

контактным термометром и термореле (1 шт.); термометр ртутный или 

спиртовый с диапазоном измерения температуры 0-100 
о
С (1 шт.); 

секундомер (1 шт.); колба Бунзена (1 шт.); воронка Бюхнера (1 шт.); груша 

резиновая (1 шт.); фильтр бумажный. 

* Капиллярный вискозиметр подбирают с объемом шарика 1-2 мл так, 

чтобы время истечения чистого растворителя из него находилось в 

пределах 100 – 200 с. 

Порядок выполнения работы. Для определения молекулярной 

массы Мполимеров вискозиметрическим методом пользуются формулой 

Марка-Хувинка-Куна. Она отражает взаимосвязь между 

характеристической вязкостью [] растворов полимеров и их 

средневязкостной молекулярной массой: 

[]= К · М

, 

где К и - константы для изучаемой системы полимер – растворитель при 

определенной температуре, которые приводятся в справочной литературе. 

Показатель называют коэффициентом набухания, который отражает 

термодинамическое сродство полимера и растворителя. Его величина 

обычно колеблется в пределах 0,5-0,8. 

Приведенная выше формула справедлива лишь для полимеров 

линейной конфигурации. 
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Применительно к поливиниловому спирту (растворитель – вода; 

температура 20 
о
С) уравнение Марка-Хувинка-Куна имеет вид:  

[]= 8,86 · 10
-4

 · М 
0,72 

Чтобы определить характеристическую вязкость [] раствора ПВС в 

воде необходимо выполнить следующие операции: 

1. Приготовить несколько растворов ПВС различной концентрации. 

2. Определить абсолютные вязкости (коэффициенты вязкости) 

чистого растворителя 0 и каждого из приготовленных растворов i . 

Измерение абсолютной вязкости проводят в капиллярном 

вискозиметре Оствальда с использованием уравнения Пуазейля, которое 

выведено из уравнения Ньютона  

ϑ (π ∙  ∙∆Ρ∙τ)/8∙ η∙l 

 

Относительно оно имеет вид     η  (π ∙  ∙∆Ρ∙τ)/8∙ ϑ ∙l 

 

где - количество жидкости, протекающей через капилляр за время ;  

r и l – соответственно радиус и длина капилляра;  

Р – разность давлений на концах капилляра. 

При использовании одного и того же капилляра выражение 

представляет собой постоянную величину ,̠ которая называется 

константой вискозиметра. Тогда абсолютная вязкость жидкости будет 

пропорциональна только времени истечения одного и того же объема 

жидкости из капилляра = К · . 

Таким образом, определение абсолютной вязкости растворителя 

(воды) и растворов ПВС в воде сводится к измерению секундомером 

времени их истечения из капилляра при одной и той же температуре. 

3. После нахождения значений абсолютной вязкости необходимо 

рассчитать относительные вязкости отн. растворов по формуле  

отн i = i / 0 = i /0 

Относительная вязкость показывает, во сколько раз возрастает вязкость 

растворителя при введении в него различного количества полимера. 

4. По величинам абсолютной вязкости растворов и абсолютной 

вязкости воды нужно найти также удельные вязкости растворов 

уд i = (i -0)/ 0.= (i - 0) / 0 = отн i – 1. 

Удельная вязкость уд показывает прирост вязкости растворов по 

сравнению с вязкостью чистого растворителя вследствие введения в него 

полимера и увеличения его концентрации. 

5. Путем деления значений удельных вязкостей уд.i на 

соответствующие концентрации растворов ʉi следует определить 

приведенные вязкости растворов ПВС в воде прив i = уд. i / Сi . 

Известно, что приведенная вязкость растворов прив i линейно 

возрастает с увеличением концентрации ʉi растворов полимеров (рис. 4). 
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По полученным в работе данным необходимо построить графическую 

зависимость прив.i от Сi и проэкстраполировать ее к нулевой 

концентрации. 
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Рисунок  4 - Зависимость приведенной вязкости растворов ПВС от 

концентрации растворов 

 

Характеристической вязкостью будет являться предельное значение 

приведенной вязкости при концентрации раствора, стремящейся к нулю: 

[] = (уд. i / Сi) С0 = (прив i) С0 

или иначе величина отрезка, отсекаемого экстраполированной прямой на 

оси ординат. 

После определения характеристической вязкости [], подставляя ее 

значение в уравнение Марка-Хувинка-Куна, вычисляют средневязкостную 

молекулярную массу Мполивинилового спирта. 

ʇʨʠʛʦʪʦʚʣʝʥʠʝ ʨʘʩʪʚʦʨʦʚ. Растворы ПВС различной концентрации 

готовят следующим образом:  

Навеску поливинилового спирта, заданную преподавателем, 

взвешивают на аналитических весах и переносят в мерную колбу емкостью 

100 см
3
. Добавляют в колбу небольшое количество дистиллированной воды 

и растворяют навеску на водяной бане при температуре 65 – 70 
о
С. 

Полученный раствор охлаждают до комнатной температуры и доводят 

объем до метки дистиллированной водой. Содержимое колбы тщательно 

перемешивают и фильтруют на воронке Бюхнера.  

Путем разбавления приготовленного исходного раствора готовят 

растворы ПВС меньших концентраций. Концентрацию исходного и 

приготовленных растворов выражают в г/100 см
3
.  
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Для этого от исходного раствора отбирают последовательно 5, 10, 15 

и 20 см
3
, вносят их в четыре мерные колбы емкостью 25 см

3
 и доводят 

содержимое мерных колб до метки дистиллированной водой.  

