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ПЕРЕДМОВА
Дисципліна «Очищення води флотацією» є однією з професійних дисциплін для студентів спеціальності 101 «Екологія» ОП Екологічна безпека та 161 «Хімічні технології та інженерія» ОП Промислова екологія та ресурсоефективні чисті технології», що вивчається на 3 курсі майбутніми бакалаврами.
Даний навчальний посібник забезпечує виконання здобувачами вищої освіти лабораторного практикуму з даної дисципліни, закріплення теоретичних основ, набуття навичок контролю основних процесів флокуляції та флотації, оцінки їх ефективності та основ обробки отриманих експериментальних результатів. У курсі студенти мають можливість навчитися визначати характеристики реагентів, що використовуються в процесах водопідготовки та водоочищення.
При виконанні лабораторних робіт студенти також моделюють складні технологічні процеси фільтрування та визначають основні характеристики фільтруючих матеріалів. 
Основними завданнями, що реалізуються, є оволодіння студентами сучасними методами контролю якості природних вод, розуміння впливу різноманітних технологічних факторів, вихідних характеристик води на ефективність процесів водоочищення та кондиціонування води, економічні показники обраних процесів.
Перед початком виконанням лабораторних робіт студенти мають обов’язково пройти загальний інструктаж з техніки безпеки, ознайомитися з установкою для виконання експериментальних досліджень під наглядом викладача. Порушення або невиконання студентом вимог техніки безпеки при проведенні лабораторних робіт кваліфікується як грубе порушення правил внутрішнього розпорядку КПІ ім. Ігоря Сікорського з відповідними наслідками.






ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №1

ДОСЛІДЖЕННЯ ПРОЦЕСУ ОСВІТЛЕННЯ ВОДНИХ СУСПЕНЗІЙ НА НАСИПНИХ МЕХАНІЧНИХ ФІЛЬТРАХ

Мета роботи: ознайомитися з методом очищення води від високодисперсних домішок шляхом фільтрування на насипних механічних фільтрах, визначити основні геометричні характеристики зернистих фільтруючих матеріалів і дослідити процес фільтрування.

ТЕОРЕТИЧНІ ВІДОМОСТІ
Метод фільтрування на насипних механічних фільтрах широко використовують у практиці водопідготовки та очищення стічних вод.
Фільтруванням, в широкому розумінні, називають процес розділення суспензій з використанням пористих перегородок, які затримують тверду фазу і пропускають рідку фазу.
Для очищення води від механічних домішок у промислових умовах в якості пористих фільтраційних перегородок використовують здебільшого зернисті сипучі матеріали: кварцевий пісок, подрібнений керамзит, кліноптілоліт, антрацит тощо. Основною вимогою до таких матеріалів є їх стійкість до води, що обробляється, тобто матеріал не повинен забруднювати воду. Крім того, ці матеріали повинні бути дешевими та легкодоступними.
Використання зернистих матеріалів для видалення механічних домішок з водних середовищ викликано особливістю будови їх шару, в якому частинки матеріалу чергуються з пустотами, які називаються порами шару. З’єднуючись між собою, пори шару утворюють порові канали, по яких протікає вода. Від форми, розмірів та кількості таких каналів в одиниці об’єму шару буде залежити не тільки гідравлічний режим руху води, але й якість її очищення. На практиці зернистий шар розглядають як однорідне ізотропне середовище, яке характеризується наступними поняттями.
Пористість шару (м3/м3) – це частка вільного об’єму в зернистому шарі:

										(1.1)

								(1.2)

або

										(1.3)

Vпор – об’єм пор в шарі зернистого матеріалу, м3; 
Vш – сумарний об’єм пор зернистого шару, м3; 
Vтв.ф – об’єм твердої фази, м3.

З рівняння (1.1) і (1.3) випливає, що пористість шару можна також визначати:

									(1.4)

-1										(1.5)

,										(1.6)

атв.ф та ρ тв.ф – насипна маса (кг/м3) та щільність зернистого матеріалу (кг/м3), які визначаються відновідно як:

									(1.7)

,									(1.8)

Gтв.ф – маса твердої фази, кг.

Живий переріз (м2) – сумарна площа пор в міделевому перерізі зернистого шару, тобто в перерізі перпендикулярно вектору потоку рідини.

,								(1.8)

або

										(1.9)
Fап та ΣFтв.ф – площа перерізу апарату та сумарна площа перерізу всіх часток твердої фази зернистого шару, які розташовані в міделевому перерізі, м2;
hш – висота зернистого шару, м.

Частка вільного перерізу визначається відношенням:

										(1.10)

Якщо апарат завантажено рівномірно, то у зернистих шарах завжди зберігається рівність:

										(1.11)

Поверхня зерен шару (м2) – добуток «змоченого» периметру (р), тобто сума контурів всіх часток, що омиваються, на висоту зернистого шару (hш):

									(1.12)

Поверхню зерен шару прийнято відносити або до одиниці об’єму шару, м2/м3:

										(1.13)

або до одиниці об’єму зерен в шарі, м2/м3:
										(1.14)

Значення S`з.ш та Sо, відповідно, називаються питомою поверхнею шару і питомою поверхнею зерен у шарі. Із визначення цих величин і рівняння (1.1) випливає співвідношення:

								(1.15)

Якщо шар складається з монодисперсних частинок правильної кулеподібної форми, то:
2
									(1.16)

										(1.17)

d – діаметр кулеподібних зерен шару, м.

Для полідисперсних шарів, які складаються з кулеподібних частинок з різними діаметрами, у рівнянні (1.16 та 1.17) використовують середній діаметр зерен d:

										(1.18)

gi – вагова доля зерен з даним діаметром di. 

Тоді питома поверхня шару і питома поверхня зерен у шарі визначаються за формулами:

							(1.19)

									(1.20)

Приклад представлення результатів ситового аналізу наведено у таблиці 1.1. 


Таблиця 1.1 – Результати ситового аналізу

	Діаметр сита, 
10-3, м
	Залишок на ситі, г
	Залишок на ситі в частинах від вихідної маси, gi
	Діаметр зерен піску, di·10-3 м
	(gi/di)·10-3, м-1

	0,25
	18
	0,090
	(0,25+0,41)/2=0,33
	0,27

	0,41
	12
	0,060
	(0,41+0,56)/2=0,59
	0,12

	0,56
	71
	0,355
	(0,56+0,68)/2=0,62
	0,56

	0,68
	60
	0,300
	(0,68+0,8)/2=0,74
	0,40

	0,94
	12
	0,060
	(0,94+1,01)/2=0,87
	0,10

	1,01
	6
	0,030
	(1,01+1,28)/2=1,14
	0,03

	1,28
	2
	0,010
	----
	----

	Σ 1,54



Коефіцієнт форми – коефіцієнт, яким характеризують відхилення форми зерен від сферичної:

										(1.21)

dc – середній діаметр сита, який визначається як середнє арифметичне між діаметрами сита, через яке дане зерно проходить, і діаметр сита, на якому воно затримується.

