ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА №1

Седиментационный анализ низкодисперсных порошков.
Цель работы: 

· получение кривой седиментации для низкодисперсного порошка. 

· построение интегральной и дифференциальной кривых распределения; 

· определение гранулометрического состава порошка.

Краткое теоретическое введение. Седиментацией называют свободное оседание крупных частиц (размером более 1 мк) под действием силы тяжести. Седиментационный анализ дисперсности состоит в получении кривой седиментации, т. е. зависимости массы осадка m дисперсной фазы от времени осаждения (. Для монодисперсной (с одинаковыми частицами) системы такая зависимость является линейной:

m= (Q/H)U(,                                           (1.1)

где Q-общая масса дисперсной фазы, Н- первоначальная высота столба суспензии.

Все реальные дисперсные системы полидисперсны (частицы имеют разные размеры), и поэтому скорости осаждения частиц различных фракций разные: крупные частицы оседают быстрее, мелкие - медленнее. По этой причине кривая седиментации выпукла к оси ординат. Зная скорости осаждения частиц отдельных фракций, по уравнению 

U=2gr2((-(0)/9(                    (1.2)

где r-радиус частиц, (- вязкость дисперсионной среды, (- плотность вещества, (0- плотность растворителя; можно расссчитать их размеры., т. е.  радиусы. Поскольку линейная скорость осаждения U=H/(, то из уравнения 1.2 следует, что радиус частиц равен: 

r= KH/( (1.3),

где 




    K= 9(/2g ((-(0)    (1.4).

K – это постоянная, зависящая от свойств частиц и дисперсионной среды. 

Кривая седиментации полидисперсной системы представлена на рис. 1. 

Общее количество порошка, осевшего к произвольному моменту времени (1 выразится уравнением:  

m1=Q1 + (dm/d(1)( ((  ,  (1.5).

Величина Q1 определяется отрезком, отсекаемым на оси ординат продолжением касательной к кривой в точке (1, и характеризует массу частиц во фракциях, нацело выпавших к моменту времени (1. Поскольку радиус частиц, прошедших за время (1 всю высоту суспензии r1 = KH/(1, то Q1- это масса частиц системы с r   ≥ r1. Член (dm/d(1)( (( характеризует массу частиц с r   <  r1, осевших к моменту (1. Аналогично, Q2 – это количество порошка с r   ≥ r2 и т. д. Как правило, определяют относительную массу осевшего порошка ( в % от общего содержания дисперсной фазы в системе). В этом случае mмакс.=100%, а величины Q1, Q2 ,Q3 … представляют собой процентное содержание фракций с радиусами соответственно r   ≥ r1, r   ≥ r2  и т.д.

На основании вышесказанного можно графически построить интегральную кривую распределения частиц по размерам – зависимость величины Q (%) от r. Общий вид кривой представлен на рис. 2,а. Интегральная кривая позволяет определить процентное содержание фракций. Например, для фракции, содержащей частицы с размерами от r1 до r2, оно равно : ∆ Q1= Q2 - Q1.

Более наглядное представление о распределении частиц по размерам дает дифференциальная кривая (рис.1.1). Она представляет собой зависимость массовой функции распределения F= ∆ Q/ ∆ r от радиуса частиц.

Для построения графика функции F (r) можно использовать интегральную кривую, определяя приращения ∆ Q для серии фракций ∆r. При этом полученное значение F относят к среднему для данной фракции радиусу. 

Дифференциальную кривую можно построить и непосредственно из кривой седиментации, определяя ∆Q, как отрезки, отсекаемые соседними касательными на оси ординат, например:  ∆ Q1= Q2 - Q1.     Для нахождения

 ∆ r1=   r2 – r1, необходимо определить радиусы частиц, осевших к моменту (1 и (2. Очевидно (рис.1.1), что процентное содержание фракции частиц с размерами от r1 до r2 характеризуется площадью участка под кривой, а площадь под всей кривой равна массе всех частиц системы (100%). Под кривой можно выделить 3 наиболее характерных для системы размеры частиц: минимальный (наименьший) rmin, наивероятнейший rн, отвечающий наибольшему значению функции, и максимальный rmax . Описанный выше способ постоения кривых распределения называется “методом касательных”.

Для получения кривой седиментации 

определяют с помощью торзионных 

весов (рис.1.3) изменение массы частиц, 

оседающих на чашечку 8, помещенную

 в стеклянный цилиндр 7 с суспензией

 исследуемого порошка.

         Схема торзионных весов:

1-арретир; 2-стрелка весов;3-риска;

4- рычаг уравновешивания; 5-стрелка

 циферблата; 6-крючок для чашки; 

7 –стеклянный цилиндр; 8-чашка.

