INSTRUKCJA DO CWICZENIA NR 2

CIAGLA PRODUKCJA POLI(ALKOHOLU WINYLOWEGO)

CEL CWICZENIA

Celem ¢wiczenia jest zapoznanie studentéw z procesem produkcji poli(alkoholu winylowego) w
sposob ciagly oraz otrzymanie i analiza tego polimeru.
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Rysunek 1. Schemat uktadu do ciggtej produkcji poli(alkoholu winylowego).

Przygotowanie procesu do rozruchu:

Pierwszym etapem jest przygotowanie roztworu monomeru. Nalezy odmierzy¢ za pomocg
cylindrow miarowych podane przez asystenta iloSci Octanu Winylu 1 Etanolu, oraz odwazy¢ w
pokoju wagowym inicjator — Nadtlenek Benzoilu. Reagenty nalezy umiesci¢ w kolbie stozkowej o
pojemnosci 500 ml a nastgpnie miesza¢ do momentu catkowitego rozpuszczenia si¢ inicjatora w
roztworze. W tym czasie nalezy sprawdzi¢ szczelno$¢ i pozycje Zaworéw 1i2 (oba zawory
powinny by¢ zamknigte) przy Reaktorze 1i 2 oraz uruchomi¢ znajdujacy si¢ przy nich termostat i
mieszadla mechaniczne. Nalezy tez, w obecno$ci asystenta, zapoznaé si¢ z obiegiem wody
chtodzacej po czym uruchomi¢ przeptyw wody przez uktad.

Kolejnym etapem jest dozowanie roztworu monomeru do Reaktora 1 i 2. Koniec ssacy Pompy 1
umieszczamy w kolbie zawierajacej roztwor monomeru. Upewniamy si¢, ze koniec ttoczacy pompy
znajduje si¢ w Reaktorze 1, po czym uruchamiamy Pompe 1 i dozujemy roztwor az lustro cieczy
osiggnie zaznaczony poziom w Reaktorze 1. Nastepnie ustawiamy Zawor 1 tak, aby nastgpit
przeptyw cieczy do Reaktora 2 i kontynuujemy dozowanie cieczy az do poziomu kreski w
Reaktorze 2. Po zakonczeniu dozowania wylaczamy Pompe 1. Moment, w ktérym roztwor
monomeru zacznie wrze¢ w obu reaktorach uznajemy za poczatek reakcji wstepnej. Reakcja
wstepna powinna trwac¢ od 1,5 do 2 godzin. W tym czasie nalezy przej$¢ do wykonywania Czesci
Analityczne;j.
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Uruchomienie produkcji ciaglej:

Po zakonczeniu reakcji wstepnej nalezy sprawdzi¢ szczelno$¢ i ustawienie Zaworu 3 oraz
uruchomi¢ termostat i mieszadto znajdujace si¢ przy Reaktorze 3. Nastepnie nalezy przela¢ 250 ml
metanolowego roztworu wodorotlenku sodu (roztwor hydrolizujacy) dostepnego przy ¢wiczeniu do
Cylindra 2 po czym umiesci¢ koniec ssgcy Pompy 2 w tym cylindrze. Teraz nalezy dozowaé¢ do
Reaktora 3 objetos¢ roztworu hydrolizujacego do momentu gdy poziom cieczy osiggnie wysoko$é
pierwszej topaty mieszadta. W tym momencie nalezy przerwa¢ dozowanie i uzupetni¢ poziom
cieczy w Cylindrze 2 do 250 ml.

Roztwor monomeru nalezy przela¢ z kolby stozkowej do Cylindra 1 oraz umie$ci¢ w nim koniec
ssacy Pompy 1. Nalezy zanotowac objetos$¢ roztworu monomeru.

Teraz nalezy uruchomi¢ Pompe 1, pokretto regulacji obrotéw powinno by¢ ustawione na minimum.
W tym samym czasie odkr¢camy Zawor 2 tak aby nastgpil przepltyw roztworu monomeru do
Reaktora 3. Obserwujemy poziom cieczy wyplywajacej z Reaktora 2, w momencie gdy roztwor
zacznie wplywa¢ do Reaktora 3 uruchamiamy Pompe 2 uprzednio ustawiajac jej pokretto na
minimum. Notujemy czas — jest to poczatek produkcji ciggtej. Podczas procesu obserwujemy
poziom cieczy w obu cylindrach, upewniajac si¢, ze roztwory s3 dozowane réwnomiernie.
Ewentualnie wprowadzamy delikatne korekty predkosci pompowania cieczy za pomoca pokretet
znajdujacych si¢ na Pompach 1i 2. W razie watpliwosci nalezy poprosi¢ asystenta o sprawdzenie
szybkos$ci przeptywu i dopasowanie predkosci pompowania.

W tym czasie jedna osoba jest odpowiedzialna za obserwowanie poziomu cieczy w Reaktorze 3.
Gdy mieszanina reakcyjna osiggnie poziom najwyzszej kreski na reaktorze, nalezy odebra¢ frakcje
do zlewki 500 ml, tak aby poziom cieczy ustabilizowat si¢ pomiedzy dwoma najnizszymi kreskami.
W ten sposob nalezy odebrac 3 frakcje mieszaniny zawierajacej produkt.

Reakcje ciagla prowadzimy do momentu wyczerpania sie cieczy w jednvm z cvlindrow.

