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ЛАБОРАТОРНА РОБОТА№1
ТЕРМІЧНИЙ АНАЛІЗ БІНАРНИХ СИСТЕМ

Мета: Освоїти візуальний метод термічного аналізу. Визначити температури початку i кінця плавления сумішей лікарських речовин різного складу. Побудувати i проаналізувати діаграму плавкості, визначити склад контрольної суміши.
При візуальному методі аналізу визначають температури початку та кінця плавлення чистих компонентів А i В та їx сумішей різного складу. Отримані дані наносять на графік, де на осі абсцис відкладають склад суміші, а на осі ординат — температуру. Точки tА0  i tB° відповідають температурам плавления (кристалізації) чистих ком​понентів А і В.
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     Рис.  Діаграма плавкості двокомпонентної  системи з простою евтектикою

Суміші з різним вмістом ком​понентів A i В починають плавитись при однаковій температурі tЕ (евтектичній), а закінчують плавитися при різних температурах. При з'єднанні точок, що відповідають температурі початку плавлення всіх сумішей (tЕ), отримують пряму лінію, паралельну осі абсцис, яка називається лінією coлiдyca. Об'єднавши точки, що відповідають температурам кінця плавлення сумішей різного скла​ду, отримують дві плавні криві tА0Е і tВ0Е, які називаються лініями ліквідусу. Точка перетину цих кривих із лінією солідуса (точка Е) називається евтектичною, а розплав, склад якого відповідає точці х, — евтектичним розплавом. Суміш дрібних кристалів компонентів А і В, що утворюється при охолодженні цього розплаву, називається евтектичною або евтектикою.
Методика виконання роботи

Для легкоплавких систем, що складаються з органічних речовин, термічний аналіз можна провести візуальним методом за допомогою термометра з ціною поділки 1°.

1. Чисті лікарські речовини i їх суміші певного складу ретельно розтирають у ступці і щільно набивають капіляр (внутрішній діаметр— 1 мм, довжина ~2,5 см), запаяний з однієї сторони. Для цього в капіляр набирають невелику кількість порошку, потім його кидають декілька разів у вертикально поставлену скляну трубку (її висота ~ 50 см). Висота шару порошку в капілярі повинна становити 0,7—1 см.

2.Заповнений капіляр прикріплюють гумовим кільцем до термомет​ра з пробкою так, щоб його запаяний кінець був на рівні кульки тер​мометра.  Термометр занурюють i фіксують у пробірці, яка служить повітряною сорочкою, потім пробірку поміщають у  баню. Нагрівають повільно (4—5° на хвилину).  Фіксують температуру початку плавлення (появи першої краплі рідини) i кінця плавлення (повного переходу речовини в рідкий стан).

3. Отримані результати заносять у таблицю, наведену нижче. 

4.Потім визначають температуру кінця плавлення контрольної суміші i записують її у ту ж таблицю. Якщо темпе​ратура кінця плавлення досліджуваної суміші нижче температур плав​лення обох чистих компонента, то до частини цієї суміші додають невелику кількість (менше десятої частини об'єму) одного з компо​нентів, наприклад A, i після ретельного розмішування та заповнення капіляра визначають температуру кінця її плавлення.
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ЗАВДАННЯ

1.  За експериментальними даними будують діаграму плавкості в координатах температура — склад (мас. частка, %). 
2. За діаграмою плавкості визначають евтектичну температуру i склад евтектичної суміші.
 3. За діаграмою плавкості визначають склад контрольної суміші.
4.  На отриманій діаграмі вибирають декілька фігуративних точок (за вказівкою викладача) i за правилом фаз Гіббса проводять аналіз фазового стану кожної системи, що відповідає цим точкам.
ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №2

КОНДУКТОМЕТРИЧНЕ ТИТРУВАННЯ
Мета: Оволодіти методикою проведення кондуктометричного титрування. Визначити концентрацію оцтової кислоти у розчині.
Прилади та реактиви: реохорд ний міст, устаткування для кондуктометричного титрування; розчин NaOH (С = 0,1 моль/дм3); дослідний розчин  CH3COOH
Непрямий кондуктометричний метод – це кондуктометричне титрування, в якому точка еквівалентності встановлюється за зміною провідності розчину. При титруванні одного  електроліту іншим в результаті реакцій змінюється іонний склад розчину й провідність. Вимірюючи останню, можна встановити точку еквівалентності. Кондуктометричне титрування використовується в практиці хіміко-аналітичних лабораторій при аналізі  сумішей кислот, солей  в концентраціях 10-3 – 1 моль/дм3.