Диаметр цилиндра должен быть подобран таким образом, чтобы расстояние между его стенками и чашечкой составляло ( 3 мм. При меньших зазорах на осаждение частиц будут сказываться пристеночные эффекты. Расстояние от чашечки до дна цилиндра должно составлять 2-3 см (при больших расстояниях могут быть неучтены самые крупные частицы), от дна чашечки до поверхности суспензии (высота Н) (15-20 см. Чашечка подвешивается на крючок 6, которым заканчивается коромысло весов. При этом необходимо проследить, чтобы цилиндр был установлен соосно с чашечкой.

Для проведения измерений арретир весов 1 перемещают в крайнее правое положение (при этом стрелка циферблата 5 должна находиться против нуля шкалы). Стрелка весов 2 отклоняется влево от риски 3. Отсчитывают показания (в мг) по положению стрелки 5.

Порядок выполнения работы

Для проведения работы необходимы:

- торзионные весы,

- чашечка для взвешивания,

- стеклянный цилиндр емкостью 500 мл,

- мешалка (диск с отверстиями, закрепленный на стержне),

- секундомер,

дисперсная система (порошок молотого кварца или сульфат бария).

Определяют показания торзионных весов m0, отвечающее массе пустой чашечки в чистой дисперсионной среде (дистиллированной воде). Воду наливают в цилиндр до метки (соответствующий уровню исследуемой суспензии). Чашечку опускают в цилиндр, несколько раз резко поворачивают вокруг оси, чтобы избавиться от находящихся на ней пузырьков воздуха, затем проводят взвешивание.

Приготавливают суспензию, для чего навеску 1,0-1,5 г исследуемого порошка (из расчета получения (0,5%-ной суспензии) вносят в цилиндр с дистиллированной водой, погружают  в жидкость мешалку и плавными движениями вверх и вниз перемешивают суспензию. Перемешивание продолжают до  тех пор, пока весь порошок не распределится равномерно по всему объему воды. Затем в суспензию быстро вносят измерительную чашечку и подвешивают ее к коромыслу весов, одновременно включают секундомер. При этом надо проследить, чтобы на чашечке не было пузырьков воздуха и чтобы она не соприкасалась со стенками цилиндра, располагаясь соосно с ним.

Отмечают показания весов mизм. с интервалами времени 10, 20, 30 секунд, затем интервал увеличивают до 1 минуты, 3, 5 минут по мере того, как за предыдущий интервал времени изменение массы становится незначительным. Заканчивают измерения, когда за 10 минут изменение массы составит не более 1-2 мг.

Таблица 1. Экспериментальные результаты седиментационного анализа

	Интервалы

времени, с.
	Время (,(с) от

начала опыта
	Показания весов,     mизм., мг
	m= mизм.- m0,
мг
	m, %

(Q)

	
	
	
	
	


Через 1-1,5 часа, когда вес осадка перестанет изменяться, и суспензия просветлеет настолько, чтобы была хорошо видна чашечка с осадком, опыт заканчивают. Ничего не смещая, осторожно линейкой определяют расстояние от поверхности жидкости до дна чашечки (Н). По окончании опыта чашечку снова вынимают, смывают, взбалтывая в суспензии осадок с нее, добавляют 2-3 мл 2 % раствора CaCl2, FeCl3 или другого электролита, суспензию перемешивают и снимают кривую оседания. По полученным результатам делают вывод о том, как влияет добавленный электролит на устойчивость суспензии. Во время измерений надо поддерживать постоянной температуру и не допускать сотрясений стола.

Обработка результатов эксперимента

Для каждого измерения определяют массу осадка m= mизм.- m0 и процентное содержание частиц в осадке m=m/mmax*100%, где mmax. – максимальное значение m. Результаты записывают в таблицу и строят кривую седиментации m(%)= f((). Для построения интегральной и дифференциальной кривых распределения используют «метод касательных». Результаты обработки данных седиментационного анализа по «методу касательных» записывают в таблицу 2.

Таблица2. Результаты обработки данных седиментационного анализа по  методу касательных

	Время

(, с.
	Радиус

частиц r,

мкм
	Q, %
	∆r=ri-ri+1
	∆ Qi,%
	Fi=∆Q/∆r
	rср.= (ri-ri+1)/2

	
	
	
	
	
	
	


ВОПРОСЫ ДЛЯ САМОКОНТРОЛЯ

1. Что такое седиментационная устойчивость коллоидных систем? В чем               состоит  явление седиментации?

2. Какой закон лежит в основе седиментационного анализа?

3. Напишите уравнение седиментации для сферических частиц в поле земного тяготения. От каких свойств среды зависит константа этого уравнения?

4. Что такое монодисперсная суспензия, полидисперсная? Начертите интегральную и дифференциальную кривые седиментации для полидисперсной системы.