Тоді питома поверхня шару і питома поверхня зерен у шарі визначаються за формулами:

						(1.22)

								(1.23)

Гідравлічний радіус – відношення площі й живого перерізу до «змоченого» периметра:

										(1.24)

Для каналів перерізу у вигляді кола співвідношення між діаметром каналу і гідравлічним радіусом визначається рівністю:

										(1.25)

dк – діаметр каналу.

Еквівалентний діаметр каналів шару визначається:

										(1.26)

Перетворивши рівняння 1.26 за допомогою попередньо наведених рівнянь, можна отримати:

										(1.27)

Використовуючи поняття питомої поверхні, рівняння (1.27) можна представити як:

										(1.27)

									(1.28)

Для шару, який складається з полідисперсних частинок неправильної форми, співвідношення між середнім діаметром зерна d і еквівалентним діаметром каналів шару dE становить:

									(1.29)

Коефіцієнт неоднорідності η – коефіцієнт, який характеризує широту діапазону діаметрів полідисперсних завантажень і визначається з рівняння:

										(1.30)

d80 та d10 – діаметри дірок сит, через які проходять 80 % та 10 % зерен зразка. 

Значення d80 та d10 розраховуються за формулами:

							(1.31)

						(1.32)

dm – діаметр найближчого сита, через яке пройшло менше 10 % усього матеріалу;
dm+1 – діаметр найближчого сита, через яке пройшло, більше 10 % усього матеріалу;
dk – діаметр найближчого сита, через яке пройшло менше 80 % усього матеріалу;
dk+1 – діаметр найближчого сита, через яке пройшло, більше 80 % усього матеріалу;
рm – процентна кількість матеріалу, що пройшла через сито діаметром dm;
рm+1 – процентна кількість матеріалу, що пройшла через сито діаметром dm+1;
рk – процентна кількість матеріалу, що пройшла через сито діаметром dК;
рk+1 – процентна кількість матеріалу, що пройшла через сито діаметром dk+1.

З рівняння (1.30) витікає, що коефіцієнт неоднорідності завжди більше одиниці. Для ідеально однорідного середовища η=1. Зазвичай фільтруючий матеріал вважається однорідним, якщо η=2.
У таблиці 1.2 наведено геометричні властивості фільтрувальних матеріалів, які найчастіше використовуються


Таблиця 1.2 – Геометричні властивості фільтрувальних матеріалів
	Фільтруючий матеріал
	Пористість шару, Е
	Коефіцієнт форми аФ
	Коефіцієнт неоднорідності, η
	Середньо-поверхневий діаметр, d, мм

	Кварцевий пісок
	0,44
	0,67
	1,95
	0,65

	Антрацит
	0,54
	0,66
	2,00
	0,80

	Сульфовугілля
	0,56
	0,66
	2,37
	0,70



Поверхневий аналіз наведених рівнянь показує, що основними характеристиками зернистих завантажень є Е, di, S0. 

Фільтр із зернистим шаром є резервуар, який містить водорозподільні та дренажні пристрої. Залежно від кількості зернистих шарів розрізняють одношарові та багатошарові фільтри. Залежно від способу створення тиску над фільтровальною перегородкою розрізняють напірні і безнапірні фільтри.
Одним з основних рівнянь, що описують процес фільтрування, є залежність, що пов’язує зміну концентрації речовини, що виділяють, швидкість фільтрації, висоту шару фільтруючого матеріалу та розмір його зерен:

									(1.33)

С – концентрація зависі у воді в момент часу, мг/дм3;
С0 – концентрація зависі у вихідній воді, мг/дм3;
Х та Т – критерії подібності процесу:

										(1.34)

										(1.35)

х – товщина зернистого шару, см;
t – час з початку процесу, хв.;
В і а – параметри процесу, які визначаються методами теорії розмірності.

									(1.36)

									(1.37)

V – швидкість фільтрування, м3/(м2∙хв);
d – діаметр зерен завантаження;
β та α – коефіцієнти, які враховують сукупність впливу фізичних та фізико-хімічних властивостей води та зависі.

Звідки:

								(1.38)

								(1.39)

Обробка великої кількості експериментальних даних показала, що показники ступеню при V i d в широкому діапазоні зміни швидкостей фільтрації і розмірів зерен завантаження при різному складі води, що фільтрується, практично не змінюються і складають:

Е1= -0.7;	λ1= -1.7;
Е2=1.0;	λ2= -1.0.

Якщо порівнювати процеси, які протікають при фільтруванні води на фільтрах з різним завантаженням і швидкістю фільтрування, то для них коефіцієнти β і α будуть однаковими і можуть не враховуватися при розрахунках. В таких випадках критерії подібності мають вигляд:

									(1.40)

									(1.41)

Швидкість фільтрування, м3/(м2∙хв) розраховується як:

										(1.42)

W – об’єм фільтрату за час, м3;
S – площа фільтрування, м2; 
τ – тривалість фільтрування, хв.

Експериментальні дані підтверджують, що між Х та Т існує залежність.

ОБЛАДНАННЯ, ПРИЛАДИ, МАТЕРІАЛИ, РЕАКТИВИ

Обладнання
1. Хімічний посуд;
2. Фільтрувальний папір.

Прилади
1. Прилад для фільтрування (рис. 1.1);
2. Секундомір;
3. Лабораторні ваги;
4. Фотоелектроколориметр.

Реактиви
1. Суспензія крейди у воді (0,5 г/дм3).

Матеріали
1. Кварцевий пісок.

РЕКОМЕНДАЦІЇ ЩОДО ВИКОНАННЯ РОБОТИ

1.1. Визначення основних геометричних характеристик зернистих фільтруючих матеріалів
Основні геометричні характеристики зернистих фільтрувальних матеріалів визначають шляхом ситового аналізу і вимірювання їх насипної маси та щільності.
Для цього зважують наважку фільтрувального матеріалу 100 г, наприклад, кварцевого піску. Наважку просіюють через набір сит, розділяючи її на фракції з різним діаметром зерен. Визначають масу кожної фракції фільтрувального матеріалу. Результати ситового аналізу зводять у таблицю 1.3. Приклад заповнення результатів ситового аналізу наведено в таблиці 1.1.