При кондуктометричному аналізі точку еквівалентності знаходять будуючи графік залежності електропровідності від об’єму титранта. При цьому роблять не менш чотирьох відліків провідності до точки еквівалентності й після неї. Через добуті точки проводять прямі лінії. Точка перетину цих ліній відповідає кінцевій точці титрування. Для зменшення впливу розбавлення на провідність титрують, як правило, в 10-20 раз більш концентрованим розчином титранта.

Методика виконання роботи

1. Зібрати установку для проведення титрування.
2. В стакан для титрування відібрати 100 см3 дослідного  розчину оцтової кислоти
3. Бюретку заповнити розчином натрію гідроксиду

4. Включити магнітну мішалку та титрувати порціями по 0,2 см3. Після кожної порції вимірювати питомий опір на реохордному мості згідно з інструкцією до приладу. Вимірювання провести тричі, записати середнє значення

5. Титрування провести таким чином, щоб було не менше чотирьох відліків до різкої зміни опору та не менше чотирьох після стрибка.
6. Побудувати графік титрування в координатах електропровідність – об’єм титранту. За графіком визначити точку еквівалентності.

7. Розрахувати концентрацію оцтової кислоти (г/дм3).
ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №3

ПОТЕНЦІОМЕТРИЧНЕ  ВИЗНАЧЕННЯ КОНЦЕНТРАЦІЇ РОЗЧИНУ ЕЛЕКТРОЛІТУ
Мета: Освоїти методику потенціометричного визначення концентрації речовини за реакцією кислотно – основної взаємодії.

Прилади та реактиви: іономір або рН(метр; магнітна мішалка; електроди: скляний Н+(селективний, хлорсрібний; установка для титрування, піпетка (V=10 см3)  розчини с(HCl) = 0,1 моль/дм3, с(NaОН)= моль/дм3.
Методика виконання роботи
1. Прилад увімкнути в електромережу та прогріти протягом 20-30 хвилин.

2. Для аналізу взяти 10см3 дослідного розчину кислоти, занурити в нього електроди. Якщо необхідно, додати дистильованої води так, щоб електроди були вкриті розчином.

3. Встановити режим роботи приладу:  "рН" та інтервал "1-14".

4.  Підключити магнітну мішалку.
5.  Провести титрування попереднє за грубою шкалою. Додавати по 1 см3 розчину гідроксиду натрію та записувати показання шкали після вста​новлення стрілки. Визначити за попереднім титруванням приблизний об'єм титранту, що  відповідає точці еквівалентності.
6. Друге титрування   (точне)   проводити, перемикаючи інтервали вимі​рювання, записувати показання за верхньою шкалою і при точному титруванні додавати титрант поблизу точки еквівалентності по 0,5 см3.
7. Записати дані в таблицю для побудови кривої титрування в інтегральній  та диференціальній формах.

Дані точного  титрування
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8. Скласти таблицю для побудови графіку  диференціального вигляду:

	V(NaOH)
	ЕРС
	Δ ЕРС
	Δ V
	Δ ЕРС / Δ V
	Vсер(NaOH)

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	


9.За отриманими даними побудувати криві титрування в інтегральній та диференціальній формах.

10. Визначити точку еквівалентності та провести розрахунок концентрації кислоти за основним рівнянням титриметрії.

11. Зробити висновок щодо виконаної роботи.

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №4

ВИВЧЕННЯ КІНЕТИКИ РЕАКЦІЇ ГІДРОЛІЗУ САХАРОЗИ 

Мета: Освоїти поляриметричний метод визначення швидкості реакції гідролізу сахарози. Визначити константу швидкості реакції.
Прилади та реактиви: сахароза, розчин с(HCl) = 0,1 моль/дм3 вода дистильована, поляриметр СУ(2.