5.  Для каких дисперсных систем применяют седиментацию в центробежном поле? Как в этом случае рассчитать радиус сферической частицы?

Лабораторная работа №6
Определение полной поверхностной энергии жидкостей.

Цель работы : 

· измерение поверхностного(межфазного) натяжения

· определение зависимости поверхностного натяжения чистых жидкостей от температуры

· расчет полной поверхностной энергии и ее составляющих.

Краткое теоретическое введение.

 Поверхностное натяжение можно представить  как энергию переноса молекул из объема тела на поверхность или как работу образования единицы поверхности раздела фаз. Поверхностное натяжение можно выразить частной производной от энергии Гиббса по величине межфазной поверхности при постоянных Р, Т и при постоянных числах молей компонентов: 

= (∂  /∂S)p,T, nj (1)

Отсюда следует ,что для индивидуального вещества поверхностное натяжение есть энергия Гиббса, приходящаяся на единицу поверхности. Внутренняя (полная) энергия поверхностного слоя Us (в расчете на единицу площади) связана с  уравнением Гиббса-Гельмгольца: 

Us = - T (∂/∂T)p    (2)            или     Us = + gs              (3)
где gs  - теплота образования единицы поверхности (индекс S означает отнесение параметра к единице площади поверхности); Т- температура.

В соответствии с уравнениями 2 и 3 полная поверхностная энергия Us содержит две составляющие  и gs. С повышением температуры поверхностное натяжение уменьшается, а теплота  образования единицы поверхности gs увеличивается. Это объясняется тем, что с повышением температуры расстояние между молекулами в жидких телах увеличивается и соответственно равнодействующая межмолекулярных сил (и следовательно поверхностное натяжение) уменьшается. Вместе с тем с ростом разрыхленности поверхностного слоя увеличивается его энтропия. При линейной зависимости поверхностного натяжения от температуры, что обычно наблюдается для большинства жидкостей, поверхностное натяжение уменьшается на величину 

T ∂/∂T, тогда как энтропийная составляющая gs увеличивается.

Таким образом, полная поверхностная энергия для таких систем является температурным инвариантом.

     Для определения полной поверхностной энергии необходимо знать поверхностное натяжение и его температурный коэффициент.

Наиболее доступными для экспериментального измерения поверхностного натяжения являются системы жидкость-газ и жидкость-жидкость.

Порядок выполнения работы.

Для проведения работы необходимы:

· Прибор для определения поверхностного натяжения

· Термостат

· Пипетки емкостью 1и 10 мл.

· Исследуемая и стандартная (вода) жидкости

Измеряют поверхностное натяжение исследуемой жидкости при нескольких значениях температуры (исследуемая жидкость, интервал температур указывает преподаватель, метод определения ж-г см. в работе №4). Перед измерениями проводят термостатирование жидкостей при каждом значении температуры.

По данным измерений строят график зависимости ж-г =f(Т) и по тангенсу угла наклона полученной прямой находят значение температурного коэффициента d/dT. Для каждой температуры по уравнениям (2) и (3) рассчитывают gs и Us и делают вывод о влиянии температуры на термодинамические параметры поверхностного слоя жидкости.

Таблица. Экспериментальные и расчетные данные для вычисления полной энергии жидкости

	Температура

        К
	Измеряемый

  параметр для

  расчета

ж-г (F,ΔP)
	Поверхност.

  натяжение

ж-г  Дж/м2
	Температурн.

  коэффициент

     dσ/dT 


	Теплота образования единицы поверхности

    gs,Дж/м2
	Полная поверхностная

 энергия 

Vs, Дж/м2 

	
	
	
	
	
	


σ=k*Δpmax
k​- конс​танта прибора ,определяемая по значениям максимального давления​ ​​​Δpст. и поверхностного натяжения σст для стандартной жидкости (k=σст/Δpст) стан.Н2О; σст н2о=73*10– 4 Дж/м2 при t=20о.

Определив коэффициент ''k'' и исследуемой жидкости , рассчитывают

значение ж-г=k* Δpmax.
ВОПРОСЫ ДЛЯ САМОКОНТРОЛЯ

1. Какие методы используют для определения поверхностного натяжения жидкостей?

2. На чем основано измерение поверхностного натяжения жидкостей методом наибольшего давления пузырька воздуха? Положительным или отрицательным будет избыточное давление в жидкости на границе с воздушным пузырьком?

3. Как и почему зависит поверхностное натяжение от температуры?

4. Как влияет температура на теплоту и энтропию образования единицы поверхности и на полную поверхностную энергию неассоциированных жидкостей?

5. Как зависит поверхностное натяжение от природы вещества, образующего поверхность (межмолекулярного взаимодействия)?