Таблиця 1.3 – Ситовий аналіз проби
	Діаметр сита, 
10-3 м
	Залишок на ситі, г
	Залишок на ситі в частинах від вихідної маси, gi.
	Діаметр зерен піску, di·10-3, м
	(gi/di)·10-3, м-1

	
	
	
	
	



Далі всі фракції знову змішують і суміш, об’ємом 50 см3, засипають у циліндр, об’ємом 100 см3, заміряють висоту завантаження (см) у циліндрі, а також діаметр циліндра. Висипають зернистий матеріал із циліндра і зважують його на лабораторних вагах. Після цього фільтрувальний матеріал знову повертають у циліндр.
Водопровідну воду, об’ємом 100 см3, повільно заливають у циліндр із завантаженним матеріалом, до тих пір, поки рівень води не зрівняється з рівнем завантаженння. Фіксують витрачений об’єм води, який вказує на об’єм пустот у завантаженні.

1.2. Освітлення водних суспензій
Пристрій для дослідження процесу фільтрування представлено на рис. 1.1.
[image: ]



1. Конічний збірник очищеної води.
2. Перехідник.
3. Скляний циліндричний стакан.
4. Зернистий  шар (фільтрувальний матеріал).
5. Водяна суспензія для очищення.
6. Підтримуюча сітка.


Рисунок 1.1 – Пристрій для дослідження процесу фільтрації
Пристрій (рис. 1.1) – це циліндрична ємність, в нижній частині якої прикріплено металевий перехідник 2 з різьбою на зовнішній поверхні. До нижньої частини перехіднику прикріплено конічний збірник 1. Між збірником 1 та перехідником 2 з нижнього торцю скляного стакану через проміжне кільце встановлено підтримуючу сітку 6. Конічний збірник з’єднано з перехідником різьбовим з’єднанням, через проміжне кільце притиснуто підтримувальну сітку, на яку засипається шар зернистого матеріалу певної висоти. Після завантаження фільтра на шар фільтрувального матеріалу заливають суспензію для фільтрування. Після завершення фільтрування пристрій розбирають та промивають.

Дослідження проводять наступним чином. Готують суспензію певної концентрації, наприклад, суспензію крейди у воді (0,5 г/дм3), і визначають за допомогою фотоелектроколориметра каламутність вихідного розчину К0, мг/дм3.
Засипають шар фільтроматеріалу (піску) у фільтрувальну колону (рис. 1.1) висотою 10 мм (х).
За допомогою перехідника 2, мірного циліндра, секундоміра та водопровідної води встановлюють швидкість фільтрування на рівні 5–7 см3/хв.
Відбирають 50 см3 суспензії, попередньо взбовтавши ємність з модельним розчином, і фільтрують її через шар завантаження. У фільтраті за допомогою фотоелектроколориметра визначають залишкову каламутність розчину (Кз). 
Після цього фільтруючий матеріал промивають водопровідною водою, об’ємом 200 см3, макисмально відкривши перехідник 2. Після промивання завинчують перехідник.
Збільшують навантаження матеріалу на 10 мм і повторюють процес фільтрування. Кількість фільтроциклів складає мінімум 10 раз.
Отримані дані заносять до табл. 1.4.





Таблиця 1.4 – Вплив висоти фільтруючого матеріалу на ефективність освітлення води
	Параметри дослідження
	Номер проби

	
	1
	2
	3
	4
	5
	6

	Висота зернистого шару х, мм
	
	
	
	
	
	

	Каламутність вихідного розчину (К0), г/дм3
	
	
	
	
	
	

	Каламутність фільтрату (Кз), г/дм3
	
	
	
	
	
	

	Швидкість фільтрування, м/год
	
	
	
	
	
	

	Співвідношення Кз/К0
	
	
	
	
	
	



ОБРОБКА ЕКСПЕРИМЕНТАЛЬНИХ РЕЗУЛЬТАТІВ

Обробка результатів по визначенню основних геометричних характеристик зернистих фільтруючих матеріалів

За даними ситового аналізу, використовуючи формули 1.1–1.32, що приведені в теоретичній частині, розраховують основні геометричні характеристики зернистого фільтруючого матеріалу (піску). Основні показники зводять у таблицю 1.5.

Таблиця 1.5 – Геометричні властивості матеріалів

	Фільтруючий матеріал
	Пористість шару, Е
	Питома поверхня зерен в шарі S0 
	Коефіцієнт форми аФ
	Коефіцієнт неоднорідності, η
	Середньоповерхневий діаметр, d’’, мм
	Еквівалентний діаметр каналів шару, dе, мм

	
	
	
	
	
	
	



Обробка результатів дослідження процесу фільтрування
Для того, щоб отримати більш чітке уявлення про закон залежності (1.33) на основі результатів вимірювання отримують формулу, яка приблизно описує цю залежність. Отримана таким чином формула називається емпіричною формулою.
Ідея будови емпіричної формули за даними заключається у слідуючому: потрібно підібрати таку функцію, яка виражається формулою досить простого виду, щоб значення цієї функції були близькими до значень, які були отримані із досліду.
Для отриманні емпіричної формули слід почати з будови точкового графіку. Відношення Кз/К0 вважається функцією, а висота зернистого шару – аргументом. 
За результатами вимірювань на площині координат відмічаються точки, абсциси яких – це значення аргументу – х, ординати – значення у=Кз/К0. 
Це і буде точковий графік, який зображує геометричні результати вимірювань.
Дивлячись на графік, малюють (на око) плавну лінію, таку, що точки графіку близькі до неї і розташовуються по обидві сторони від неї. Отримана плавна лінія і буде графіком функції, яка приблизно виражає залежність між величинами. При побудові графіку немає необхідності домагатися того, щоб лінія проходила через дослідні точки. Результат вимірювання – це приблизні числа. Тому за своєю природою дослідні точки повинні трохи відхилятися від істинного графіку. При цьому, так як відхилення мають випадковий характер, вони можуть бути і в стороні збільшення, і в стороні зменшення – і вище, і нижче графіку. Розглядаючи графік, можно зробити припущення про те, який вид функції, графіком якої вона є. Подальший розрахунок складається з того, щоб встановити значення параметрів, що входять в формулу, яка виражає цю функцію.
Будують точковий графік та приблизну пряму в масштабі. На прямій вибирають дві точки (які значно віддалені одна від одної) і визначають їх координати (х, у) та (х1, у1). Для визначення коефіцієнтів а і в у залежності у=ах+в записують систему рівнянь:




З цієї системи знаходять значення коефіцієнтів а і в. Записують остаточне рівняння.