Сахароза дуже повільно реагує з водою з утворенням глюкози і фруктози по рівнянню:



С12Н22О11 + Н2О 
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  С6Н12О6 + С6Н12О6

Сахароза
                                          D-глюкоза        D-фруктоза
Вона проходить за законом мономолекулярних реакцій, як реакція першого порядку, так як процес проходить у надлишку води, концентрація якої в часі практично не змінюється. Тому досліджувана реакція є реакцією псевдопершого порядку. Константу швидкості реакції розраховують за кінетич​ним рівнянням для реакції першого порядку:                                  
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де с0 — концентрація сахарози в початковий момент; 

с — концентра​ція сахарози в момент часу t від початку реакції.
Сахароза і продукти її гідролізу є оптично активними. При проходженні лінійно поляризованого світла через розчини цих речовин спостерігається обертання площини поляризації: сахароза обертає праворуч, а  суміш продуктів гідролізу —  ліворуч. У процесі реакції відбуваєть​ся зміна кута обертання площини поляризації (інверсія). 

Оскільки кут обертання площини поля​ризації α пропорційний кон​центрації реагентів, то швидкість реакції зручно контролювати оптич​ним методом, міряючи через певні проміжки часу кут обертання пло​щини поляризації. 

Формула  для розрахунку константи швид​кості:
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де а0 — кут обертання в момент початку реакції; 

аτ — кут обертання в момент часу t;

 а∞ — кут обертання по закінченні реакції.
Порядок дій при роботі на поляриметрі СУ

1. Заповнити поляриметричну трубку дистильованою водою таким чи​ном, щоб були відсутні пухирці повітря. Помістити поляриметричну трубку в кюветне відділення, ввімкнути прилад та настроїти його   "на темноту".
2. Перевірити правильність налагодження приладу за шкалою ноніуса: "0" верхньої та нижньої шкали повинні співпадати.
3. Заповнити поляриметричну трубку дослідним розчином (перед цим кілька разів обмити  трубку розчином).

4. Помістити трубку з розчином в кюветне відділення та настроїти прилад "на темноту ".

5. Зняти показання зі шкали ноніуса. 

Методика виконання роботи

1.В чисту суху колбу відміряють 25 см3 розчину хлоридної  кислоти з молярною концентрацією еквіваленту 0,1 моль/дм3 та 25 см3 20% розчину цукру. Суміш перемішують, ополіскують трубку, заповнюють її і швидко вимірюють початковий кут обертання при τ =0.
2. Потім, не виймаючи з поляриметра трубки, через відрізки часу у 10 хвилин, роблять 10-12 відліків кутів обертання площини поляризації.                                      
При кожному визначенні необхідно робити три відліки і брати середньоарифметичне значення.
3. Для прискорення закінчення реакції, суміш, яка залишилася у колбі після заповнення поляриметричної трубки, нагрівають на водяній бані при 60(700 С протягом 30 хв. Час від часу розчин у колбі перемішують. Спостерігають за температурою у бані і не допускають перегрівання її, так як в цьому випадку розчин може пожовтіти і кінцевий кут не можна буде виміряти.
4. По закінченню нагрівання розчин охолоджують, заповнюють ним трубку і вимірюють кут обертання   α∞, відповідний закінченню реакції.
Так як α0 пропорційна концентрації,  коли в розчині є вся введена в реакцію сахароза, а   α∞,  - концентрації сахарози в суміші в кінці реакції, то різниця    ατ - α∞ відповідає концентрації сахарози,  яка прореагувала за час τ.
Для розрахунку константи  швидкості реакції використовують формулу:
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Виконання роботи

1. Всі дослідні дані заносимо до таблиці:

	№ відліку
	Час від початку досліду
	Виміряне значення кута обертання
	αсер

	
	
	1
	2
	3
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	α0

	2
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	10
	
	
	
	
	α∞


2. Розрахувати значення константи швидкості для кожного значення t та визначають  Ксер
3. Розрахувати час напівперетворення  t1/2

4. Побудувати графік залежності  ln (αt - α∞) = f(t)

Для побудови графіка скласти таблицю: 

	вісь х
	t
	
	
	
	
	
	
	
	

	вісь у
	ln (αt - α∞)
	
	
	
	
	
	
	
	


5. За графіком визначити тангенс кута нахилу прямої до вісі абсцис та визначити константу швидкості графічно kгр
6. Зробити висновок щодо отриманих результатів      

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №5

ВИЗНАЧЕННЯ АДСОРБЦІЇ ПАР ТВЕРДИМ АДСОРБЕНТОМ ІЗ РОЗЧИНУ
Мета: Освоїти методику експериментального визначення адсорбції ПАР (карбонової кислоти) з водного розчину на твердому адсорбенті. Побудувати  ізотерму адсорбції і визначити константи рівнянь Фрейндліха і Ленгмюра.

