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ДОДАТКИ
ПОЯСНЮВАЛЬНА ЗАПИСКА

Програмою навчальної практики з технології нафтохімічного синтезу передбачається виконання студентами лабораторних робіт у 8 семестрі в кількості 108 годин / 3 кредити ЄКТС протягом 2 тижнів.
Навчальна практика з технології нафтохімічного синтезу як один з етапів підготовки висококваліфікованих молодших спеціалістів-технологів з переробки нафти і газу:
а)
базується на знаннях студентів, набутих під час вивчення таких дисциплін, як «Органічна хімія», «Аналітична хімія», «Основи технології нафтохімічного синтезу», «Хімія і технологія нафти і газу», проходження навчальної практики «Техніка лабораторних робіт»;
б)
забезпечує закріплення та розширення теоретичних  знань, отриманих при вивченні навчальних дисциплін «Основи технології нафтохімічного синтезу», «Хімія і технологія нафти і газу», «Процеси і апарати нафтогазопереробки»; формує навички проведення технологічних процесів нафтохімічного синтезу; розвиває вміння проводити дослідження та аналізувати отримані результати.
Навчальна практика проводиться на базі лабораторії технікуму. Вимоги до організації лабораторії: робоче місце повинно мати необхідне обладнання, енергозабезпечення, водопостачання, каналізацію та вентиляцію. В лабораторії повинні бути інструкція з охорони праці, правила пожежної безпеки.
Основними цілями навчальної практики з технології нафтохімічного синтезу є: ознайомлення з правилами охорони праці та пожежної безпеки в хімічній лабораторії; формування у студентів навичок самостійного проведення досліджень, продуктів нафтохімічного синтезу; розвитку вміння розраховувати витрати сировини і матеріалів; формування мотивації щодо систематичного поновлення і поглиблення знань, застосування їх в практичній діяльності; здобуття студентами навичок самостійної практичної діяльності для виконання своїх професійних обов’язків.
Після проходження навчальної практики студент повинен вміти:
· самостійно збирати лабораторну установку та підбирати прилади для моделювання технологічних процесів нафтохімічного синтезу;
· контролювати якість сировини, напівфабрикатів та готової продукції;
· якісно виконувати необхідні аналізи;

· розраховувати витрати сировини, продуктів процесу, палива та реагентів;

· економно використовувати реактиви та електроенергію;

· виконувати обробку результатів дослідження та здійснювати їх аналіз.

Навчальна практика з технології нафтохімічного синтезу дозволяє студентам отримати ділові та організаційні якості майбутніх молодших спеціалістів-технологів з переробки нафти і газу.
Безпосереднє навчально-методичне керівництво практикою здійснюється викладачем технікуму.
Керівник практики:
· проводить первинний інструктаж з охорони праці;
· здійснює методичне керівництво роботою студентів, консультує студентів за питаннями, що виникають  при виконанні програми  практики, складанні звіту;

· контролює дотримання студентами правил внутрішнього трудового розпорядку, вимог і правил охорони праці.

Студент-практикант зобов'язаний:
· своєчасно  в повному  обсязі  виконати  завдання,  передбачені  програмою
практики;
· дотримуватись правил внутрішнього розпорядку;

· суворо дотримуватись правил охорони праці та техніки безпеки;

· своєчасно здати звіт з навчальної практики.

Протягом проходження практики студенти повинні оформити звіт з практики, в якому відображаються та аналізуються результати лабораторних досліджень.
Студент, який не виконав програму практики й на заліку з навчальної практики отримав «не зараховано» відраховується з навчального закладу.
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ТЕМИ ЛАБОРАТОРНИХ РОБІТ
Лабораторна робота №1
Розгонка смоли піролізу до 2000С.
Лабораторна робота №2
Визначення густини аерометричним методом.
Лабораторна робота №3
Визначення густини пікнометричним методом.

Лабораторна робота №4
Синтез нітрометану.
Лабораторна робота №5
Визначення вмісту карбонільних груп.
Лабораторна робота №6
Визначення вмісту органічних гідропероксидів.
Лабораторна робота №7
Визначення вмісту ароматичних вуглеводнів 
продуктів риформінгу.
Лабораторна робота №8
Синтез метилметакрилату.
Лабораторна робота №9
Синтез сополімеру стиролу.
Лабораторна робота №10
Отримання пластичного мастила типу солідол.
Лабораторна робота №11
Визначення вмісту води у синтетичних миючих 
засобах.
2
ЗАГАЛЬНІ ВИМОГИ З ОХОРОНИ ПРАЦІ ПРИ ПРОВЕДЕННІ ЛАБОРАТОРНИХ РОБІТ
Ця інструкція встановлює вимоги з охорони праці для всіх (студентів і співробітників), які виконують роботи в хімічній лабораторії по:

-
проведенню складних аналізів з розчинами, реактивами, концентратами, готової продукції, допоміжних матеріалів, кислотами, солями за встановленою методикою;

-
встановленню і перевірці складних титрів;

-
складанню складних реактивів і перевірці їхньої якості;

-
проведенню в лабораторних умовах синтезу речовин за заданою методикою;

-
проведенню аналізу сумішей вибухонебезпечних органічних речовин;

-
зборці лабораторних установок. 

Робота в хімічній лабораторії дозволяється тільки при наявності пливно-витяжної вентиляції, обладнаних справних витяжних шаф, спецодягу (халат, нарукавники, фартух), засобів індивідуального захисту (рукавички, окуляри, запобіжні козирки, протигази), що нейтралізують і дегазують розчини, засобів пожежегасіння (вогнегасники, ковдра, пісок, азбестові ковдри) та аптечки першої допомоги.

Вимоги безпеки перед початком роботи

Перед початком роботи необхідно перевірити і надіти засоби індивідуального захисту. 

Перевірити справність приладів і устаткування. Включити систему пливно-витяжної вентиляції за 10-15 хвилин до початку роботи.

У приміщеннях, де проводяться роботи зі шкідливими токсичними речовинами, припливно-витяжну вентиляцію, як правило, варто включати не пізніше, ніж за 20-30 хв. до початку робіт і виключати не раніше, ніж через 20-30 хв. після закінчення робіт.

Перед початком роботи керівник і виконавець проаналізувавши майбутню роботу, повинні передбачити можливість виникнення небезпек під час роботи і вжити заходів по їх усуненню.

На робочому місці повинні бути тільки необхідні для виконання конкретної роботи реактиви, прилади й устаткування.

Перед проведенням робіт з застосуванням вакууму необхідно піддати випробуванню установку на герметичність.

При виявлених несправностях устаткування і засобів колективного захисту сповістити керівника робіт і не приступати до роботи без усунення виявлених несправностей.

Вимоги безпеки під час роботи

Всі операції, пов'язані з застосуванням, можливим утворенням і виділенням отруйних, їдких, вибухонебезпечних  речовин чи речовин, що мають запах, виконувати тільки у витяжній шафі при працюючій загальнообмінній вентиляції з застосуванням засобів індивідуального захисту.

Змішування, розведення хімічних речовин, що супроводжується виділенням тепла, варто виконувати в термостійкому чи парцеляновому посуді.

При нагріванні рідини в пробірці необхідно направляти її убік від себе і людини, що знаходиться поруч.

При збовтуванні розчину в колбах і пробірках закривати їх тільки пробками.

Всі операції, пов'язані з застосуванням, виділенням, утворенням отруйних, вогне- і вибухонебезпечних речовин необхідно проводити тільки у витяжній шафі під тягою, на видаленні від інших робіт, при працюючій вентиляції, з обов'язковим застосуванням усіх запобіжних заходів.

Стулки (дверцята) витяжних шаф повинні бути закриті. При необхідності стулки під час роботи можна підняти, але не більш ніж на 20-30 см, так щоб у шафі знаходилися тільки руки.

При роботі з отруйними, вогне- і вибухонебезпечними, а також ініціюючими речовинами в лабораторії повинно знаходитися не менш двох осіб, щоб при необхідності надати потерпілому допомогу.

Перегонку і нагрівання вогненебезпечних низько-киплячих речовин необхідно проводити в круглодонних колбах, виготовлених зі спеціального скла та встановлених на азбестову прокладку. 
Нагрівання судин з вогненебезпечними рідинами на відкритому вогні не допускається.

Для нагрівання бань рекомендується застосовувати електроплитки з закритою спіраллю. При цьому електричні дроти повинні бути укладені в м’які гумові трубки; вимикачі і штепселі варто встановлювати на торцевій стороні витяжних шаф.