Концентрация получаемых растворов Сi рассчитывается по формуле 
 

   
      

  
 , 

 

где Сн - концентрация исходного раствора, г/100 см
3
; 

Vi – объем аликвот, взятых от исходного раствора для разбавления, см
3
; 

 25 – объем получаемых разбавленных растворов (объем мерных колб, в 

которых производят разбавление), см
3
.  

Таким образом, получают пять растворов для измерения вязкости, 

включая исходный раствор. 

ʀʟʤʝʨʝʥʠʝ ʘʙʩʦʣʶʪʥʦʡ ʚʷʟʢʦʩʪʠ ʨʘʩʪʚʦʨʦʚ. Капиллярный 

вискозиметр представляет собой U – образную трубку, имеющую в нижней 

части резервуар емкостью ~ 8 мл. Одно колено вискозиметра большого 

диаметра, в другое впаян капилляр диаметром 0,5 – 0,8 мм. В верхней части 

капилляра имеются два шарика, расположенных друг над другом. Под 

нижним шариком и между шариками нанесены метки. Они ограничивают 

постоянный объем жидкости, протекающей через капилляр при 

испытаниях. На боковой отвод капилляра прикрепляют резиновую трубку. 

Через нее с помощью резиновой груши заполняют капилляр и шарики 

вискозиметра выше верхней метки (приблизительно на ½ объема верхнего 

шарика).  

Сначала вискозиметр промывают чистым растворителем – водой. Для 

этого в резервуар через широкое колено заливают ~ 4 - 5 мл 

дистиллированной воды. Затягивая воду резиновой грушей в верхний 

шарик и спуская ее, трижды промывают капилляр и измерительные 

шарики. 

После промывки воду сливают, заливают в резервуар новую порцию 

воды для определения времени истечения чистого растворителя  0.  

Вискозиметр помещают в термостат и выдерживают при температуре 

(20,0 ± 0,1) 
о
С в течение 10 – 15 мин. Заполняют капилляр выше верхней 

метки, отсоединяют резиновую грушу и засекают секундомером время, в 

течение которого вода, находящаяся между метками, вытечет через 

капилляр. Для этого включают секундомер в момент прохождения мениска 

жидкости через верхнюю метку и выключают при прохождении нижней 

метки. 

Измерения проводят 3- 5 раз, вычисляют и записывают в таблицу 

среднее значение времени истечения  0. Результаты параллельных 

измерений, отличающиеся от остальных более чем на 0,2 с, отбрасываются 

и вместо них проводятся дополнительные измерения.  

Определив время истечения чистого растворителя, его сливают из 

капилляра, а остатки выдавливают грушей.  
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Вискозиметр заполняют раствором ПВС наименьшей концентрации. 

Сначала проводят троекратную промывку вискозиметра, а затем трех- или 

пятикратное измерение времени истечения раствора  1  аналогично 

измерениям, выполненным на дистиллированной воде. 

 Далее таким же образом определяют время истечения остальных 

растворов ПВС в воде.  

В заключение вискозиметр вновь троекратно промывают 

дистиллированной водой и вторично измеряют время истечения чистого 

растворителя – воды. Среднее значение времени истечения 

дистиллированной воды в конце измерений не должно отличаться от 

аналогичного значения в начале измерений более чем на 0,3 с. В 

противном случае вискозиметр тщательно промывают и повторяют все 

измерения. Полученные результаты измерений и расчетов вносят в таблицу 

5. 

Таблица 5 – Данные вискозиметрических испытаний. 

Концентра

- 

ция иссле- 

дуемого 

раствора, 

Сi , 

г/100 см
3
 

Среднее время 

истечения 

Вязкость  

Дистил 

лирован 

ной 

воды, 

0, c 

исследуем

ых 

растворов, 

I , с 

Относите

льная 

ʦʪʥ i 

Удель 

ная 

ʫʜ. i 

Приведенная 

ʧʨʠʚ i = ʫʜ. i / ʉ i, 
100 см

3
/г 

0      

С1 =      

С2 =      

С3 =      

С4 =      

С5 =      

 

По полученным данным строят графическую зависимость приведенной 

вязкости ʧʨʠʚ i от концентрации раствора ʧʨʠʚ i = f (ʉi ) и находят значение 

характеристической вязкости [] (см. рис 4). Молекулярную массу 

поливинилового спирта рассчитывают по формуле: 

[]= 8,86 · 10
-4

 · М 
0,72

 

ʇʨʠʤʝʯʘʥʠʝ. Построение графика и определение молекулярной массы 

можно выполнить с использованием программы Еxcel или других 

прикладных программ ПЭВМ. 

 

 Содержание и форма отчета о проделанной работе. Отчет о 

выполненной работе должен включать следующие разделы: 1. Название 

работы. 2. Цель работы. 3. Реактивы и оборудование. 4. Ход работы и 

условия ее проведения. 5. Результаты эксперимента,  расчеты. 6. Выводы. 
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Контрольные вопросы: 

1. Опишите основные свойства и области применения 

поливинилового спирта. 

2. Какие жидкости называются ньютоновскими? Напишите 

уравнение Ньютона для течения жидкостей.  

3. Каково принципиальное устройство капиллярного 

вискозиметра? Напишите уравнение Пуазейля для объѐмной скорости 

движения жидкости в капилляре.  

4. Какие факторы и как влияют на вязкость жидкостей? 

5. Перечислите методы определения молекулярной массы 

полимеров. Напишите формулы расчѐта молекулярной массы.  
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