KOLEJNOSC CZYNNOSCI DO CWICZENIA NR 5

(kopolimeryzacja styrenu i bezwodnika maleinowego)

Czynnosci do wykonania

osoba

Ip. CZAS
Start Stop
1 Zapoznanie sie z kartami charakterystyk wszyscy
o | Przygotowanie roztworu monomerow i inicjatora w acetonie. A C
3 | Sprawdzenie zamknig¢. B
4 | Odkrecenie wody chtodzacej. B
5 Dozowanie roztworu reakcyjnego do reaktora. A
g | Wiaczenie mieszadfa. B
7 Uruchomienie ptaszcza grzejnego (temp 70°C). B
8 Przeptukanie weza pompy perystaltycznej acetonem. A
Rozruch procesu Wszyscy
(1 godzina, w tym czasie prosze wykonywaé czynnosci z
9 | punktéw 19-23)
Wytaczenie ogrzewania i mieszadta, odstawienie ptaszcza Wszyscy
10 | grzejnego.
11 | Zmontowanie uktadu do wytracania. B
12 | Przygotowanie wytracalnika, wigczenie mieszadta. B
13 Odbiér pierwszej frakcji polimeru. WSzyscy
14 | Wykrojenie saczka i skompletowanie zestawu do saczenia. A
15 | Saczenie pierwszej frakcji. B
16 | Odbidr i saczenie drugiej frakcji polimeru. B
17 | Mycie reaktora. A
18 | Suszenie polimeru. wszyscy
19 Przygotowanie zestawu do miareczkowania. C
20 Nastawianie miana roztworu NaOH na 0.500 M kwas solny. C
21 Pobranie dwéch frakcji kopolimeru po 0.500 g. AB
o9 | Hydroliza w roztworze NaOH na gorgco. AB
23 Studzenie i miareczkowanie polimeru. C
o4 | Wytaczenie wody chtodzacej. B
25 Mycie szkita. WSZyscy
og | Obliczenie zawartosci BM w kopolimerze. Wszyscy
27 Rozliczenie szkfa i sprzetu. WSZzyscy
og | Wypetnienie arkusza wynikow. Wszyscy
29 Kontrola stanu wag analitycznych. Wszyscy




CWICZENIE 5

KOPOLIMERYZACJA STYRENU Z BEZWODNIKIEM MALEINOWYM

(polimeryzacja w roztworze)

Celem ¢wiczenia jest zapoznanie studentow z metodg polimeryzacji w roztworze oraz
badaniem sktadu powstatego kopolimeru. Kopolimeryzacje styrenu z bezwodnikiem maleinowym
przeprowadza sie wykonujac kolejno czynnos$ci wymienione w punktach opisanych ponize;j.
Dokumentacja ¢wiczenia zawiera rowniez arkusz wynikow oraz arkusz w ktérym zaznaczane
beda wszystkie wykonywane czynnosci.

1)

2)

3)
4)

Przygotowad roztwor styrenu, bezwodnika maleinowego i nadtlenku benzoilu w acetonie
(ilosci substancji i stezenia poda asystent).

Przy pomocy pompy perystaltycznej przepompowac roztwory monomeréw do szklanego
reaktora zaopatrzonego w wymienng pokrywe, mieszadto, chtodnice zwrotng i taznie
wodna.

Witgczyé mieszadto oraz ogrzewanie. Ogrzaé¢ do temperatury 60°C

Polimeryzacje prowadzi¢ w temperaturze wrzenia rozpuszczalnika przez 1.5 godziny..
Podczas polimeryzacji musi by¢ zapewnione réwnomierne mieszanie.

UWAGA: podczas realizacji punktu 4 nalezy przejs¢ do wykonywania punktow 11-12 a potem
kontynuowacé realizacje punktow 5-10

5)

6)

7)

8)

9)

10)

Po 2 godzinach wytgczy¢ i odstawic taznie wodnag. Jezeli mieszanina reakcyjna jest gesta,
dodaé aceton (zanotowac objeto$¢ dodanego acetonu)

Po ostygnieciu mieszaniny reakcyjnej zatrzymac mieszadto i wprowadzi¢ szklang
korncéwke weza od pompy perystaltyczne;j.

Rozpoczg¢ pompowanie mieszaniny reakcyjnej do zlewki zaopatrzonej w mieszadto,
zawierajgcej 500 mL metanolu (wytracalnik powstatego kopolimeru). Pompowac w
tempie umozliwiajagcym powolne wkraplanie mieszaniny reakcyjnej.

Po zakonczeniu wkraplania (wytrgceniu sie kopolimeru) kontynuowaé mieszanie
wytrgconego kopolimeru w metanolu przez nastepne 10 minut.

Wytrgcony kopolimer odsaczy¢ na lejku w zestawie pracujgcym pod zmniejszonym
ci$nieniem, przeptukujac osad na sgczku metanolem. W razie koniecznosci podzieli¢
mieszanine na 2-3 frakcje.

Odsgaczony produkt (kopolimer) umiesci¢ na zwazonym uprzednio arkuszu bibuty
filtracyjnej, podpisa¢ nazwiskami oséb wykonujgcych ¢wiczenie, zwazy¢ i pozostawi¢ do
wysuszenia. Po wysuszeniu zwazy¢ ponownie. Obliczy¢ wydajnosé polimeryzacjiw % (w
oparciu o zsumowane masy monomerow oraz mase suchego produktu) . Sporzadzié (na
papierze milimetrowym) wykres Sankey’a dla 1 kg produktu, uwzgledniajac proces
suszenia

sporzadzi¢ bilans materiatowy procesu wg Tabeli:

Lp.