Прилади та реактиви: колби, мірний циліндр, піпетка, бюретка, установка для титрування, розчин ПАР, активоване вугілля, фенолфталеїн, розчин натрій гідроксиду (с(NaOH) = 0,1 моль/дм3)

Залежність адсорбції  речовини з розчину твердим адсорбентом від рівноважної концентрації цієї речовини у розчині при постійній тем​пературі може бути описана емпіричним рівнянням Фрейндліха:
x = k с1/ n
Для визначення констант k i 1/n  рівняння  логарифмують i перетворюють у рівняння прямої загального виду у = а + кх:                      

lg (x/m)  = lg k +  1/n lgc
Визначають експериментально ряд значень х/m при різних значеннях с i будують графік  в координатах   lg (x/m) = f (lgc)
Тангенс кута, утвореного цією прямою з віссю абсцис, дорівнює   1/n, а відрізок, що відтинається прямою на осі ординат, дорівнює lg k.

Питому адсорбцію розчинених речовин на поверхні твердих тіл розраховують за різницею між експериментально визначеними вихідною концентрацією с0 розчину об'ємом V, до якого додано т г адсор​бенту, i концентрацією с, що встановлюється при досягненні адсорбційної рівноваги:
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Методика виконання роботи
1. 3 вихідного розчину ПАР (СН3СООН) методом розведення готують декілька розчинів різної концент​рації (по 100 см3) (згідно з варіантом завдання за вказівкою викладача).

2. В окремі колби відбирають циліндром по 50 см3 кожного з приготовлених розчинів, добавляють наважки активного вугілля (по 1 г), струшують i залишають на 20—30 хв до встановлення адсорбційної рівноваги (кожні 5 хв перемішуючи розчин). 

3. У цей час визначають точну концентрацію (с0) приготовлених розчинів титруванням  розчином NaOH з молярною концентрацією 0,1 моль/дм3 у присутності фенолфталеїну. Із трьох визначень обчислюють середні значення V0ср. Концентрацію кислоти обчислюють за основним рівнянням титриметрії. 
4. Після того, як встановилась адсорбційна рівновага, вугілля відфільтровують. Перші порції фільтратів (3—5 см3) відкидають, тому що в них концентрація кислоти може буди занижена внаслідок адсорбції фільтрувальним папером.
5. У фільтраті визначають рівноважну концентрацію кислоти С. Для титрування беруть ті ж об'єми розчинів, що i при визначенні  С0. Кожне титрування повторюють не менше трьох разів i отримані результати заносять у таблицю:

	№
	Приблизна концентрація кислоти
	до адсорбції
	після адсорбції
	x/m
	lg(x/m)
	lgC
	1/Г
	1/C

	
	
	V0 NaOH, см3
	C0, моль/дм3
	V

NaOH,

см3
	C, моль/дм3
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	


ЗАВДАННЯ

1. Обчислити за законом еквівалентів концентрацію кислоти С0  та С, дані занести у таблицю.
2. Обчислити адсорбцію за рівнянням 

Г =
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 3. За отриманими даними побудувати ізотерми адсорбції в координатах 

а)   1/Г = f(1/С),                           б)   lg
[image: image8.wmf]m
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4. Визначити значення сталих рівнянь Фрейндліха i Ленгмюра.

Варіанти завдань

для вивчення адсорбції карбонової  кислоти на активному вугіллі

	Умови проведення дослідів
	Концентрація розчинів СН3СООН, моль/дм3

	Номер варіанту
	1
	0,02
	0,05
	0,10
	0,25
	0,40

	
	2
	0,04
	0,08
	0,15
	0,25
	0,30

	
	3
	0,03
	0,10
	0,20
	0,25
	0,35

	
	4
	0,02
	0,05
	0,08
	0,20
	0,30

	
	5
	0,025
	0,04
	0,10
	0,25
	0,35

	Об’єм розчину

 кислоти, см3
	15
	10
	10
	5
	5


ЛАБОРАТОРНА РОБОТА № 6 

ОТРИМАННЯ ДИСПЕРСНИХ СИСТЕМ ТА ВИВЧЕННЯ ЇХ ВЛАСТИВОСТЕЙ

Мета: Освоїти методику отримання дисперсних систем і дослідження їх властивостей.