Забороняється робити нагрівання низькокиплячих паливних рідин (світлі нафтопродукти, спирт) у відкритих судинах поблизу від джерел відкритого вогню.
Забороняється всмоктувати їдкі та отруйні рідини в піпетку ротом, тому що при цьому можливі хімічні опіки порожнини рота та отруєння.

При збовтуванні розчинів у колбах та пробірках необхідно закривати їх пробками, забороняється закривати отвір пальцем.

Усі роботи з кислотами, лугами та іншими отруйними і їдкими речовинами необхідно робити в гумових рукавичках та захисних окулярах. При протоці вищевказаних речовин необхідно пролитий продукт засипати піском, мокрий пісок видалити і залишки змити водою.

Роботи з небезпечними хімічними речовинами необхідно проводити в присутності керівника робіт. Прилади, з якими роблять роботи, не можна залишати без догляду.

У хімічних лабораторіях категорично забороняється:
· зберігати речовини невідомого походження без надписів та етикеток;

· зливати відпрацьовані нафтопродукти у каналізацію, а тільки в спеціальну тару.

При виявленні під час роботи несправностей на робочому місці, в устаткуванні і засобах колективного захисту припинити роботу, вимкнути устаткування, прилади. Сповістити про це керівнику робіт і без його вказівки роботу не відновлювати.

Про кожен нещасний випадок необхідно терміново попередити безпосереднього керівника робіт чи іншу посадову особу і вжити заходів до надання необхідної допомоги.

Вимоги безпеки після закінчення роботи

Використаний хімічний посуд і прилади, що містять кислоти, луги й інші їдкі та отруйні речовини, потрібно звільнити від залишків. Виконавець повинний первинно обробити посуд, після чого вимити.

Залишки і відходи хімічних речовин перед зливом у каналізацію варто нейтралізувати. Категорично забороняється зливати в раковину хімічні речовини без попередньої нейтралізації.
Після закінчення роботи кожен зобов'язаний ретельно перевірити своє робоче місце, прибрати його, видалити вогненебезпечні речовини в обладнане для цих цілей сховище, вимкнути усі електричні та ін. прилади, припинити проведення хімічних реакцій, вимкнути електроенергію і воду на загальних водопроводах і здати лабораторію лаборанту. Руки ретельно вимити з милом. Хімічну лабораторію замикають. 
Вимоги безпеки в аварійних ситуаціях

До аварійних ситуацій відносяться:

· розгерметизація лабораторних установок, устаткування і тари з викидом продукту, його пари у виробниче та навколишнє середовище;

· загорання лабораторних установок, устаткування, продукту і т.п.;

· відключення електропостачання, обривання і коротке замикання електрокомунікацій, електроустаткування.

У випадку розливу ЛЗР і ПР необхідно погасити газові пальники, виключити електроживлення загальним рубильником, розлитий продукт засипати піском, пісок утилізувати.

У випадку загоряння ЛЗР і ПР необхідно:

· негайно приступити до гасіння, застосовуючи відповідні для даного випадку засоби (пісок, порошкові та інші вогнегасники);

· негайно виключити вентиляцію, пальники і нагрівальні прилади;

· винести з приміщення судини з вогненебезпечними речовинами.

При виникненні іскріння струмопровідних частин електроустаткування, що працює, негайно його знеструмити, сповістити про це електрика, завідуючого лабораторією.

У випадку виникнення пожежі працюючий зобов'язаний:

· припинити роботу;

· знеструмити електроустаткування;

· закрити вентилі на лініях вакууму, газу, води;

· негайно почати гасіння наявними засобами пожежегасіння і повідомити по телефону 101 у пожежну охорону;

· доповісти про те, що сталося завідуючому лабораторією чи особі, що його заміщає.

Міри безпеки при роботі зі скляним посудом

Щоб уникнути травмування при різанні скляних трубок, збірці і розбиранню приладів та деталей, виготовлених зі скла, необхідно дотримуватись наступних мір безпеки:

-
скляні трубки невеликого діаметра варто ламати тільки після надрізу їх напилком чи спеціальним ножем для різання скла, кінці трубок для запобігання від порізів доцільно обернути рушником;

-
для того щоб полегшити вставку скляних трубок у гумові трубки, а також надягання каучукових трубок на скляні трубки чи палички, при збірці приладів потрібно змочити ззовні скляну трубку і внутрішні краї гумової трубки чи отвору в пробці водою, гліцерином або вазеліновою олією;

-
гострі краї скляних трубок потрібно оплавити чи згладити напилком;

-
при збірці скляних приладів чи окремих їхніх частин варто застосовувати еластичні з’єднання і прокладки. Особливо ретельний захист приладів потрібен в місцях кріплення їх на металевих кільцях чи штативах;

-
при вставці скляних трубок у просвердлену пробку остання не повинна упиратися в долоню, нею варто триматися за бічну поверхню. Трубку не можна сильно стискати, тримати її потрібно якнайближче до кінця, що вставляється в пробку;

-
при вставці пробки в горлечко колби чи іншої тонкостінної судини варто тримати судину за горлечко по можливості ближче до місця установки пробки, обернувши при цьому руку рушником;

-
скляний посуд (тонкостінні хімічні склянки і колби) зі звичайного скла не можна нагрівати на відкритому вогні без азбестової сітки. Такий посуд потрібно обережно ставити на керамічну, цементну або металеву поверхні;

-
скляні вироби потрібно оберігати від подряпин і стежити за тим, щоб вони не лопнули при нагріванні.
Міри безпеки при експлуатації електроустановок

При роботі з електроустаткуванням і електроприладами можливі випадки поразки людей електричним струмом, виникнення пожеж і вибухів.

Ознаки вражаючої дії електричного струму на організм людини: судорога, розлад подиху та серцевої діяльності, що приводить до зупинки кровообігу (смертельний результат), тимчасова утрата свідомості.

Щоб уникнути електротравматизму та інших негативних наслідків при користуванні електроенергією забороняється:
· користуватися устаткуванням, приладами, проводами і кабелями з відкритими (оголеними) струмоведучими частинами;
· використовувати електронагрівальні прилади (електроплитки, кип'ятильники, обігрівачі та ін.) без дозволу керівника практики;
· залишати без догляду включені електронагрівальні прилади та інші види устаткування, на час перерви, у позаробочий час;
· користуватися несправним електроустаткуванням, розеткою, вимикачем, приладом;
· самостійно робити різного роду підключення та переключення;
· переносити і ремонтувати включені в мережу електричні прилади, устаткування;
· вмикати та вимикати електроприлади мокрими руками;
· робити самостійне розкриття і ремонт установлених вимикачів, розеток, світильників та іншого електроустаткування, електропроводок;
· вішати на штепсельні розетки, вимикачі, апаратуру, електропроводи різні речі;
· користуватися приладами, устаткуванням, апаратами без захисного заземлення (занулення), якщо це непередбачено конструктивно, потрібно по інструкції завода-виготівника.
У випадку відключення електроенергії всі електроприлади повинні бути негайно виключені.

Міри безпеки при роботі з ЛЗР і ПР

Роботи з ЛЗР і ПР повинні виконуватися тільки у витяжній шафі, пристосованій для цієї роботи, у невеликих кількостях, при працюючій загальнообмінній вентиляції, відключених електроприладах і газових пальниках.

Нагрівання і розгонку невеликих кількостей пальних рідин виконувати тільки на водяній лазні і закритими електроплитками.

ЛЗР і ПР переносити в щільно закритому посуді, поміщеної в спеціальну металеву шухляду з ручками.

Зберігати ЛЗР і ПР в закритому товстостінному скляному посуді, поміщеному в металеві шухляди з кришками, стінки і дно яких повинні бути вимощені негорючими матеріалом. Загальний запас ЛЗР, що зберігається одночасно, не повинний перевищувати добову потребу.

Розлиті ЛЗР необхідно засипати піском. Забруднений пісок необхідно збирати тільки дерев'яною лопатою чи совком.