ВИСНОВКИ


ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №2
ВИЗНАЧЕННЯ ДИНАМІЧНОЇ ТА ХАРАКТЕРИСТИЧНОЇ В’ЯЗКОСТІ ФЛОКУЛЯНТУ 

Мета роботи: визначення в’язкості розчинів флокулянтів за допомогою капілярного віскозиметру.

ТЕОРЕТИЧНІ ВІДОМОСТІ
В’ЯЗКІСТЬ – властивість газів та рідин чинити опір незворотньому переміщенню однієї їхньої частини відносно іншої при зрушенні, розтягуванні та інших видах деформації. В’язкість характеризують інтенсивністю роботи, що витрачається на здійснення течії у рідині з певною швидкістю.
[image: ]При ламінарному зсувному плині рідини між двома площинно паралельними пластинками, верхня з яких рухається з постійною швидкістю υ під дією сили F, а нижня – нерухома, шари рідини пересуваються з різними швидкостями – від максимальної у верхній пластинці до нуля у нижній (рис. 2.1 а).
а)								б)

Рисунок 2.1 – Розподіл швидкостей при ламінарному зсуві течії ньютонівської рідини між пластинами (а), розподіл швидкостей при ламінарній течії рідини у каналі (б)

При цьому дотичне напруження визначається як:

										(2.1)

F – сила, кг·м/с2 (ньютон, Н);
S – площа пластинок, м2. 
Швидкість деформації розраховується:

										(2.2)

υ – швидкість, м/с; 
H – відстань, м.

Якщо між τ і ý є лінійна залежність, рідина називається ньютонівською.
Відношення дотичного напруження до швидкості деформації () називається динамічною в’язкістю (або просто в’язкістю) η.
Величину, що відповідає відношенню в’язкості речовини до його густини (), називають кінематичною в’язкістю.
Величину, зворотню в’язкості, називають текучістю.
У загальному випадку просторової течії для ньютонівських рідин має місце лінійна залежність між тензорами напруг і швидкостей деформації.
Рідини, для яких зазначені залежності не є лінійними, називаються неньютонівськими рідинами. 
У системі СІ значення в’язкості η виражають у Па·с. Для газів η становить зазвичай від 1 до 100 мкПа·с. Для води при 20 °С цей показник відповідає значенню 1 мПа·с, а для більшості низькомолекулярних рідин досагає 10 Па·с. Розплавлені метали за порядком величини η близькі до звичайних рідин. 
В’язкість низькомолекулярних рідин, які відносяться до одного гомологічного ряду, приблизно лінійно зростає зі збільшенням молекулярної маси речовини. Вона збільшується також із введенням у молекулу циклів або полярних груп.
В’язкість розведених суспензій і емульсій лінійно зростає зі збільшенням відносного об’єму дисперсної фази.
В’язкість розчинів і розплавів полімерів досягає 0,1 МПа·с, каучуків і гумових сумішей, бітумів і асфальтів – 100 МПа·с. На відміну від низькомолекулярних гомологів, в’язкість полімерів росте пропорційно їх молекулярній масі не лінійно, а в ступені 3,5, тобто набагато сильніше. 
В’язкість рідин з підвищенням температури зменшується завдяки зниженню енергії міжмолекулярної взаємодії, що перешкоджає переміщенню молекул. В уявленнях теорії вільного об’єму встановлено кількісну відповідність між збільшенням вільного об’єму рідин та її в’язкості з ростом температури. 
Зі збільшенням тиску в’язкість завжди зростає. При ламінарній течії ньютонівської рідини у каналі профіль швидкостей виявляється параболічним (рис. 2.1 б), і в’язкість η виражається через перепад тиску ΔР, необхідний для створення певної об’ємної витрати Q (формула Гагена-Пуазейля):

									(2.3)

η – в’язкість рідини, Па·с;
R – радіус каналу, м;
ΔР – перепад тиску, Па; 
Z – довжина каналу, м;
Q – об’ємна витрата, м3/с. 

Для багатьох розплавів, розчинів полімерів та колоїдних систем, на відміну від низькомолекулярних рідин, в’язкість залежить від режиму течії (тобто від ý або τ). Тому для характеристики таких середовищ необхідно вказувати умови виміру в’язкості (значення ý або τ). Розрізняють:
1. Найбільшу ньютонівську в’язкість (або в’язкість незруйнованої структури), що відповідає гранично низьким τ.
2. Ефективну (або «структурну») в’язкість, що залежить від рівня діючих у середовищі напруг.
3. Найменшу ньютонівську в’язкість (або в’язкість гранично зруйнованої структури), що вимірюється при найбільш інтенсивному режимі деформування, коли в’язкість перестає залежати від τ. 
Значенням в’язкості характеризують перехід рідин, що не кристалізуються (переохолоджених), з текучого в склоподібний стан при охолодженні. Температуру, при якій в’язкість досягає 1011–1012 Па·с, умовно приймають за температуру скловання.
Властивості розведених розчинів полімерів оцінюють, так званою, характеристичною в’язкістю («граничним числом в’язкості»), яка визначається як:

 		при С → 0					 (2.4)

η – в’язкість розчину, Па·с; 
ηS – в’язкість розчинника, Па·с; 
С – концентрація розчину, кг/м3.

Величина η пов’язана з розмірами та формою макромолекул у розчині й використовується для визначення їх середньої молекулярної маси.
Внаслідок високої чутливості в’язкості рідин до молекулярної маси та будови молекул, її вимір є основою фізико-хімічних методів аналізу і контролю технологічних процесів. Значення в’язкості середовища обумовлюють потужність мішалок, насосів тощо, що впливають на швидкість тепло- та массопереносу. Температурна залежність в’язкості – найважливіша характеристика нафтопродуктів, особливо мастильних матеріалів. 

ВІСКОЗИМЕТРІЯ (від лат. viscosus – клейкий, грузлий та греч. metred – вимірюю) – сукупність методів вимірювання в’язкості рідин і газів. Віскозиметрія ґрунтується на двох експериментальних принципах:
· вимірюється опір руху, обумовлений в’язкістю середовища при протіканні речовини, що досліджується, в каналі тієї або іншої геометричної форми,
· вимірюється опір руху при пересуванні твердого тіла у середовищі, в’язкість якого визначають.
Найпоширенішими є капілярна, ротаційна, вібраційна віскозиметрії, метод кульки, що падає, пенетрація та пластометрія. 
Прилади для вимірювання в’язкості називають віскозиметрами. Зазвичай використовують капілярні, ротаційні та кулькові віскозиметри. Найпоширеніші капілярні віскозиметри (рис. 2.2) застосовують для визначення в’язкості неструктурованих і слабкоструктурованих рідин. Основним елементом цих віскозиметрів є капіляр.
Визначення в’язкості проводять шляхом вимірювання часу t перетікання рідини від мітки a до мітки b. Напруга деформації може задаватися ззовні шляхом приєднання штуцера до моностату, в якому створюється тиск (або розрідження) РМ. 
Рідина може пересуватися також під дією гідростатичного тиску:

									(2.5)

Ph – гідростатичий тиск, Па;
𝜌 – густина рідини, кг/м3; 
g – прискорення вільного падіння, м/с2; 
h – середня відстань між рівнями рідини у резервуарах А и В, м (рис. 2.2).