Методика виконання роботи

Дослід 1. Отримання колоїдного розчину крохмалю диспергаційним методом
Ретельне розтирання крохмалю дозволяє збільшити ступінь його дисперсності Якщо розтирання проводити в присутності стабілізатора, що заважає злипанню частинок (наприклад, ПАР), то у відповідному дисперсійному середовищі отримують колоїдно - дисперсні си​стеми, частинки яких здатні проходити через найтонші фільтри (але затримуються в ультрафільтрах).

Виконання досліду:
Беруть дві невеликі порції (по ~0,1 г) крохмалю (одну з них старанно розтирають у ступці з невеликою кількістю таніну) i переносять у колби. У них наливають по 50 см3 холодної дистильованої води i вміст перемішують. Отримані розчини фільтрують у колби через лійки з паперовим фільтром i у фільтрат додають декілька краплин розчину йоду, порівнюють інтенсивність забарвлення фільтратів.
	

	

	

	

	

	


Дослід 2. Отримання гідрозолю  каніфолі методом фізичної конденсації
Каніфоль  розчиняється в етиловому спирті з утворенням істинного розчину. Оскільки у воді каніфоль практично нерозчинна, то при додаванні її спиртового розчину у воду відбувається конденсація молекул у крупніші агрегати з утворенням колоїдного розчину  каніфолі. Викладений метод отримання гідрозолів називаєть​ся методом заміни розчинника.
Виконання досліду:
1.  У пробірку наливають 5 см3 дистильованої води i додають при струшуванні 2—5 краплин 1% розчину каніфолі в етиловому спирті. Утворюється молочно-білий опалесцюючий золь каніфолі з негатив​но зарядженими колоїдними частинками.
	

	

	

	

	

	


Дослід 3. Отримання колоїдних розчинів методом хімічної  конденсації 
Методи хімічної конденсації основані на конденсаційному виділенні нової фази з перенасиченого розчину. Будь-яка хімічна реакція, що йде з утворенням нової фази, може бути джерелом отримання колоїдної системи. Проте при проведенні хімічних реакцій колоїдні си​стеми утворюються далеко не завжди, а лише при певних концентраціях вихідних речовин, порядку їx змішування, температурі та інших умовах.
1. Отримання золю гідроксиду заліза за реакцією гідролізу.
Реакція гідролізу FeCl3 протікає згідно зі схемою:
FеС13 + ЗН20 ↔ Fe(OH)3 + 3HC1
Ядром міцели стає агрегат із Fe(OH)3, поверхневі молекули якого взаємодіють із НС1 i утворюють продукт неповного гідролізу FeOCl:
Fe(OH)3 + НС1= FeOCl + 2 Н20

Молекули FeOCl дисоціюють:
FeOCl ↔ FeO+ + Сl-.
Утворені іони FeO+ стабілізують колоїдну частинку, надаючи їй стабільності.  Будова колоїдної міцели золю гідроксиду заліза така:
{m [Fe(OH)3] nFeO+ (n-х) С1-}х+хСl-.
Стабілізація колоїдної частинки золю Fe(OH)3 може бути здійснена також й іонами Fe3+:
{m[Fe(OH)3] nFe3+3(n-х)С1-}3x+ ЗхС1-.
Виконання досліду
У термостійку колбу за допомогою циліндра наливають 85 см3 дистильованої води i нагрівають до кипіння. Не знімаючи колбу з електроплитки, доливають краплинами 15 см3 2% розчину хлориду заліза (III). Після декількох хвилин кип'ятіння утворюється червоно-коричневий золь гідроксиду заліза.
 2. Отримання золю берлінської блакиті за реакцією подвійного обміну 
За реакцією подвійного обміну можна отримати золь Fe4[Fe(CN)6]3 змішуванням розведених розчинів K4[Fe(CN)6] i FeCl3. При цьому необхідно створити умови, щоб одна з вихідних речовин була в надлишку, оскільки при змішуванні розчинів з еквівалентною кількістю реагентів утворюється осад Fe4[Fe(CN)6]3:
3K4[Fe(CN)6] + 4FeCl3 F Fe4[Fe(CN)6]3 ↓+ 12KC1.