Міри безпеки при роботі з металевою ртуттю

Металева ртуть має сильно отрутні властивості. Отруєння металевою ртуттю відбувається в основному при вдиханні її пар. Дрібні часточки ртуті, потрапляючи в щілини підлог, стін, устаткування, меблів, усмоктуючись у дерев'яні конструкції і т.п., адсорбуються і потім, випаровуючи, забруднюють приміщення. Хронічні отруєння парами ртуті можливі при вдиханні дуже малих концентрацій протягом тривалого часу.
Невеликі краплі ртуті можна зібрати за допомогою амальгамованих (натертою ртуттю) чи пензликів пластинок, виготовлених з міді чи білої жерсті. Для уловлювання дрібних крапельок пролитої ртуті рекомендується так називаний «ртутний магніт», що представляє собою мідну спіраль оброблену азотною кислотою й амальговану. 
Крапельки ртуті , що прилипли до амальгованої поверхні, струшують у спеціальну судину з водою, щільно закриту гумовою пробкою. 
Виливання зібраної ртуті в каналізаційні раковини не допускається. Категорично забороняється брати ртуть у руки і робити відсмоктування її ротом!
Міри безпеки при роботах із застосуванням вакууму і тиску
Усі роботи, пов'язані з застосуванням вакууму і тиску, необхідно робити у витяжних шафах, в яких установлені запобіжні екрани, щитки, сітки і т.п. чи в кабінах (камери, бокси), що забезпечують захист працюючих при вибухах судин, розбризкування гарячих, їдких і отруйних речовин. Крім того, усі працюючі зобов'язані носити захисні окуляри чи маску.
Скляні, кварцові й інші судини, прилади і системи, призначені для роботи під вакуумом або тиском, повинні бути попередньо перевірені на герметичність і випробувані при максимальному чи розрідженні тиску.
Судини Дьюара, скляні і кварцові судини з подвійними стінками, а також ексикатори і колби Бунзена, що працюють під вакуумом чи тиском, повинні мати запобіжні чохли сітки.
6 МЕТОДИЧНІ ВКАЗІВКИ ДО ВИКОНАННЯ ЛАБОРАТОРНИХ РОБІТ
ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №1

ТЕМА. Розгонка смоли піролізу до 200 0С.

МЕТА: навчитися виконувати розгонку смоли піролізу з метою отримання фракцій, які перегоняються до 2000С  та скласти матеріальний баланс процесу.

1
ТЕОРЕТИЧНІ ОСНОВИ

Проста перегонка є найбільш швидким методом розподілу суміші рідких речовин, але вона забезпечує розподіл такої суміші, компоненти якої мають різницю температур кипіння не менше 800С.

Тому, просту перегонку зазвичай використовують для відгону низько- киплячого розчинника від реакційної маси, або для очистки рідини, яка має невелику кількість висококиплячих домішок.

На рисунку 1 наведена схема установки для простої перегонки.
Перегонна колба і холодильник повинні бути виготовлені з термостійкого скла.
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1 - колба Кляйзена
2 - електронагрівач
3 - термометр
4 - холодильник
5 - алонж
6 - приймач
Рисунок 1.1 - Установка  для простої перегонки

2
ПРИЛАДИ, ПОСУД ТА РЕАГЕНТИ

1
Прилад для розгонки

2
Смола піролізу

3
ПОРЯДОК ВИКОНАННЯ РОБОТИ

Перед початком перегонки перевіряють герметичність всіх з’єднань установки і положення ртутної кульки термометру відносно відповідної трубки перегонної колби. Кулька ртуті повинна знаходитись на 1-2 мм нижче отвору відповідної трубки, інакше показання термометра не будуть відповідати температуру кипіння речовини,  що відгоняється.
У перегону колбу наливають такий об’єм рідини, щоб він займав об’єм не більш двох третин ємкості колби – 100 мл. Перед нагрівом у колбу опускають декілька шматочків інертного пористого матеріалу (кераміки, пемзи та ін.) розміром 2-3 мм для спокійного кипіння рідини.

Нагрів колби регулюють таким чином, щоб рідина під час всієї перегонки кипіла рівномірно при швидкості відбору конденсату 2-3 краплі за секунду. Перегонку закінчують, коли в колбі залишається 2-3 мл рідини.

УВАГА!

ЗАБОРОНЯЄТЬСЯ  ВІДГОНЯТИ РІДИНУ З ПЕРЕГОННОЇ КОЛБИ ДО КІНЦЯ!

4
РОЗРАХУНКИ


Результати досліджень заносимо у таблицю 1.1.

Таблиця 1.1 - Матеріальний баланс процесу.
	Найменування фракції
	Вихід, мл

	Взято:
	

	1. Піроконденсат (смола піролізу)
	100

	Разом:
	100

	Отримано:
	

	1. Фракція ~ 2000С
	

	2. Смолистий залишок
	

	3. Втрати
	

	Разом:
	


5
ВИСНОВКИ

6
ПИТАННЯ ДО ЗАХИСТУ ЛАБОРАТОРНОЇ РОБОТИ

1.
Надайте характеристику хімічному складу смоли піролізу. 

2.
Поясніть послідовність підготовки приладу до розгонки смоли піролізу. 

3.
Охарактеризуйте правила техніки безпеки при роботі з смолою піролізу. 

4.
В чому полягає сутність процесу розгонки смоли піролізу? 

5.
Поясніть правила нагріву колби та регулювання швидкості відбору конденсату.

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №2

ТЕМА.  Визначення густини аерометричним методом.

МЕТА: навчитися визначати густину за допомогою ареометра, аналізувати результати, робити висновки.
1
ТЕОРЕТИЧНІ ОСНОВИ

Густина – важлива фізична константа речовини. Вона визначається відношенням маси речовини до його об’єму.
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де
m – маса речовини, кг; 
V – об’єм  речовини, м3 .

При розрахунках фізико-хімічних властивостей нафтопродуктів найчастіше користуються відносною густиною, яка є співвідношенням густини рідкого нафтопродукту і дистильованої води при відповідних температурах. Стандартними температурами для визначення густини є для води 40С, а для нафтопродукту 200С  ([image: image4.png]


204 ).

Дуже часто для технологічних розрахунків необхідно перераховувати густину нафтопродукту від однієї температури до другої. 

Для визначення відносної густини рідких речовин звичайно використовують ареометричний або пікнометричний метод.

Ареометричний метод не дуже точний (±0,02 г/см3) і потребує наявності досить великого об’єму рідини (200-400 см3), але він найбільш простий і швидкий.

Ареометр, це скляна трубка (рисунок 2.1а), нижня частина розширена, вона заповнена дробинами для утримання ареометру у вертикальному положенні під час вимірювань. У верхній звуженій частині знаходиться шкала, яка проградуйована в одиницях відносної густини. Іноді ареометр ще має термометр, який вмонтований в нижню частину (рисунок 2.1б) для спостереження за температурою рідини.
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   а)
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а – без термометра 
б – з термометром
Рисунок 2.1 - Ареометри
2
ПРИЛАДИ, ПОСУД ТА РЕАГЕНТИ

1 Ареометр

2 Циліндр скляний

3 Нафтопродукт або нафта

3
ПОРЯДОК ВИКОНАННЯ РОБОТИ
За допомогою ареометру у вимірювальний циліндр наливають таку кількість рідини, щоб при зануренні ареометру вона не переливалася через край циліндру. Циліндр з рідиною у кількості 100 мл термостатують при температурі, яка вказана на ареометрі. Потім обережно занурюють у рідину чистий сухий ареометр, підтримуючи щоб він вільно плавав в рідині не торкаючись днища і стінок циліндру (рисунок 2.2). Визначення густини ведуть по шкалі ареометру по нижньому меніску, розташовуючи око на рівні поверхні рідини. Одночасно записують температуру рідини.

[image: image18.png]2CICH,COOH + Na;CO, —> 2CICH,COONa - CO, + H,0
CICH,COONa + NaNO, —»> NO,CH,COONa + NaCl
NO,CH,COONa + H,0 —> CH,NO, + NaHCO,









1 – циліндр,





2 – рідина,





3 – ареометр.

Рисунок 2.2 - Положення ареометра при вимірюванні відносної  густини

4
РОЗРАХУНКИ
Для визначення густини при температурі стандартних умов користуються формулою:



ρt4 = ρ204 – α · (t-20),



(2.2)
де
ρt4 –  відносна густина при температурі аналізу, кг/м3;


ρ204 – відносна густина при 200С, кг/м3;


α – середня температурна поправка густини на 10С 

      (визначається за довідником в залежності від густини [Л.5, с.214]);


t – температура, при якій проводиться аналіз,0С.

5
ВИСНОВКИ
6
ПИТАННЯ ДО ЗАХИСТУ ЛАБОРАТОРНОЇ РОБОТИ
1.
Поясніть принцип дії ареометру.

2.
Назвіть одиниці вимірювання відносної густини.