В’язкість розраховують, виходячи з рівняння Гагена-Пуазейля (2.3), де Q – об’ємна витрата, м3/с. А так як у капілярному віскозиметрі об’єм рідини в резервуарі завжди постійний, то рівняння (2.3) приводять до виду:

										(2.6)

K – постійна віскозиметра, яку знаходять при використанні стандартної ньютонівської рідини.
t – час витікання рідини з візкозиметра, с.

ОБЛАДНАННЯ, ПРИЛАДИ, МАТЕРІАЛИ, РЕАКТИВИ

Обладнання
1. Хімічний посуд.

Прилади
1. Віскозиметр капілярний;
2. Магнітна мішалка;
3. Термостат;
4. Секундомір;
5. Електрична плитка.  

Реактиви
1. Флокулянта (поліакриламід). 

РЕКОМЕНДАЦІЇ ЩОДО ВИКОНАННЯ РОБОТИ

На першому етапі роботи готують вихідний концентрований (0,1 %) розчин флокулянта. Для цього наважку флокулянту, масою 0,1 г, розчиняють в 100 см3 теплої дистильованої води при перемішуванні протягом 1 години.
Далі шляхом розведення за формулою:

 									(2.7)

С1, V1 – концентрація (мг/дм3) та об’єм (дм3) вихідного розчину флокулянту;
С2, V2 – необхідні концентрація (мг/дм3) та об’єм (дм3) розчину флокулянту,

готують розведені в 2; 5 та 10 разів розчини флокулянтів з концентраціями, відновідно, 0,05 %, 0,02 %, 0,01 %. Об’єм розчинів становить 25 см3.
Після приготування ряду розчинів з різними концентраціями флокулянту почергово, починаючи з найменшої концентрації, стакани з розчинами розміщують під віскозиметричною піпеткою, так щоб кінець віскозиметричної піпетки був занурений у розчин на 1–1,5 см (рис. 2.3). Потім, за допомогою груші всмоктують розчин до половини верхньої кульки віскозиметричної піпетки. Заповнену віскозиметричну піпетку витримують в термостаті при температурі 20 оС протягом 5 хв. Після цього вимірюють час перетікання розчину між мітками за допомогою секундоміра. Час перетікання визначають не менше п’яти разів і беруть середнє значення. Якщо результати вимірювань відрізняються більш, ніж на 0,2 с, їх відкидають і відповідно збільшують число вимірювань.
Вимірювання повторюють для всіх чотирьох розчинів. Результати вимірювання зводять у таблицю 2.1.

[image: ]Схема лабораторної установки
При визначені в’язкості в широке коліно А U-подібної трубки наливають рідину, якою потім заповнюють вузьку частину В вище мітки 1. Після стабілізації температури рідині дають вільно витекти, при цьому відмічають по секундоміру час проходження від мітки 1 до мітки 2.




Рисунок 2.2 – Схема капілярного віскозиметру
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Рис. 2.3. Схема проведення досліджень 


ОБРОБКА ЕКСПЕРИМЕНТАЛЬНИХ ДАНИХ

В’язкість розраховують за рівняннм Гагена-Пуазейля (2.6). Значення постійної віскозиметра, яку визначають при використанні стандартної ньютонівської рідини, знаходять у паспорті віскозиметра.


Таблиця 2.1 -  Результати визначення динамічної в’язкості

	№ п/п
	Марка флокулянту
	Концентрація. флокулянту, С, мг/дм3
	Час витікання, с
	Динамічна в’язкість розчину, η, Па·с

	
	
	
	
	



Після визначення динамічної в’язкості будують залежність динамічної в’язкості від концентрації флокулянту (η=f(С)).
[image: ]




Рисунок 2.4 – Залежність динамічної в’язкості розчину флокулянту від його концентрації.
Продовженням лінії до точки перетину з віссю ординат η визначають характеристичну в’язкість [η].

ВИСНОВКИ



ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №3
ВИЗНАЧЕННЯ МОЛЕКУЛЯРНОЇ МАСИ ФЛОКУЛЯНТІВ

Мета роботи: визначення молекулярної маси флокулянтів віскозиметричним методом.

ТЕОРЕТИЧНІ ВІДОМОСТІ
Склад та будова макромолекул залежать не тільки від хімічного складу і будови мономеру, але й від способу синтезу полімерів. При цьому як в ланцюгових, так і в ступінчастих процесах синтезу неможливо уявити собі випадок, коли всі молекули, що утворюються, мали б однаковий ступінь полімеризації, тобто однакову молекулярну масу. Полімери зазвичай складаються з молекул різного розміру, тому значення молекулярної маси полімеру, яке визначене за допомогою того чи іншого методу, є середньою величиною.
Розрізняють середньочислову та середньомасову молекулярну масу. До середньочислових визначень відносять методи, які базуються на визначені числа молекул в розведених розчинах полімерів:
· зниження температури замерзання розчину (кріоскопія),
· підвищення температури кипіння розчину (ебуліоскопія),
· визначення числа кінцевих груп в макромолекулах,
· вимірювання осмотичного тиску розчину.
Значення середньочислової молекулярної маси Мn, яке отримано при цих вимірюваннях, являє собою сумарну масу всіх молекул у зразку полімеру (W), віднесену до числа молекул (Ni) із середньостатистичною масою (Мі): 

										(3.1)

До середньомасових відносять методи визначення молекулярної маси, які основані на встановленні маси окремих макромолекул:
· вимірювання швидкості седиментації,
· вимірювання швидкості дифузії,
· визначення світлорозсіювання в розчинах полімерів.
Для розрахунку середньомасового значення молекулярної маси (Мw) необхідно знати частку даної молекулярної маси в загальній молекулярній масі. Загальна молекулярна маса складає Σ(Ni·Mi), тобто частка кожної молекулярної маси Хі дорівнює: 

									(3.2)

Якщо значення кожної молекулярної маси помножити на його частку і скласти ці добутки, то отримане значення молекулярної маси називається середньомасовим:

								(3.3)

або

									(3.4)

Nі – кількість молекул з молекулярною масою Mі.