Substancja Przychod [g] Rozchéd [g]

bezwodnik maleinowy

styren

inicjator

rozpuszczalnik

wytrgcalnik (MeOH)

kopolimer

Nooju|hWIN|F-

przesacz




11) Okoto 3 gramy produktu umiesci¢ na szalce Petriego lub szkietku zegarkowym i wysuszy¢
W suszarce w temp. 50°C.

12) Odwazy¢ na wadze analitycznej dwie nawazki wysuszonego kopolimeru (po ok. 0,5 g z
doktadnoscig do 1 mg), umiesci¢ w kolbkach stozkowych, dodaé po 20.00 ml 0,5 M NaOH
i ogrzewac na tazni wodnej az do rozpuszczenia polimeru. Ostudzi¢. Zmiareczkowac
roztwory 0,5 M kwasem solnym wobec fenoloftaleiny. Obliczyé zawarto$¢ bezwodnika
maleinowego (w % wagowych i molowych) w kopolimerze na podstawie objetosci NaOH i
HCI zuzytych podczas miareczkowan, zaktadajac, ze caty bezwodnik maleinowy w
polimerze ulegt hydrolizie do kwasu maleinowego podczas ogrzewania z roztworem
NaOH.
N sv= 0,5*( N Naow- N HCI)
gdzie:
N v - liczba moli bezwodnika maleinowego w miareczkowanej prébce
N naon — liczba moli NaOH zawarta w dwudziestu mililitrach dodanych do prébki
N 4 - liczba moli HCl zuzyta na odmiareczkowanie nadmiaru NaOH
M gv= N em*Mem =0,5%(N naon-N 1a)*Mem
gdzie:
M gy - masa bezwodnika maleinowego w odwazonej prébce

M gm — masa molowa bezwodnika maleinowego

%wag sm= Mem/Moawazi * 100 %
gdzie:

M ,awazki - Masa nawazki kopolimeru



Arkusz Wynikow data:.......ccceevenenen,

CWICZENIE 5

KOPOLIMERYZACJA STYRENU Z BEZWODNIKIEM MALEINOWYM
(polimeryzacja w roztworze)

nazwiska wykonujacych:

BILANS MATERIALOWY PROCESU:

Lp. |Substancja Przychod [g] Rozchadd [g]

bezwodnik maleinowy

styren

inicjator

rozpuszczalnik

wytracalnik (MeOH)

kopolimer

~N| O O B W N

przesacz

13)nastawianie miana NaOH :

objetos¢ wzigta do miareczkowania:

objetos¢ zuzytego 0.500 M HCI: Lo o mL 2. mL
obliczenie miana:

14)masa nawazek kopolimeru 1. ..., 2. e

15)objetos¢ HCl zuzyta na zmiareczkowanie nadmiaru NaOH w roztworach nawazek:

16)Obliczy¢ zawarto$¢ bezwodnika maleinowego (w % wagowych 1 molowych) w kopolimerze:

ZAPROPONOWANA STRUKTURA KOPOLIMERU:

Podpis asystenta



Opis do ¢wiczenia powinien zawierac:

1. Cel éwiczenia
2. Opis eksperymentu zawierajacy
a. schemat aparatury (wg zasad wykonania zamieszczonych na stronie www)
b. wykonywane czynnosci.
c. wyniki pomiaréw (arkusz wynikéw).
3. Opracowanie wynikéw - w tym:
a. rownania reakcji,
b. rachunkowe opracowanie ofrzymanych wynikéw,
c. wykres Sankey'a (wg zasad zamieszczonych na stronie www)
d. wykres Gantta (wg zasad zamieszczonych ponizej)
4. Dyskusje otrzymanych wynikow.
a. Zrédta btedow,
b. wydajnosg,
. zaproponowana struktura otrzymanego kopolimeru.
5. Wnioski. W szczegdélnosci nalezy skomentowacé
a. wady i zalety tej metody polimeryzaciji,

b. strone ekonomiczng procesu (zaproponowac sposob regeneracji niezuzytych reagentéw)
c. strone toksykologiczng (patrz: karty charakterystyk)

d. wptyw sposobu prowadzenia tego procesu przemystowego na Srodowisko + sugestie poprawy
e. czy cel ¢wiczenia zostat osiggniety



SYMBOLE STOSOWANE DO WYKONANIA SCHEMATU APARATURY

P ]

zawory zawor probierczy

| i

zbiornik otwarty
(pionowy i poziomy)

wytracalnik

L %

nucza filtracyjna

mieszadta

14 1 Q@T

wymiennik chtodnica
ciepta zwrotna
reaktor z ptaszczem grzejnym i mieszadtem
—> —>
1| 1|
pompa szuszarka komorowa

suszarka



Instrukcja wykonania wykresu Gantta
Wykres Gantta jest diagramem dwuwymiarowym stanowigcym metode wizualnego opisu projektu.
Na prawidtowo wykonanym wykresie mozna szybko odczytaé podziat projektu na zadania oraz ich rozplanowanie w czasie (czasy rozpoczecia i zakoniczenia dziatan, czas
ich trwania i kolejnos¢). Wykres Gantta moze by¢ wykonany odrecznie (na papierze milimetrowym) lub komputerowo. Zawsze konieczne jest jednoznaczne okreslenie
przedziatéw czasowych. Wykres wykonywany jest na podstawie arkusza, w ktérym zanotowano poczatek i koniec kazdej czynnosci:

nazwa czynnosci poczatek koniec
A 8:30 8:45
B 8:35 8:45
N 12:25 12:50
0 12:50 13:00

Na osi rzednych prosze umiesci¢ nazwy czynnosci a na osi odcietych skale czasu (np. godziny z podzialem na minuty, kwadranse itp):

CZYNNOSC 8:00 11:30 12:00 12:30 13:00
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