3.
Назвіть точність вимірювання відносної густини аерометричним методом.
ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №3

ТЕМА.  Визначення густини нафтопродукту пікнометричним методом. 

МЕТА: навчитися визначати густину пікнометричним методом, аналізувати результати, робити висновки.

1
ТЕОРЕТИЧНІ ОСНОВИ

Пікнометричний метод у порівнянні з аерометричним потребує значно більше часу, але дозволяє визначити відносну густину з більш високою точністю (до четвертого знаку). Для визначення  густини рідини використовують пікнометри об’ємом до 5 мл циліндричної або кульковидної форми з вузькою шийкою, яка закривається шліфованою коркою.

На шийці є риска для точного встановлення рідини у пікнометрі.
2
ПРИЛАДИ, ПОСУД ТА РЕАГЕНТИ

1
Пікнометр

2
Термостат

3
Піпетка

4
Фільтрувальний папір

5
Дистильована вода

6
Етиловий спирт
3
ПОРЯДОК ВИКОНАННЯ РОБОТИ

Пікнометр наважують на аналітичних терезах і визначають “водне число”. “Водне число” - це маса води в об’ємі пікнометру. 

Наважений пікнометр з повітрям заповнюють при допомозі піпетки трохи вище риски на шийці, термостатують при 20оС на протязі 15 хв. і встановлюють необхідний рівень води у пікнометрі. Для цього надлишок води з шийки пікнометру обережно відбирають вузькою смужкою фільтрувального паперу доки нижній край меніска води не стане точно на рисці. 
Пікнометр закривають, виймають з термостата, обтирають зовні чистою серветкою і наважують на аналітичних терезах.

Після визначення “водного числа” таким же методом визначають масу рідини у об’ємі пікнометру при 20оС, густину нафтопрдукту.
4
РОЗРАХУНКИ

“Водне число” при 20оС розраховують за формулою:
mв[image: image7.png]


m1[image: image9.png]


m0, г;






(3.1)
де
m1 – маса пікнометру з водою, г;

m0 – маса пустого пікнометру, г.

Маса рідини в об’ємі пікнометру визначають за формулою:

mP = m2 - m0, г;






(3.2)
де
m2 – маса пікнометру з рідиною, г;

m0 – маса пустого пікнометру, г.

Відносну густину рідини ρ204 розраховують за формулою:

ρ204= 0,9982 (m2[image: image11.png]


m0/m1[image: image13.png]


m0) = 0,9982(mp/mB),

(3.3)
де
0,9982 – відносна густина води при 20оС та атмосферному тиску.

З урахуванням густини повітря, розраховують “видиму” густину:

ρ204 = mp/mв (0,9982 – 0,0012) + 0,0012,


(3.4)
де
0,0012 – відносна густина повітря при 20оС та атмосферному тиску.

5
ВИСНОВКИ
6
ПИТАННЯ ДО ЗАХИСТУ ЛАБОРАТОРНОЇ РОБОТИ
1.
Поясніть визначення “водного числа”.

2.
З якою точністю проводяться наважування нафтопродукту?

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА № 4

ТЕМА. Синтез нітрометану.

МЕТА: навчитись добувати нітрометан шляхом взаємодії монохлороцтової кислоти з нітритом і карбонатом натрію.

1
ТЕОРЕТИЧНІ ОСНОВИ


Чистий нітромеран – безкольорова рідина зі специфічним запахом, що нагадує запах гіркого мигдалю. 

Формула нітрометану: СН3-NO2. Молекулярна маса 61,042 г; температура кипіння 1020С при 760 мм рт. ст.; температура плавлення - 29,00С; густина - ρ204=1,13816 кг/м3; показник злому - n20D = 1,38188.

Застосовується як розчинник, наприклад для ефіроцелюлозних лаків, вінілових смол; як паливо для реактивних двигунів; в якості добавки до дизельного палива.

Основні реакції:

[image: image19.png]CICH,COONa 4+ NaHCO; —»> HOCH,COONa + NaCl + CO,




[image: image20.png]CH,=C—COOCH,
Hj




Побічна реакція:


Нітрометан – сильна отрута!

2
ПРИЛАДИ, ПОСУД ТА РЕАГЕНТИ

1
Монохлороцтова кислота - 18,9 г (0,2 моль)
2
Азотистокислий натр - 14 г (0,2 моль)
3
Вуглекислий натр - 11 г
4
Хлористий кальцій
5
Колба перегінна (200 мл)
6
Колба перегінна (50 мл)
7
Холодильник, колба конічна
8
Розподільча воронка
9
Термометр, алонж, приймач
3
ПОРЯДОК ВИКОНАННЯ РОБОТИ
Збірка приладу. Реакційну колбу ємністю 200 мл з’єднують з термометром, кулька якого повинна знаходитись в рідині, та з низхідним холодильником, забезпеченим алонжем. Приймачем є конічна колба, що охолоджується водою.

Виконання синтезу. В реакційну колбу ємністю 200 мл поміщають 18,9 г монохлороцтової кислоти (Обережно! Монохлороцтова кислота викликає опіки шкіри!). 50 мл холодної води та поступово, ретельно перемішуючи суміш скляною паличкою, нейтралізують 11 г вуглекислого натру до лужної реакції (проба з фенолфталеїном). При нейтралізації температура не повинна перевищувати 20˚С. 
Потім в реакційну колбу приливають розчин 14 г азотистокислого натру в 40 мл води.

Збирають прилад та повільно нагрівають колбу слабким полум’ям на сітці. При 80 – 85˚С, як тільки починають виділятись бульбашки вуглекислого газу, горілку прибирають. При цій температурі реакція продовжується без зовнішнього підігріву, та нітрометан, що відганяється з водою у вигляді важких маслянистих крапель.

Нітрометан починає відганятись при температурі близько 90˚С. При цьому на 5 мл нітрометану виділяється 15 мл води.

По мірі відгонки вміст колби буріє і температура підвищується до 1000С. 
Коли реакція в основному закінчиться, реакційну суміш обережно нагрівають протягом 10 хв. до 110˚С. 
Відгонку припиняють, коли в приймач почне переходити вода без мастила. 
Отриманий дистилят переносять в розподільчу воронку та відділяють нижній шар нітрометану від верхнього водного шару.

Нітрометан сушать хлористим кальцієм та переганяють з маленької перегінної колби при 98 – 102˚С. 
Проводять наважування. Вихід нітрометану ~ 4 г.

4
ВИСНОВКИ

5
ПИТАННЯ ДО ЗАХИСТУ ЛАБОРАТОРНОЇ РОБОТИ
1.
Охарактеризуйте реакцію нейтралізації вуглекислого натрію.

2. При якій температурі починає видалятись вуглекислий газ при проведенні синтезу?

3. Назвіть співвідношення отриманого нітрометану до виділеної води.

4. Які умови закінчення основної реакції?

5. Наведіть характеристику останнього етапу синтезу при якому отримують вихідний продукт?

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА № 5

ТЕМА. Визначення вмісту карбонільних груп. 

МЕТА: навчитися визначати вміст карбонільних груп, аналізувати результати, робити висновки.
1
ТЕОРЕТИЧНІ ОСНОВИ
Визначення карбонільних груп засновано на реакції оксимірування:
[image: image21.png]CH, CH,
é | HarpiBanHA
+mCHy~C—CHy—C—+- — nCH2=(l:—COOCH,

| |
COOCH; COOCH4 CH,



[image: image22.png]3

b _CHQ—CH-CHg-é—*CHQ_CH'— b

l
COOCH; |
N



      СН3




    СН3
[image: image23.png]CH, CIHa
nCH,=CH + mCH2=é _— —CHg-—?H—CHz——?—CHz—CH—— .
CgH; J:OOCHS CeHs COOCH, ésHs



[image: image24.jpg]JJABOPATOPHA POBOTA Ne. X/ 4

TEMA: Bu3zHaueHHs BMiCTy sogu y CMC.

META: Hasuutucs BusHauatu Bmict Boau y CMC.