 Речовина, яка є в надлишку, буде стабілізатором.
Виконання досліду
1. До 20 см3 0,1% розчину K4[Fe(CN)6] додають при перемішуванні 5—6 краплин 2% розчину FeCl3. Одержують золь, потенціал - утворюючими є іони [Fe(CN)6]4-   
2. До 20 см3 2% розчину FeCl3 додають при енергійному струшуванні 5-6 краплин 0,1% розчину K4[Fe(CN)6]. Отримують золь, потенціал - утворюючими є іони Fe3+.

	

	

	

	

	


Дослід 4. Отримання колоїдних розчинів методом пептизації (хімічного диспергування).
Пептизацією називають перехід у колоїдний розчин осадів, утворених при коагуляції. Під час пептизації, під впливом чистої рідини або розчинених у ній речовин, відбувається розрив зв'язків між частинками коагуляту, утворення на поверхні частинок адсорбційно - сольватних оболонок або подвійного електричного шару. У результаті цього частинки осаду під впливом теплового руху рівномірно розподіляються в об'ємі рідини з утворенням суспензії або золю. Таким чи​ном, пептизація — це процес, зворотний до коагуляції.
1. Адсорбційна пептизація.
Адсорбційна пептизація золю берлінської блакиті зводиться до переведення в колоїдний стан осаду Fe4[Fe(CN)6]3, отриманого при зливанні концентрованих розчинів K4[Fe(CN)6] и FeCl3. Пептизатором служить щавлева кислота.
Виконання досліду:
У пробірку з 5 см3 2% розчину FeCl3 додають 1 см3 насиченого роз​чину K4[Fe(CN)6]. Отриманий осад відфільтровують, промивають дистильованою водою и обробляють осад на фільтрі 3 см3 0,01 М розчином щавлевої кислоти. У пробірку фільтрується золь берлінської блакиті. Колоїдні частинки заряджені негативно. Потенціалутворюючими є іони С2О42-.
	

	

	

	

	

	


2. Пептизація при відмиванні осаду від електролітів 
Пептизація при відмиванні осаду від електролітів золю берлінської блакиті зводиться до переведення в колоїдний стан осаду Fe4[Fe(CN)6]3 великою кількістю води.
Виконання досліду
У пробірку з 5 см3 2% розчину FeC13 додають 5 краплин насиченого розчину K4[Fe(CN)6]. Пасту злегка розмішують i розводять великою кількістю води. Отримують золь берлінської блакиті. Колоїдні частинки заряджені позитивно. Потенціалвизначаючими є іони Fe3+.

	

	

	

	

	

	


ЗАВДАННЯ

До кожного досліду записати спостереження (відмітити колір утворених золів) та записати рівняння хімічних реакцій утворення золів (де можливо) та формули міцели золів.
Зробити загальний висновок щодо виконаної роботи.

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА № 7 

ОТРИМАННЯ ЕМУЛЬСІЙ ТА ВИВЧЕННЯ ЇХ ВЛАСТИВОСТЕЙ
Мета роботи: Навчитися отримувати та руйнувати емульсії, виз​начати їх тип та стійкість.
Емульсії— це мікрогетерогенні дисперсні системи, в яких дисперс​на фаза і дисперсійне середовище рідкі (Р/Р), причому обидві рідини взаємно нерозчинні одна в одній. 