W tym samym czasie nalezy przygotowal zestaw do sgczenia pod zmniejszonym ci$nieniem,
wykroi¢ 3 saczki do lejka Buchnera i przygotowaé 3 szalki Petriego na odsaczony produkt. Kazdg z
szalek nalezy zwazy¢ wraz z odpowiadajacym jej saczkiem oraz zanotowac jej masg.

Kazdg frakcje nalezy przesaczy¢. Otrzymany mokry polimer nalezy zwazy¢ a nastgpnie umiesci¢ w
suszarce komorowej. Suchy polimer nalezy zwazy¢ nastepnego dnia.

CZESC ANALITYCZNA

Nastawianie miana NaOH:

Do dwoch kolb stozkowych bez szlifu, o objgtosci 250 ml nalezy odmierzy¢ za pomoca pipety
jednomiarowej po 10 ml roztworu NaOH dostgpnego przy ¢wiczeniu oraz doda¢ po 50 ml wody
destylowanej i po 2 krople roztworu fenoloftaleiny. Tak przygotowane roztwory nalezy
miareczkowaé 0,5000 M kwasem solnym. Wyniki miareczkowania nalezy zapisa¢ w ARKUSZU
WYNIKOW.

Oznaczanie zawartosci grup octanowych:

Do czterech kolb stozkowych ze szlifem, o objetosci 250 ml nalezy odwazy¢ po 200 mg suchego
poli(alkoholu winylowego) otrzymanego przez poprzednie grupy. Nastepnie do kazdej z kolb
nalezy odmierzy¢, uzywajac pipety jednomiarowej, po 10 ml roztworu NaOH dostgpnego przy
¢wiczeniu oraz doda¢ po 50 ml wody destylowanej. Tak przygotowane probki nalezy z pomoca
asystenta umiesci¢ w czaszach grzejnych, pod chlodnicami zwrotnymi i ogrzewa¢ do wrzenia,
a nastgpnie utrzymywac we wrzeniu przez okoto 20 minut. Po catkowitym rozpuszczeniu polimeru
roztwory nalezy ostudzi¢ do temperatury pokojowej oraz doda¢ do kazdej z probek po dwie krople
roztworu fenoloftaleiny. Tak przygotowane roztwory nalezy miareczkowaé¢ 0,5000 M kwasem
solnym. Wyniki miareczkowania nalezy zapisa¢ w ARKUSZU WYNIKOW.

Nastepnie nalezy obliczy¢ procentowg zawarto$¢ grup octanowych korzystajgc ze wzoru (1).



(a—b)x0,0295
%grup octanowych = T X 100% (l)

gdzie:

a - objetos¢ 0,5000 M roztworu HCI1 zuzytego na miareczkowanie 10 ml roztworu NaOH
b - objetos¢ 0,5000 M roztworu HC1 zuzytego na miareczkowanie probki

0,0295 - wspotczynnik przeliczeniowy,

g - nawazka polimeru [g]

WYKONANIE SPRAWOZDANIA

Opis do ¢wiczenia powinien zawieraé:
1. Cel ¢wiczenia.
2. Opis eksperymentu zawierajacy:

a.

b.
C.

wykonywane czynnosci

Czynnosci wykonywane podczas ¢wiczenia mozna wypisac w punktach.

wyniki pomiaréw [nalezy zataczyé podpisany przez asystenta ARKUSZ WYNIKOW]
schemat aparatury [nalezy dotaczy¢ osobny arkusz]

Schemat powinien byé¢ wykonany wilasnorecznie przez studentéow przeprowadzajgcych
eksperyment (odrecznie bqgdZz z wykorzystaniem programow graficznych). Podczas
przygotowywania schematu nalezy wykorzystac rysunki i symbole przedstawione w arkuszu 3.
Nalezy tez uwzglednié aparaty wykorzystywane do sqczenia i suszenia polimeru.

3. Opracowanie wynikow:

a.
b.

réwnania wszystkich reakcji zachodzacych podczas wykonywania eksperymentu

rachunkowe opracowanie otrzymanych wynikow [wedlug schematu przedstawionego
w szablonie opisu]

wykres Sankey'a [nalezy dotaczy¢ osobny arkusz]

Wykres Sankey’a powinien by¢ wykonany wedtug instrukcji dostepnej na stronie internetowej
pracowni. Wykres mozna wykonac odrecznie na papierze milimetrowym, bgdz wykorzystujgc
programy komputerowe.

. wykres Gantta [nalezy dotaczy¢ osobny arkusz]

Wykres Gantta powinien by¢ wykonany wedlug instrukcji zamieszczonej w tym dokumencie.
Wykres mozna wykona¢ odrecznie na papierze milimetrowym, bgdz wykorzystujgc programy
komputerowe.

4. Dyskusje otrzymanych wynikéw i wnioski.
W tym punkcie nalezy przede wszystkim omowic:

a.
b.

=h

wydajno$¢ procesu

stron¢ ekonomiczng procesu (zaproponowacé sposob regeneracji badz utylizacji niezuzytych
reagentow)

strong toksykologiczng (na podstawie kart charakterystyk odczynnikéw uzywanych podczas
¢wiczenia)

. wplyw sposobu prowadzenia tego procesu przemyslowego na srodowisko oraz zasugerowac

co mogloby zosta¢ poprawione
wady i zalety tej metody polimeryzacji
potencjalne zrodta btedow wplywajace na wyniki analizy otrzymanego polimeru

g. czy cel ¢wiczenia zostat osiggniety.
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