Близька до середньомасового значення середньов’язкісна молекулярна маса, яка визначається вимірюванням в’язкості розведених розчинів.
У випадку, якщо полімер складається з одної фракції з дуже близькими один до одного розмірами молекул (Mn=Mw), даний полімер називається монодисперсним. В усіх інших випадках нерівності Mn>Mw та Mn/Mw>1 є мірою полідисперсності полімеру. Зазвичай на кривій молекулярно-масового розподілу полімеру значення Mn приходиться на максимум, тобто на фракцію, частка якої у складі полімеру найбільша, а значення Mw зміщене вправо по вісі абсцис.
У будь-якому зразку полімеру присутні разом макромолекули різних розмірів, тобто будь-який полімер неоднорідний за молекулярною масою. Полімолекулярність або полідисперсність полімерів закладена вже в самому характері процесів синтезу.
Також полімер може бути охарактеризований типом розподілу за молекулярними масами, тобто по молекулярно-масовому розподілу (ММР). ММР полімеру впливає на його фізико-механічні властивості. Підвищений вміст високомолекулярних фракцій у полімері придає йому більше міцності, підвищену твердість та температуростійкість.
Віскозиметричний метод – найбільш простий та доступний метод визначення молекулярної маси полімерів у широкому діапазоні значень молекулярних мас. Цей метод є опосередкованим і потребує визначення констант у рівнянні, яке виражає залежність в’язкості від молекулярних мас.
Для визначення в’язкості розчину полімеру вимірюють час витікання рівних об’ємів розчинника і розчину через капіляр віскозиметра при постійній температурі. Концентрацію розчину (С) зазвичай виражають в грамах на 100 см3 розчинника, для вимірювання в’язкості використовуються розчини з концентрацією менше 1 г на 100 см3.
Розрізрізняють наступні типи в’зкостей.
Відносна в’язкість ηвід представляє собою відношення часу витікання розчину (t) до часу витікання розчинника (t0):

										(3.5)

Питомою в’язкістю ηпит називають відношення різниці в’язкості розчину і розчинника до в’язкості розчинника :

								(3.6)

Приведеною в’язкістю (ηпр) називають відношення питомої в’язкості розчину полімеру до його концентрації (С):

										(3.7)

Характеристичною в’язкістю [η] називають граничне значення відношення  (або ) при концентрації розчину, що наближається до нуля.

 	при С → 0 						(3.8)

Характеристичну в’язкість [η] визначають шляхом графічної екстраполяції значень при  (або ), які були отримані для декількох концентрацій, що наближаються до нульових концентрацій.
Відносна та питома в’язкість – безрозмірні величини, а приведена та характеристична в’язкості мають розмірності, зворотні концентраціям.
Для розчинів високомолекулярних сполук Штаудингером встановлена залежність в’язкості від величини молекулярної маси та форми макромолекул. Якщо зробити припущення, що всі макромолекули у розчині мають витягнуту лінійну форму (тоді їх діаметр незрівнянно малий у порівнянні з довжиною) і що сферою дії макромолекул є циліндр висотою, яка дорівнює довжині молекули, і діаметром, що дорівнює діаметру молекули, то зазначена залежність виражається рівнянням:

										(3.9)

М – середня молекулярна маса полімеру;
К – константа, яка характерна для даного полімеру гомологічного ряду.

Зроблені припущення в реальних системах не витримуються. Однак з огляду простоти експерименту (визначення тільки в’язкості розчину полімеру) даний метод визначення молекулярної маси отримав розповсюдження.
У даний час для визначення молекулярної маси користуються нелінійним рівнянням Марка-Хувінка, яке виражає залежність характеристичної в’язкості від молекулярної маси:

									(3.10)

К і α – константи для даної системи полімер-розчинник при визначеній температурі.

Зазвичай в залежності від природи розчинника величина α, яка визначає ступінь згорнутості макромолекули, коливається в межах 0,5–0,8.

ОБЛАДНАННЯ, ПРИЛАДИ, МАТЕРІАЛИ, РЕАКТИВИ

Обладнання
1. Хімічний посуд.

Прилади
1. Віскозиметр капілярний;
2. Термостат;
3. Секундомір;
4. Електрична плитка.  
Реактиви
1. Поліакриламід, в якості розчинника використовують 10 %-ий розчин NaCl.
2. [bookmark: _Hlk109070403]Карбоксиметилцелюлоза, в якості розчинника використовують 2 %-ий розчин NaCl.
3. Карбоксиметилцелюлоза, в якості розчинника використовують 6 %-ий розчин NaCl.
4. Розчинники: 2 %, 6 %, 10 %-ий розчин NaCl.

РЕКОМЕНДАЦІЇ ЩОДО ВИКОНАННЯ РОБОТИ
Для вимірювання в’язкості розведених розчинів застосовують капілярні віскозиметри Оствальда і Уббелоде (рис. 2.2).
У віскозиметр через скляний фільтр наливають 25 см3 розчинника з найменшою концетрацією, встановлюють віскозиметр в термостат і витримують при заданій температурі (25 оС) визначення 10–15 хвилин.
До капілярної трубки віскозиметра приєднують гумову грушу, тричі промивають капіляр і вимірювальну кульку, всмоктуючи рідину на 1 см вище верхньої позначки. Після цього знову заповнюють капіляр і вимірювальну кульку, фіксують по секундоміру час витікання розчинника від верхньої до нижньої позначки вимірювальної кульки. Час витікання визначають не менше п’яти разів і беруть середнє значення. Якщо результати вимірювань відрізняються більш, ніж на 0,2 с, ними нехтують і, відповідно, збільшують число вимірювань. Час витікання розчинника повинен складати приблизно 100 с.
Визначивши час витікання чистого розчинника t0поч, зливають розчинник через широку трубку віскозиметра, витискаючи його з капіляру за допомогою груші, а потім видаляють залишки розчинника.
На першому етапі роботи готують вихідний концентрований (0,1 %) розчин флокулянта, використовуючи в якості розчинника 2 %, 6 % або 10 %-ий розчин NaCl. Для цього наважку флокулянту, масою 0,1 г, розчиняють в 100 см3 розчинника при перемішуванні протягом 1 години.
Далі шляхом розведення відповідним розчинником за формулою:

 									(3.11)