1. HeoOxinHi peamnsu; nocya Ta NpHJIaau

4.1. Tlpunap Ansi BA3HAYEHHs BMICTY BOJH
4.2. Tonyon (GeH3omn)

2. Teoperu4Hi OCHOBH npouecy

CyTHICTb METOIy CKI4AacTbCA B BiATOHLI BOIM i posuunuuka 3 CMC 3
HACTYTTHUM iX pO3/IIEHHAM B FPajlyipoBaHi npuiiMaui Ha aBa wapu. [lepea nocnigom
PO3UMHHHMK ~3HEBOXKYIOTb  XJIOPUCTUM KanbliieM abo cyabditomM HaTpil |

QUIBTPYETHCA. .

f

il
P
!/

-

Pt

o]

4

i
!
|
{
|
i
i

LI

3
1
,

|
|
|
|
|
!
i

(AN}

N (=

Ve

P

-

Man.l. lapunad 0na u3HAYEHHA 600U
1 - konba, 2 — NpuiiMay-nacTka, 3 — X0JOAUIbHUK

[punan ans BM3HAuYeHHA Bomu (Man.l) CKNajaeThes 3 kofi6u 1, mpuiimayda-
macTku 2 Ta 3BOpoTHOro xosnoxuibHuka 3. IlpuiiMau ysasise co6£9}‘c’)\r aaylpoBaHy
npoGipky empicTio 10M71 3 KOHIYHOIO HIXHBOKO YaCTUHOKO. Lina LIKanM Ha
mingau Big 1 mo 10 mu popisHioe 0,2M1, a Ha minsiHal Big 0 1o 1Mi1 BKAKOYHO —
0,05m1. Jlo BepxHBOI 4YaCTHHHU npoOipKu I}pymasma BizBinHa TpyOka, sika
%%M %ﬁ S orSER e —;449%@31:—1. Jlo BLAKPHTOTO KiHLS
npuiiMaua NPUENHYETbCS TPYOUaTHH 3BOPOTHi# XONOMMIBHUK 3 Tak, 1mob HIDKHIN
KOCO3pi3aHMil KiHellb HOro TpyOKH 3HAXOMMBCA MPOTH CEPCAUHH BifiBiAHOT TPYOKHU.
[lpuitMay NpHERHYIOTH 0 xof6u Ta XOJOAUNbHHMKA 3@ AOTIOMOTOKO KOpOK , 86e—+Ha

piteici =l




[image: image25.png]


  С=О + NН2ОН·НС1


С=NOН + НС1 + Н2O
       CH3




   CH3
При дії гідроксиламіну на альдегіди і кетони утворюються відповідно альдоксили та кетоксили. Оксили, що утворюються в результаті такої реакції, у більшості випадків уявляють собою кристалічні речовини і застосовуються для визначення та виділення альдегідів та кетонів у чистому вигляді.
2
ПРИЛАДИ, ПОСУД ТА РЕАГЕНТИ
1
0,2Н розчин NаОН
2
0,5Н солянокислий гідроксиламін
3
Колба конічна об'ємом 250 мл
4
Індикатор змішаній: 5 частин 0,1 %-го розчину диметилового жовтого та 4 частини 0,1 %-го розчину метиленового блакитного у 90 %-вому етиловому спирті
3
ПОРЯДОК ВИКОНАННЯ РОБОТИ
В дві конічні колби з притертими пробками ємністю по 250 мл наливають 50мл 0,5Н розчину солянокислого гідроксиламіну, додають 6 крапель змішаного індикатору і нейтралізують 0,2Н розчином гідроксиду натрію до появи сірувато-синього забарвлення,
До приготованих нейтральних оксиміруючих розчинів додають наважки дослідницького нафтопродукту по 0,3-0,5 г. Наважування проводять на аналітичних терезах з точністю до 0,0001 г, перемішують вміст колби та залишають їх на 30 хв.
Відтитровують соляну кислоту, що виділилась 0,2Н розчином гідроксиду натрію до появи стійкого сірувато-синього забарвлення, яке порівнюють з забарвленням еталонного розчину.
Еталонний розчин: 20мл дистильованої води та 50мл 0,5Н солянокислого гідроксиламіну, 6 крапель змішаного індикатора, нейтралізованого 0,2Н розчином гідроксиду натрію до появи сірувато-блакитного забарвлення (контрольний дослід).
4
РОЗРАХУНКИ
Вміст карбонільних груп (X, % мас.) в дослідницькій суміші визначають за формулою:
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(5.1)
де
а - об'єм 0,2Н розчину NаОН, що пішов на титрування наважки 
     нафтопродукту, мл;

б - об'єм 0,2Н розчину NаОН, що пішов на нейтралізацію оксиміруючого 
      розчину, мл; 

0,0054 - число грамів карбонільної групи, що відповідає 1мл 0,2Н розчину 
    NаОН, г;
К - поправка на 0,2Н розчин NaОН;

g – маса дослідницького нафтопродукту, г.
5
ВИСНОВКИ

6
ПИТАННЯ ДО ЗАХИСТУ ЛАБОРАТОРНОЇ РОБОТИ
1.
На основі якої реакції проводять визначення карбонільних груп?
2.
Яка речовина утворюється в результаті оксимірування?
3.
За допомогою якої речовини проводять визначення карбонільних груп?
4.
Як приготувати еталонний розчин?
5.
Як приготувати оксиміруючий розчин?
ЛАБОРАТОРНА РОБОТА № 6

ТЕМА.  Визначення вмісту органічних гідропероксидів.

МЕТА: навчитися визначати вміст органічних гідропероксидів, аналізувати результати, робити висновки.

1
ТЕОРЕТИЧНІ ОСНОВИ


Визначення органічних гідропероксидів засновано на реакції окислення ними йодистоводневої кислоти:

ROOH + 2KI + 2CH3COOH → ROH + I2 + 2CH3COOK + H2O

2
ПРИЛАДИ, ПОСУД ТА РЕАГЕНТИ

1
0,1Н розчин Na2S2O3
2
Льодова оцтова кислота
3
Йодид калію 50 %-вий водний розчин
4
Крохмаль
3
ПОРЯДОК ВИКОНАННЯ РОБОТИ
В дві конічні колби з притертими пробками ємкістю 100 мл поміщають наважки нафтопродукту 0,1–1,2 г. Зважування проводять на аналітичних терезах з точністю до 0,0001 г.

До наважок додають по 10 мл льодової оцтової кислоти та по 2 мл 50 %-го водного розчину йодиду калію. Вміст колб збовтують та витримують в темному місці протягом 20 хв. Потім йод, що виділився, титрують 0,1 н. водним розчином тіосульфату натрію. Під кінець титрування, коли жовте забарвлення розчину почне слабнути, доливають по 1 мл розчину крохмалю та продовжують титрування до зникнення синього забарвлення.
І2 + 2Na2S2O3 → 2NаІ + Na2S4О6

Паралельно проводять титрування суміші 10 мл льодової оцтової кислоти, 2 мл 50 %-го водного розчину йодиду калію без дослідницького нафтопродукту (контрольний дослід).

4
РОЗРАХУНКИ


Вміст органічних гідропероксидних груп (Х, % мас) в дослідницькій суміші визначають за формулою:
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(6.1)
де
a  – об’єм 0,1Н розчину Na2S2O3, що пішов на титрування наважки, мл;

б – об’єм 0,1Н розчину Na2S2O3, що пішов на титрування в контрольному 

              досліді, мл;

0,00225 – число грамів гідропероксидних груп, що відповідає 1 мл 0,1Н 
               розчину Na2S2O3;

К -  поправка на 0,1 н. розчин Na2S2O3; 
g – наважка дослідницької речовини, г.

5
ВИСНОВКИ

6
ПИТАННЯ ДО ЗАХИСТУ ЛАБОРАТОРНОЇ РОБОТИ

1.
Яке значення має визначення йодного числа палива для експлуатаційних показників палива?

2. Що таке "йодне число"?

3. Як визначають дієнові вуглеводні?

4. Чому ненасичені вуглеводні небажані у паливах?

5. Чим відтитровують реагент, який не прореагував у реакції з визначення ненасичених вуглеводнів?

6. Як реагує йодноватиста кислота з ненасиченими з'єднаннями?

7. Що впливає на хід та результати визначення органічних гідропероксидів у паливах?

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №7

ТЕМА. Визначення вмісту ароматичних вуглеводнів продуктів риформінгу.
МЕТА: навчитися аналізувати вихідну сировину і продукти процесу риформінгу на вміст ароматичних вуглеводнів, аналізувати результати, робити висновки.
1
ТЕОРЕТИЧНІ ОСНОВИ

Метод заснований на розчинності вуглеводнів різних класів в аніліні. При змішуванні нафтової фракції з аніліном при кімнатній температурі звичайно утворюються два шари, тобто не відбувається повного розчинення нафтопродукту в аніліні.