Розрізняють прямі емульсії (м/в, першого роду) — коли неполярна дисперсна фаза, дис​пергована у воді, і зворотні емульсії (в/м, другого роду) — коли дис​персною фазою є вода, а дисперсійним середовищем є неполярна ріди​на. Емульсії можна отримати методами конденсації та диспергації. Найчастіше емульсії отримують шляхом механічного та іншим дис​пергуванням у присутності стабілізаторів (емульгаторів). Як емульга​тори використовують ПАР та ВМР. Вони здатні на частинках дисперс​ної фази утворювати подвійний електричний шар іонів або механічно міцний адсорбційний шар, що зумовлює плавну зміну властивостей перехідної зони на межі поділу двох рідких фаз, збільшуючи ліофільність частинок дисперсної фази.
Тип емульсії, що утворюється при диспергуванні, залежить від співвідношення об'ємів фаз. Рідина, що міститься в більшому об'ємі, стає дисперсійним середовищем. Якщо  об'єми фаз приблизно однакові, то утворюється та емульсія, яка має більш високу агрегативну стійкість, що визначається природою емуль​гатора. 
Тип емульсії визначають різними методами, наприклад методом розведення емульсії водою й олією. Якщо утворилась емульсія типу м/в, то крапля води з'єднається з дисперсійним середовищем, якщо ж утворилась емульсія типу в/м, то з'єднається підведена крапля олії. Інший метод полягає в тому, що при нанесенні краплі емульсії на пластинку, покриту шаром парафіну, крапля розтікається, якщо дисперсійним середовищем є олія, і не роз​тікається, коли таким є вода. 
Емульсії є нестійкими системами, що можуть довільно руйнува​тися внаслідок коалесценції. Зміна стійкості розбавлених емульсій (із концентрацією дисперсної фази до 0,1 об'ємного відсот​ка) аналогічна типовим ліофобним золям. Порушення їх стійкості відбувається під дією електролітів за правилом Щульце — Гарді. В емульсіях із більш значною кон​центрацією дисперсної фази (концентрованих) коалесценція про​тікає з більшою швидкістю і емульсія порівняно швидко розділяєть​ся на два шари. Як міру стійкості емульсії можна застосовувати час існування визначеного об'єму емульсії до її повного розшарування на дві макрофази.
Методика виконання роботи

Дослід 1. Отримання емульсії соняшникової олії у воді.
У дві пробірки наливають по 8—10 см3 води та додають по 20— 30 краплин соняшникової олії. Одну із сумішей струшують і отриму​ють грубодисперсну емульсію, яка швидко розшаровується (час роз​шарування фіксується за допомогою секундоміра). До суміші у другій пробірці додають близько 1 см3 10% розчину КОН (або NaОН), суміш енергійно струшують і отримують стійку емульсію соняшникової олії у воді. Аналогічно фіксують час її розшарування на дві макрофази та порівнюють з часом розшарування емульсії, отриманої без додаван​ня емульгатора, й роблять висновок про їх стійкість. Другу пробірку знову енергійно струшують і тип отриманої емульсії визначають та​ким чином: краплину емульсії і краплину води наносять поруч на скляну пластинку, покриту шаром парафіну, та відмічають як вони розтікаються. Потім пластинку нахиляють так, щоб краплини зіткну​лися. Якщо краплини зливаються, то дисперсною фазою є вода, якщо ні — олія. 

Спостереження записати у таблицю

	№ пробірки
	Доданий 
розчин емульгатора

	Час розшарування емульсії на

макрофази, с
	Тип емульсії

	
	
	
	

	
	
	
	


Дослід 2. Руйнування емульсії соняшникової олії у воді електролі​тами.
Отриману емульсію в пробірці 2 (дослід 1) розливають порівну в три чисті сухі пробірки і в кожну із них додають обережно, крапли​нами, 1,0 М розчин НС1 для нейтралізації лугу, точку нейтралізації фіксують за допомогою індикаторного паперу. Після цього до нейт​ральної емульсії додають краплинами розчин солі: в одну — 1,0 М КС1; у другу — 0,01 М СаС12 і в третю — 0,001 М А1С13 до її розшару​вання. Відзначають, яка із зазначених солей викликає швидке та повне розшарування емульсії на дві макрофази. Пояснюють причи​ну спостереженого явища і визначають коагулюючу здатність елект​ролітів.

Спостереження записати у таблицю

	№ пробірки
	Розчини солей

	Час розшарування емульсії на

макрофази, с

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	


Дослід 3. Отримання прямої та зворотної емульсій соняшникової олії у воді.
Наливають в одну пробірку 2 см3 2% розчину олеату натрію (С17Н33СООNа), а в другу — 2 см3 дистильованої води. Після цього в кожну із пробірок додають по 2 см3 соняшникової олії. Закривають пробірки добре підігнаними пробками та струшують, час від часу відкриваючи пробку, до одержання однорідної емульсії. Тип емульсії встановлюють таким чином:
а)
наносять краплину емульсії на скляну пластинку, покриту шаром парафіну: краплина розтікається, якщо дисперсійним середовищем є олія, і не розтікається, коли таким є вода;
б)
наносять краплину емульсії на скляну пластинку та один раз до неї підводять краплину води, а другий раз — олії. Якщо є емульсія м/в, то краплина води зливається з дисперсійним середовищем, якщо ж — в/м, то зливається підведена краплина олії.
До залишку емульсії в пробірці, де емульгатором був олеат натрію, доливають по краплинах 0,5 см3 2% розчину хлориду кальцію, струшу​ють і знову встановлюють тип емульсій. 