С1, V1 – концентрація (мг/дм3) та об’єм (дм3) вихідного розчину флокулянту;
С2, V2 – необхідні концентрація (мг/дм3) та об’єм (дм3) розчину флокулянту,

готують розведені в 2; 5 та 10 разів розчини флокулянтів з концентраціями, відновідно, 0,05 %, 0,02 %, 0,01 %. Об’єм розчинів становить 25 см3.
Після приготування ряду розчинів з різними концентраціями флокулянту, починаючи з найменшої концентрації, стакани з розчинами розміщують під віскозиметричною піпеткою, так щоб кінець віскозиметричної піпетки був занурений у розчин на–1,5 см. Далі за допомогою груші всмоктують розчин до половини верхньої кульки віскозиметричної піпетки. Заповнену віскозиметричну піпетку витримують в термостаті при температурі 20 оС протягом 5 хвилин. Після цього вимірюють час перетікання розчину між мітками за допомогою секундоміра. Час перетікання визначають не менше п’яти разів і беруть середнє значення. Якщо результати вимірювань відрізняються більш, ніж на 0,2 с, їх відкидають і відповідно збільшують число вимірювань.
Вимірювання повторюють для всіх марок флокулянтів та концентрацій розчинників.

ОБРОБКА ЕКСПЕРИМЕНТАЛЬНИХ ДАНИХ

Результати досліджень за різними флокулянтами представлено в таблиці 3.1.

Таблиця 3.1 – Час витікання розчинів полімерів
	Час витікання розчинів полімерів різних концентрацій, с

	Реагент 1

	С0, г/100 см3
	С1,
	С2,
	С3
	С4
	С5
	С
	С0

	t0 поч
	t1
	t2
	t3
	t4
	t5
	t сер
	t0 кін

	
	
	
	
	
	
	
	

	Реагент 2

	
	
	
	
	
	
	
	



На основі отриманих даних за формулами 3.5–3.7 знаходять відносну, питому, приведену в’язкості. Характеристичну в’язкість [η] визначають шляхом графічної екстраполяції значень при  (або ). Результати розрахунків заносять до таблиці 3.2. 

Таблиця 3.2 – Значення в’язкості розчинів полімерів
	С, г/100 см3
	t сер, с
	ηвід
	ηпит
	ηпр
	[η]

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	



На основі даних таблиці 3.2 будують залежності:
· приведена в’язкість (ηпр) від концентрації розчину полімеру ηпр=f(C),
· 

характеристична в’язкість  від концентрації розчину полімеру =f(C).
Значення [η] отримують екстраполяцією прямих до нульової концентрації. Через похибки вимірювання прямі можуть перетинатися з віссю ординат у двох точках. В цьому випадку величину визначають як середню з двох отриманих значень (рис. 3.1). 
[image: ]

1 – приведена в’язкість (ηпр=),

2 – характеристична в’язкість ([η]=)

Рисунок 3.1 – Визначення характеристичної в’язкості

Після визначення характеристичної в’язкості [η] розраховують молекулярну масу полімеру, використовуючи формулу Марка-Хаувінка (3.10). Значення констант приведено в таблиці 3.3.

Таблиця 3.3 – Константи К та α у рівнянні Марка-Хаувінка-Флори
	Полімер
	Розчинник
	Температура, ºС
	К·10-4
	α

	Поліакриламід
	10 % NaCl
	25
	2,5
	0,7

	Карбоксиметилцелюлоза
	2 % NaCl
6 % NaCl
	25
25
	0,23
7,3
	1,28
0,93



Для флокулянтів з відомою молекулярною масою визначають константи.


ВИСНОВКИ

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №4
ОСВІТЛЕННЯ ВОДИ ПРИ ВИКОРИСТАННІ ФЛОКУЛЯНТІВ

Мета роботи: ознайомитись з методами освітлення води з допомогою флокулянтів.

ТЕОРЕТИЧНІ ВІДОМОСТІ
Вміст завислих речовин в очищеній воді суттєво впливає на ступінь використання її в оборотних циклах. Ступінь очищення води від завислих речовин залежить від:
· характеристик води;
· типу і дози реагентів, які використовуються при її освітленні;
· порядку використання даних реагентів;
· часу освітлення води;
· брудомісткості фільтрів, котрі використовуються для доочищення води. 
Для освітлення води використовуються коагулянти та флокулянти. 
Флокулянти – високомолекулярні сполуки, які використовуються для інтенсифікації процесів очищення води від нерозчинених речовин та зневоднення осадів.
Дані реагенти підвищують ефективність укрупнення зависі, а також покращують водовіддачу осадів за рахунок процесів флокуляції, тобто за рахунок укрупнення твердих частинок за допомогою макромолекул флокулянтів.
Флокулянти поділяють на неорганічні, органічні, природні і синтетичні.
Неорганічні флокулянти, частіше за все, представлені різними формами активованої кремнієвої кислоти.
Органічні речовини, які використовуються в якості флокулянтів, можуть бути природного походження або синтезовані.
До природних флокулянтів відносяться різноманітні полісахариди, такі як: крохмалі, модифіковані целюлози, гуарові смоли, хітозани тощо. А також використовують лігносульфонати, гумінові кислоти, білки та інші речовини.
Частіше за все в процесах водоочищення та обробки гідрофільних осадів використовують високомолекулярні синтетичні флокулянти. До них відносяться різноманітні полімерні речовини, які розчиняються у воді. Як правило, це речовини з молекулярною масою 1·104–1·107 в.о.
Будь-які флокулянти, в тому числі і синтетичні, поділяють на: катіонні, аніонні та неіонні.
Катіонні – флокулянти, в структуру яких входять катіонні групи, частіше за все, це амінні чи амонійні групи. До них відносять поліаміни, поліамонійні солі, включаючи і піридинієві сполуки. 
Аніонні – флокулянти, в структуру яких включені аніонні групи, такі як: карбоксильні, сульфонові, сульфатні, фосфатні тощо. Частіше за все аніонними флокулянтами є полікарбонові кислоти, полісульфати та полісульфонати, фосфоровані полісахариди, карбоксицелюлоза та інші речовини.
Неіонні – флокулянти, які не містять функціональних груп, здатних до дисоціації у воді з утворенням іонів. До неіоногенних флокулянтів відносяться поліспирти, поліаміди, поліефіри.
Більшість флокулянтів мають лінійну структуру макромолекул. Розгалуджені структури характерні для активованої кремнієвої кислоти, амінопектину та деяких синтетичних флокулянтів – поліетиленіліну та заміщених біля азоту поліакриламідів.
Внаслідок руху та обертання окремих ланок форма та розміри макромолекул безперервно змінюються, тому можна говорити лише про найбільш вірогідну статистичну характеристику.
Як правило, при зниженні концентрації флокулянту відбувається розгортання молекули із клубка в лінійну структуру. Особливо це характерно для катіонних або аніонних флокулянтів. У випадку цих речовин заряджені ділянки молекули, які мають однаковий за знаком заряд, відштовхуються між собою, що сприяє розгортанню молекули і наближенню її до лінійної структури. Цей ефект посилюється із підвищенням ступеню іонізації іоногенних груп. 
Підвищення ступеню дисоціації іоногенних груп відбувається при зниженні концентрації розчину та із зменшенням кількості іоногенних груп в полімерній молекулі. 
Особливістю поліелектролітів є непостійність константи дисоціації, яка поступово зменшується зі збільшенням в макромолекулі кількості груп, здатних до дисоціації. Зменшення константи дисоціації викликано тим, що вже іонізовані групи та хмара протиіонів перешкоджають іонізації решти груп.
Процес дисоціації сповільнюється при підвищенні концентрації індиферентного електроліту тому, що збільшується концентрація протиіонів, а зниження ступеню дисоціації функціональних груп супроводжується згортанням молекули і зменшенням її лінійних розмірів.
Реакція середовища більше впливає на форму катіонних та аніонних флокулянтів. При збільшенні рН аніонні флокулянти розгортаються, тобто лінійні розміри збільшуються. Це пов'язано із підвищенням ступеню дисоціації аніонних груп. При підвищенні рН катіонні флокулянти згортаються, оскільки зменшується ступінь дисоціації іоногенних груп. При зниженні рН, навпаки. 