При нагріванні і постійному перемішуванні відбувається повне розчинення нафтопродукту в аніліні і рідина стає однорідною.
Температуру, що відповідає повному взаємному розчиненню аніліну і нафтопродукту, називають аніліновою крапкою або критичною температурою розчинення ( КТР) даного нафтопродукту в аніліні.
2
ПРИЛАДИ, ПОСУД ТА РЕАГЕНТИ

1
Анілін

2
Технічний спирт

3
Термометр, цін ділення 0,05°С

4
Стакан термостійкий

5
Пробірка з муфтою

6
Піпетка на 2мл
7
Бюретка, ціна ділення 0,1мл

8
Пікнометр

3
ПОРЯДОК ВИКОНАННЯ РОБОТИ
В чисту і суху пробірку наливають по 2мл аніліну і проби, яку аналізують, щільно закривають коркою з термометром та перемішувачем і укріплюють муфтою, яка занурена у водяну баню. 
Забір проби і аніліну здійснюють за допомогою піпеток на 2мл. Термометр розміщують так, щоб середина ртутної кульки знаходилась на рівні лінії розподілу шарів аніліну і проби.
Повільно нагрівають водяну баню, при цьому безперервно перемішують пробу з аніліном.
Фіксують температуру повного розчинення рідин (розчин повинен стати прозорим), зупиняють нагрів і дають бані повільно охолонути. Коли у пробірці з’явиться осад, що вказує на початок розділення фаз, знову починають перемішувати розчин перемішувачем. Спочатку при перемішуванні осад зникає, але потім настає мить коли помутніння не буде зникати. За анілінову крапку приймають ту температуру, при якій муть при перемішуванні не зникає.
Температури повного розчинення і помутніння не повинні розходитись більш ніж на 0,10C.
Визначення анілінової крапки проводять не менше двох разів і за кінцевий результат беруть середнє арифметичне значення температури (Т). Після визначення максимальної анілінової крапки (Т), з фракції видаляють арени і для деароматизованих фракцій знову визначають анілінові крапки (Т1) тим же методом рівних об'ємів.
Дослідження проводять для вихідної сировини та каталізату.
4
РОЗРАХУНКИ

Масову долю аренів розраховують за формулою:
Ar = К · (Т1-Т), %,






(7.1)
де
(ТгТ) - депресія анілінової крапки, яка залежить від вмісту аренів;
Т- максимальна анілінова крапка фракції, 0С;

Т1 - анілінова крапка деароматизованої фракції, 0С;

К - коефіцієнт, що відповідає вмісту аренів, який викликає зниження 
      анілінової крапки деароматизованої фракції на 1°С.

Значення коефіцієнту К визначають шляхом досліду.
Таблиця 7.1 - Коефіцієнті К для кількісного визначення у бензинових фракціях
	(ТГТ)°С депресія
	К
	(ТГТ)°С депресія
	К
	статус
депресія
	К

	2
	1,58
	20
	1,45
	38
	1,36

	4
	1,56
	22
	1,44
	40
	1,35

	6
	1,54
	24
	1,43
	42
	1,34

	8
	1,52
	26
	1,42
	44
	1,33

	10
	1,50
	28
	1,41
	46
	1,32

	12
	1,49
	ЗО
	1,40
	48
	1,31

	14
	1,48
	32
	1,39
	50
	1,30

	16
	1,47
	34
	1,38
	70
	1,15

	18
	1,46
	36
	1,37
	
	


5
ВИСНОВКИ

6
ПИТАННЯ ДО ЗАХИСТУ ЛАБОРАТОРНОЇ РОБОТИ

1.
Які властивості бензинів визначають у цій роботі?

2.
На чому заснований метод анілінових крапок?

3.
Які вуглеводні можна визначити методом анілінових крапок?

4.
Що таке депресія анілінової крапки?

5.
В яких одиницях визначають вміст аренів у вихідній сировині і каталізаті?

6.
Яке значення для якості бензину має визначення вмісту ароматичних вуглеводнів у каталізаторі?

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА № 8

ТЕМА. Синтез метилметакрилату на основі поліметилметакрилату.

МЕТА: навчитися проводити синтез метилметакрилату шляхом деполімеризації поліметилметакрилату, аналізувати отримані результати, робити висновки.

1
ТЕОРЕТИЧНІ ОСНОВИ
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Метилметакрилат – метиловий ефір метакрилової кислоти. Структурна формула:

Це рідина з характерним запахом ефіру, добре розчинна у воді. Густина 0,94 г/см3, температура кипіння 100,6˚С. Метилметакрилат має високу реакційну здатність, легко вступає в реакцію полімеризації та сополімеризації, тому зберігати  метилметакрилат необхідно з інгібітором – гідрохіноліном (0,005 – 0,01 %).


В промисловості здійснено два перспективних методи синтезу акрилових мономерів – кислот та ефірів на основі використання дешевої та доступної сировини – пропілену та ізобутилену. Перший з них – одночасний синтез акрилонітрилу та синильної кислоти шляхом амонолізу пропілену за реакцією:

3СН2=СН-СН3 + 5NН3 + 6О2 → 2СН2=СН-СN + 3НСN + 12Н2О


Другий метод – отримання метакрилової кислоти каталітичним окисленням ізобутилену киснем з послідуючим окисленням метакролеіну, що утворився, в метакрилову кислоту:

Метакрилат в промисловості можна отримати безперервним методом через амід метакрилової кислоти в присутності концентрованої сірчаної кислоти при температурі 140˚С:


Після чого амід метакрилової кислоти, вміст якого в розчині кислоти складає близько 30 %, взаємодіє з водою, утворюючи метакрилову кислоту з її наступною етерифікацією метанолом.


Отриманий метакрилат-сирець, що містить 78% основної речовини, ректифікують до отримання 99 – 99,8 % метилметакрилату.


В лабораторії метилметакрилат можна отримати в результаті деполімеризації полі метилметакрилату в результаті реакції:


2
ПРИЛАДИ, ПОСУД ТА РЕАГЕНТИ

1
Поліметилметакрилат  12,5 г
2
Колба Вюрца (50 мл)
3
Холодильник Лібиха
4
Алонж, приймач, термометр
5
Спиртівка
6
Гідрохінон – 0,1 г
3
ПОРЯДОК ВИКОНАННЯ РОБОТИ
Збірка приладу. Колбу Вюрца ємністю 50 мл з’єднують з термометром та низхідним холодильником з алонжем, кінець якого опускають в приймач, що охолоджується водою із льодом.

Виконання синтезу. В колбу Вюрца ємністю 50 мл поміщають 12,5 г подрібненого поліметилметакрилату і нагрівають колбу на невеликому полум’ї спиртівки або на воронці Бабо. Вище 300 ˚С поліметилметакрилат пом’якшується та деполімеризується в метилметакрилат, який і відгоняється в приймач. 
Перегонку ведуть до тих пір, доки в колбі не залишиться найбільша кількість чорного залишку. 
Отриманий дистилят ще раз перегоняють при 100 – 102 ˚С.

Для того, щоб зберегти метилметакрилат протягом деякого часу, до нього додають 0,1 г гідрохінону, який є інгібітором полімеризації.

Вихід метилметакрилату ~ 10 г.

4
ВИСНОВКИ

5
ПИТАННЯ ДО ЗАХИСТУ ЛАБОРАТОРНОЇ РОБОТИ
1.
Надайте характеристику фізичним властивостям метилметакрилату.

2. Які перспективні методи синтезу акрилових мономерів ви знаєте?

3. Назвіть ступінь конверсії метилметакрилату у промислових умовах.

4. Які умови деполімеризації метилметакрилату?

5. Назвіть інгібітори полімеризації, умови його застосування.

6. Як відбувається руйнування емульсії після реакції сополімеризації?

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА № 9

ТЕМА. Синтез сополімеру стиролу.

МЕТА: навчитися проводити синтез з метою отримання сополімеру стиролу

    з метилметакрилату.

1
ТЕОРЕТИЧНІ ОСНОВИ


Стирол сополімеризується з метилметакрилатом, акрилонітрилом,                        α-метилстиролом, вінілкарбазолом, бутадієном, дивінілбензолом та іншими мономерами. Сополімеризація дозволяє отримати матеріали, які мають цінні технічні властивості, що відрізняються від властивостей полістиролу.


Промисловістю пластичних мас випускаються сополімери стиролу з метилметакрилатом, акрилонітрилом. бутадієном, α-метилстиролом та дивінілом. Найбільший розвиток отримали сополімери з акрилонітрилом, які мають високі показники міцності, підвищену тепло- та хімічну стабільність, добре переробляються у вироби литтям під тиском.