Спостереження записати у таблицю

	№ досліду
	Склад пробірки


	Час розшарування емульсії на фази, с
	Тип емульсії

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	


ЛАБОРАТОРНА РОБОТА № 8.

ВИЗНАЧЕННЯ МОЛЕКУЛЯРНОЇ МАСИ ВМР
ВІСКОЗИМЕТРИЧНИМ МЕТОДОМ

Мета: Вивчити залежність в'язкості від концентрації розчину ВМР. Визначити молекулярну масу ВМР  

Молекулярна маса BMP є однією з найважливіших характерис​тик полімеру, що визначає його хімічні, фізичні та технологічні властивості. Серед різних методів визначення молекулярних мас полімерів широко використовується віскозиметричний метод, який є фармакопейним. Для визначення молекулярної маси використовують емпіричну залежність між граничним значенням в'язкості розчинів BMP (характеристичною в'язкістю) [η] i його молекулярною масою (узагальнене рівняння Хаувінка ( Штаудінгера):
[η] = К Мα,
де К — константа, що залежить від природи розчинника i полімеру; 

α — константа, яка характеризує форму макромолекули, вона може набирати значення від 0 (для глобул) до 2 (для абсолютно жорстких макромолекул).
Визначення в'язкості розчинів BMP основане на вимірювані часу витікання рідини з капіляра віскозиметра. Зазвичай при вимірюванні в'язкості розчинів достатньо визначити віднocнy в'язкість розчину.

 η від— відношення в'язкості розчину  η до в'язкості розчинника η0:
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 де р0 — густина розчинника; τ0 — час витікання розчинника.
Для розведених розчинів можна припустити, що густина розчину мало відрізняється від густини розчинника (р ~ р0) i тоді рівняння набуває вигляду:
η від = τ /  τ0
Знаючи відносну в'язкість, розраховують питому в'язкість:

ηпит = 
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 Потім визначають приведену в'язкість:
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Методика виконання роботи

[image: image11.png]


Рис. Капілярний віскозиметр Оствальда: 1,2 — скляні трубки; 3, 7—розширення; 4 — капіляр; 5,6— поділки
   1.  У віскозиметр, встановлений вертикально, наливають такий об'єм води (надалі — такий же об'єм розчину), щоб повністю заповнити роз​ширення (7) (до поділки). Далі грушою засмоктують воду в розширення (3) вище верхньої поділки i визначають час витікання води від верхньої поділки до нижньої. Проводять не менше п'яти вимірювань, з яких розраховують середнє значення. 

2. Аналогічно визначають час витікання кожно​го розчину, починаючи із найбільш розведеного. 

Bapiaнти завдань для вивчення залежності в'язкості 

водних розчинів BMP від їx концентрації
	Bapiaнт 
	Полімер
	Розчинник 
	К
	α

	1
	Метилцелюлоза, карбоксиметилцелюлоза
	Вода
	2,80·10-4
	0,67

	2
	Полівініловий спирт
	Вода
	3,00·10-4
	0,50

	3
	Желатин
	Вода
	1,30·10-3
	0,52

	4
	Полівініл ацетат
	Ацетон
	1,02·10-4
	0,72

	5
	Поліакриламід
	Вода
	0,63·10-4
	0,80


3. Наприкінці роботи віскозиметр промивають водою (особливо ретельно — капіляр) i знову вимірюють час витікання води. 

4. Дані експерименту та розрахунків заносять у таблицю

BMP __________________________                                                 
Розчинник _____________________            

	Масова частка розчину ω, %
	Час витікання τ ,с
	η від
	η пит
	η пр
	[ η ]

	
	1
	2
	3
	4
	5
	сер.
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	


ЗАВДАННЯ

1. Розрахувати  η від , η пит ,  η пр  для  кож​ного розчину.   

2.  Побудувати графік залежності η пит / с = f(с) i визначити характеристичну в'язкість [η]  

3.Розрахувати молекулярну масу BMP за рівнянням  [η] = К Мα,  коефіцієнти К і α, зазначені в таблиці вище.



� EMBED Equation.3  ���
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