Сополімери стиролу з метакрилатом мають меншу крихкість та підвищену бензо- та мастилостійкість, ніж гомополімер стиролу. Ці полімери отримують суспензійною полімеризацією. Формула сополімеру стиролу з метилакрілатом:


Основна реакція синтезу сополімеру стиролу з метилакрілатом:

2
ПРИЛАДИ, ПОСУД ТА РЕАГЕНТИ

1 Метилметакрилат  10 г, або 10,58 мл (~ 0,1 моль)
2 Стирол  50 г, або 55 мл (~ 0,5 моль)
3 Надсірчанокислий амоній   1,45 г
4 Полівініловий спирт   2 г
5 Хлористий натрій, 10 %-вий розчин   100 г
6 Колба круглодонна, трьохгорла (500 мл), колба Бунзена
7 Холодильник Лібиха
8 Крапельна воронка, воронка Бюхнера
9 Механічна мішалка, запобіжна склянка, термометр
10 Дистильована вода
3
ПОРЯДОК ВИКОНАННЯ РОБОТИ
Збірка приладу. Колбу круглодонну трьохгорлу ємкістю 500 мл, оснащену зворотнім холодильником, крапельною воронкою, механічною мішалкою, поміщають на водяну баню, в яку опускають термометр. Прилад для відсмоктування приведено на рисунку 9.1.
1- воронка Бюхнера

2 – колба Бунзена

3 – запобіжна склянка

Рисунок 9.1 - Прилад для всмоктування
Виконання синтезу. В круглодонну трьохгорлу колбу ємкістю 500 мл поміщають 2 г полівінілового спирту та 240 мл дистильованої води. Полівініловий спирт вводиться в реакцію в якості емульгатору.

В отриманий розчин вводять 1,45 г надсірчанокислого амонію (ініціатор), нагрівають колбу та її вміст до 80˚С.

Додають по краплям з крапельної воронки суміш 50 г стиролу та 10 г метилметакрилату. 
Реакція сополімеризації триває 5 годин. 
Після цього отриману емульсію руйнують при тій же температурі, додаючи 10 % розчин хлористого натрію до повного осадження сополімеру. Емульсію можна зруйнувати також обробкою її водяною парою.

Після відстоювання сополімер відфільтровують на воронці Бюхнера, промивають водою та сушать.

4
ВИСНОВКИ

5
ПИТАННЯ ДО ЗАХИСТУ ЛАБОРАТОРНОЇ РОБОТИ

1.
Надайте характеристику роботі зворотнього холодильнику.

2. Який емульгатор застосовується при проведенні синтезу.

3. Що таке ініціатор, поясніть його значення при проведенні синтезу.

4. Поясніть процес фільтрування отриманого продукту.

5. Якими методами можна провести руйнування утвореної емульсії?

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №10

ТЕМА.  Отримання пластичного мастила типу солідол.
МЕТА:
навчитися отримувати кальцієвий змащувач типу солідол, використовуючи мильні згущувачі і нафтові мастила, аналізувати результати, робити висновки.
1
ТЕОРЕТИЧНІ ОСНОВИ

Пластичні змащувачі найрозповсюджені змащувальні матеріали. У більшості випадків вони складаються з трьох компонентів: дисперсного середовища (рідка основа), дисперсної фази (твердого змащувача) та додатків (модифікаторів структури, присадок та наповнювачів). У якості дисперсійного середовища змащувачів використовують нафтові, синтетичні та іноді рослинні мастила.

У якості змащувачів найчастіше використовують мила (солі високомолекулярних жирних кислот), тверді нафтові вуглеводні (церезини, петролатуми), деякі неорганічні продукти (бентоніт, силікагель) та продукти органічного походження (пігменти). Загущувачі утворюють у дисперсному середовищі стабільну структуровану систему, їх вміст не перевищує 20-22% (зазвичай 8-12%). Для регулювання структури і покращення функціональних властивостей у змащувачі вводять добавки (ПАР або тверді порошкоподібні продукти).

Особливістю пластичних змащувачів є те, що в звичайних умовах вони ведуть себе як тверді тіла: зберігають форму, утримуються на вертикальних поверхнях і не витікають з вузлів тертя. Під дією навантажень, що перебільшують межу їх міцності, змащувачі починають текти, а після закінчення механічної дії знову стають пластичними.

В залежності від складу молекули мила (типу катіону) змащувачі поділяються на кальцієві, натрієві тощо. Крім того змащувачі ще поділяють в залежності від призначення: антифрикційні, консерваційні, ущільнюючі, спеціальні. 
Процес отримання змащувачів у лабораторії складається з слідуючих стадій: інтенсивного механічного диспергування загущувача в рідкій основі, охолодження утвореного розплаву та його гомонізації.

Гідратовані кальцієві змащувачі (солідоли) найбільш поширені, їх випускають у великій кількості. Вони мають високу водостійкість, але застосовуються у обмеженому інтервалі температур.

2
ПРИЛАДИ, ПОСУД ТА РЕАГЕНТИ

1
Нафтове мастило

2
Стеаринова кислота

3
Етиловий спирт 96%-вий

4
Вапно

5
40%-вий розчин NaOH
6
Електроплитка
7
Дистильована вода
8
Круглодонна  колба ємністю 500мл

9
Зворотній холодильник

10
Крапельна воронка

11
Електрозмішувач

12
Термометр

13
Термостат
3
ПОРЯДОК ВИКОНАННЯ РОБОТИ

Підготувати реактиви, посуд. Наважити на технічних терезах 30 г  стеаринової кислоти. Відмірити циліндром 40 мл 40%-вого розчину NaOH. Завантажити всі речовини в круглодонну колбу. Включити електропідігрівач, після досягнення температури реакційної суміші 80-850С, включити електрозмішувач. Перемішувати реакційну масу на протязі 1,5 годин при постійній температурі (t=const). Наважити на технічних терезах 10 г нафтового мастила та 25 г вапна. Додати вапно в нафтове мастило у круглодонну колбу з жировою основою. Додати в колбу 5 мл дистильованої води . Знову включити електропідігрівач, після досягнення температури реакційної маси 90-1000С включити електрозмішувач і перемішувати реакційну масу на протязі 1 години. Додати до реакційної маси 10 мл дистильованої води і знову включити електрозмішувач. Перемішувати суміш протягом 20 хвилин. 
Повторити операцію з дистильованою водою ще три рази.
Збільшуючи електропідігрів до температури 100-1060С, включити електрозмішувач. Наважити 20 г нафтового мастила, додавати це мастило до мильної основи невеликими порціями (5 г), відключити електропідігрівач. 
При досягненні температури у зоні реакції 75-800С додати останню порцію мастила, включити електрозмішувач. Перемішувати реакційну масу до температури 700С. Отримане мастило помістити в попередньо навантажений тигель і зважити тигель з мастилом. Скласти матеріальний баланс процесу, розрахувати вихід цільового продукту на вихідну суміш. Написати висновки і запропонувати галузь застосування отриманого змащувача.

4
РОЗРАХУНКИ

Таблиця 10.1 - Матеріальний баланс процесу

	Найменуваня
	Вихід, г
	

	Надійшло:
	
	

	Стеаринова кислота
	
	

	40%-вий розчин NaOH
	
	

	Нафтове мастило
	
	

	Вапно
	
	

	Вода
	
	

	ВСЬОГО:
	
	

	Отримали:
	
	

	Змащувач
	
	

	Втрати
	
	

	ВСЬОГО:
	
	


5
ВИСНОВКИ

6
ПИТАННЯ ДО ЗАХИСТУ ЛАБОРАТОРНОЇ РОБОТИ

1.
З яких компонентів складаються змащувачі?

2.
Що застосовується у якості дисперсійного середовища змащувачів та додатків?

3.
В чому особливості пластичних змащувачів?

4.
Назвіть класифікацію пластичних змащувачів.

5.
Охарактеризуйте властивості кальцієвих змащувачів.

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №11
ТЕМА. Визначення вмісту води у синтетичних миючих засобах.

МЕТА: навчитися визначати вміст води у синтетичних миючих засобах, аналізувати результати, робити висновки.
1
ТЕОРЕТИЧНІ ОСНОВИ

Сутність методу полягає у відгоні води і розчинника із синтетично-миючих засобів та наступним їх розподілом в градуїрованому приймачі на два шари. Перед дослідом розчинник зневоднюють хлористим кальцієм, або сульфатом натрію і фільтрують. Прилад для визначення вмісту води наведений на рисунку 11.1.

1 – колба

2 – приймач-пастка

3 – холодильник

Рисунок 11.1 - Прилад для визначення води

Приймач-пастка уявляє собою градуйовану пробірку ємністю 10мл з конічною нижньою частиною. Ціна розподілу шкали на ділянці від 1 до 10 мл дорівнює 0,2 мл, а на ділянці від 0 до 1 мл включно – 0,05 мл. До верхньої частини пробірки припаяна відвідна трубка, яка приєднується до короткогорлої перегінної колби 1. До відкритого кінця приймача приєднується трубчатий зворотній холодильник 3 так, щоб нижній косо зрізаний кінець його трубки знаходився посередині відвідної трубки. Приймач приєднують до колби та холодильника за допомогою короку. 

2
ПРИЛАДИ, ПОСУД ТА РЕАГЕНТИ

1
Прилад для визначення вмісту води

2
Перегнаний бензин
3
Наважка миючої речовини
3
ПОРЯДОК ВИКОНАННЯ РОБОТИ

Наважку миючої речовини, приблизно 10 г, поміщають у суху попередньо наважену колбу приладу і зважують колбу з наважкою до точності 0,01 г, наливають до колби 100 мл перегнаного бензину і приєднують її до відвідної трубки приймача-пастки, до верхньої частини якого приєднується сухий зворотній холодильник.

Колбу нагрівають і підтримують температуру такою, щоб з холодильника у приймач-пастку спадало 2-4 краплі за секунду.

Кип’ятіння припиняють коли об’єм води в пастці не буде збільшуватися і верхній шар розчинника стане зовсім прозорим.

4
РОЗРАХУНКИ

Вміст води визначають за формулою:

X1=V · 100 / q, % мас.,






(11.1)
де
V – об’єм води в приймачі пастці, мл;

q – наважка миючої речовини, г.

5
ВИСНОВКИ

6
ПИТАННЯ ДО ЗАХИСТУ ЛАБОРАТОРНОЇ РОБОТИ

1.
В чому сутність методу визначення води у синтетичних миючих засобах?

2.
З яких часин складається прилад?

3.
Коли дослід вважається закінченим?

4.
Як розраховується вміст води у синтетичних миючих засобах?

4
КРИТЕРІЇ ОЦІНЮВАННЯ ВИКОНАННЯ ЛАБОРАТОРНИХ РОБІТ

Критерії оцінювання знань студентів з навчальної практики з технології нафтохімічного синтезу наведені в таблиці 4.1.

Таблиця 4.1 - Критерії оцінювання знань студентів з навчальної практики технології нафтохімічного синтезу
	За 4-бальною шкалою
	Оцінка ЄКТС
	Критерії оцінювання

	5 (відмінно)
	А
	Студент відвідує базу практики, виконує всі вимоги, передбачені для достатнього рівня. Студент виявляє особливі творчі здібності, вміє самостійно здобувати знання, без допомоги викладача знаходить та опрацьовує необхідну інформацію, вміє використовувати набуті знання і вміння для прийняття рішень у нестандартних ситуаціях, переконливо аргументує відповіді, самостійно розкриває власні обдарування і нахили

	4 (добре)
	В
	Студент відвідує базу практики, самостійно виконує роботу в повному обсязі з дотриманням необхідної послідовності проведення дослідів. У звіті правильно і акуратно виконує записи, самостійно виконує обробку результатів дослідження та робить висновки. Студент вміє самостійно виправляти допущені помилки, кількість яких незначна

	
	С
	Студент відвідує базу практики, самостійно виконує роботу в повному обсязі з дотриманням необхідної послідовності проведення дослідів. У звіті правильно і акуратно виконує записи, обробку результатів дослідження проводить за допомогою викладача, робить висновки за результатами лабораторної роботи. Студент вміє контролювати власну діяльність; виправляти помилки, серед яких є суттєві, добирати аргументи для підтвердження думок

	3 (задовільно)
	D
	Студент відвідує базу практики, виконує роботу за інструкцією або за допомогою викладача. Результат роботи студента дає можливість зробити правильні висновки або їх частину, при обробці результатів дослідження допущено значну кількість помилок, які студент здатний виправити за допомогою викладача 

	
	Е
	Студент відвідує базу практики, виконує роботу за допомогою викладача. Результат роботи студента дає можливість зробити правильні висновки або їх частину, обробку результатів дослідження ви конус з помилками

	2 (незадовільно)
	FX
	Студент відвідує базу практики, демонструє вміння користуватися окремими приладами, виконує частину роботи, порушує послідовність виконання роботи, відображену в інструкції, обробку результатів дослідження виконує з помилками, робить висновки за результатами лабораторної роботи за допомогою викладача

	
	F
	Студент відвідує базу практики, не вміє користуватися приладами, виконує частину роботи тільки за допомогою викладача, не вміє виконувати обробку результатів дослідження, не робить самостійно висновки за отриманими результатами лабораторної роботи


Студенти виконують всього 11 лабораторних робіт.

Під час проходження навчальної практики з технології нафтохімічного синтезу кожна лабораторна робота оцінюється за національною 4-бальною шкалою (виставляється в журнал обліку успішності), яка конвертується у 100-бальну шкалу шляхом введення питомої ваги балу у стобальній системі в розмірі 1,82 (таблиця 4.2).
Таблиця 4.2 - Переведення оцінок за чотирибальною шкалою у бали
	Оцінка за чотирибальною шкалою
	Бали за лабораторні роботи

	5
	9,10

	4
	7,28

	3
	5,46

	2
	3,64


При виконанні усіх лабораторних робіт, передбачених програмою навчальної практики з технології нафтохімічного синтезу, і отриманні не менше 60 балів за шкалою ЄКТС в журнал обліку успішності, відомість успішності та залікову книжку студента виставляється «Зараховано».
Студент, який не виконав програму практики, або отримав «Незараховано» з навчальної практики, відраховується з навчального закладу.

5
МЕТОДИЧНІ ВКАЗІВКИ ТА РЕКОМЕНДАЦІЇ ЩОДО ОФОРМЛЕННЯ ЗВІТУ З ПРАКТИКИ
Оформлення звіту з навчальної практики здійснюється з урахуванням вимог єдиних правил оформлення текстової і графічної документації (ЄПТГД), затверджених в навчальному закладі. Складений студентами звіт повинен мати наскрізну нумерацію сторінок.

Результати лабораторних робіт оформляють у вигляді звітів на бланках, виготовлених типографським способом або самостійно на форматі А4 з рамкою (під лівої сторони 20 мм, від інших — 5 мм) і основним написом.
Звіти виконуються пастою одного кольору (синього, чорного, фіолетового).
В звіті розміщують такі розділи: «Номер роботи», «Тема роботи», «Мета роботи», «Прилади, посуд та реагенти», «Порядок виконання роботи», «Розрахунки», «Висновок».
Всі лабораторні роботи оформлюються в папку з обкладинкою. На обкладинці розміщується етикетка (додаток А). Якщо обкладинка з білого паперу, то етикетку виконують на самій обкладинці, а в інших випадках етикетку наклеюють на креслярський папір, або роблять аналогічний надпис на ньому, а потім наклеюють на кольорову обкладинку. Всі надписи етикетки виконують чорнилом або настою.
Відразу після обкладинки розміщують титульний аркуш. Його оформлення показано в додатку Б. Титульний аркуш вважається першою сторінкою.
Наступним після титульного аркуша розмішується аркуш «Зміст». Приклад виконання аркуша «Зміст» розміщено в додатку В.
Далі розміщуються звіти з лабораторних робіт в порядку зростання номера. На перевірку здаються звіти, на всіх аркушах яких заповнені всі необхідні графи основних надписів, а також є підпис студента на титульному аркуші.
На аркуші «Зміст» ставиться дата оформлення журналу та здача його на перевірку.
ВИСНОВКИ
В даних методичних вказівках до виконання лабораторних робіт з навчальної практики з технології нафтохімічного синтезу вказані перелік тем лабораторних робіт, передбачених навчального програмою практики, інструкція з охорони праці при проведенні лабораторних робіт, інструкції до лабораторних робіт, критерії оцінювання при виконанні лабораторних робіт, рекомендована література.
Використання запропонованих методичних рекомендацій дозволить студентам денного відділення спеціальності 161 «Хімічні технології та інженерія» за освітньо-професійною програмою «Переробка нафти і газу» якісно і своєчасно підготуватися та виконати передбачені програмою практики лабораторні роботи.
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