ОБЛАДНАННЯ, ПРИЛАДИ, МАТЕРІАЛИ, РЕАКТИВИ

Обладнання
1. Хімічний посуд.

Прилади
1. Фотоколориметр ФЕК-56.
2. Магнітна мішалка.
3. Технічні ваги.

Реактиви
1. Бентоніт.
2. Каолін.
3. Флокулянти (Гепан, Magnofloc, Praestol).

РЕКОМЕНДАЦІЇ ЩОДО ВИКОНАННЯ РОБОТИ
1. Приготування модельних суспензій.
На технічних вагах зважити 0,2–0,6 г бентоніту (0,1–0,2 г каоліну). Наважку розчинити в 2 дм3 води. Ретельно перемішати. Визначити каламутність модельного розчину фотоелектроколориметричним методом.
2. Визначення каламутності води фотоелектроколорометричним методом
У кювету, об’ємом 50 см3, переносять достатню кількість перемішаної проби і вимірюють оптичну густину, використовуючи червоний світлофільтр (λ=570 нм). Розчином порівняння виступає дистильована вода. Каламутність досліджуваної проби у мг/дм3 оцінюють за калібрувальним графіком. 

3. Визначення ефективності освітлення води при використанні флокулянту.
Ретельно перемішавши та попередньо визначивши каламутність води, модельний розчин розливають у 6 склянок по 250 см3. Потім у склянки додають мірною піпеткою флокулянт у дозах 0; 0,2; 0,5; 1,0; 5,0; 10,0 мг/дм3. Кількість (дм3) розчину реагенту-флокулянту, що вводиться в об’єм вихідної води, розраховують, виходячи з формули:

										(4.1)
С1, V1 – концентрація (мг/дм3) та об’єм (дм3) вихідного розчину флокулянту;
С2, V2 – концентрація (мг/дм3) та об’єм (дм3) розчину, що освітлюється.

Далі розчин ретельно перемішують. Фіксують час введення флокулянта у воду. Через кожні 20 хвилин відбирають проби на аналіз. У відібраних пробах визначають каламутність. Загальний час відстоювання становить 3 години. 

ОБРОБКА ЕКСПЕРИМЕНТАЛЬНИХ ДАНИХ
Ступінь освітлення води після відстоювання (%) розраховується за формулою: 


									(4.2),

К0- вихідна каламутність води, мг/дм3, 
К3 – залишкова каламутність води в пробі після відстоювання, мг/дм3

На основі отриманих даних будують графіки: 
· зміна каламутності з часом К=f(τ) в залежності від дози флокулянту;
· залишкова каламутність як функція від дози флокулянту Кзал=f (D); 
· зміна ступеню освітлення води (Z, %) в залежності від вихідної каламутності води (К0) та дози флокулянту.

Всі залежності мають характеризуватися лініями та рівняннями тренду, а також величинами достовірності апроксимації (R2).

Визначають оптимальну дозу флокулянту

ВИСНОВКИ



ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №5
ДОСЛІДЖЕННЯ ПРОЦЕСІВ ОЧИЩЕННЯ ВОДИ
МЕТОДОМ ФЛОТАЦІЇ

Мета роботи: ознайомлення з основними закономірностями процесів очищення стічних вод методом пінного фракціонування та пінної флотації.

ТЕОРЕТИЧНІ ВІДОМОСТІ
Флотаційний метод очищення води заснований на вилученні з неї грубо-, дрібнодисперсних колоїдних та розчинених забруднень бульбашками різних газів (повітрям, киснем, вуглекислим газом, азотом та інш.)
Концентрування забруднень на поверхні бульбашок відбувається у результаті процесів адсорбції, у випадку видалення розчинених речовин, або адгезії, у випадку видалення диспергованих домішок.
У літературі всі процеси, пов’язані з видаленням речовин з розчинів адсорбцією або прилипанням до бульбашок газу, отримали назву адсорбційної бульбашкової сепарації. Розмаїття методів бульбашкової сепарації частіше за все призводить до плутанини в термінології, тому в 1967 році п’ятьма відомими дослідниками в цій галузі Каргеном, Грівсом, Лемнихом, Рубіном та Себбом з метою систематизації була запропонована класифікаційна схема (рис. 5.1).
У процесах очищення стічних вод переважно використовуються ефекти пінного фракціонуваня та пінної флотації, пов’язані з переходом розчинених, колоїдних та диспергованих речовин в пінний шар, стабілізований поверхнево-активними речовинами (ПАР).
Термін "пінне фракціонування” використовується в тих випадках, коли при барботуванні повітря через розчин в піну переходить тільки сама ПАР, тобто відбувається очищення від ПАР.
Термін “пінна флотація” використовується в тих випадках, коли ПАР спеціально додається в розчини для покращення процесів видалення забруднень та стабілізації піни.


[image: ]Рисунок 5.1 – Методи бульбашкової адсорбційної сепарації

Для опису процесів флотаційного вилучення розчинених речовин користуються рівняння ізотерми адсорбції Гібса, що зв’язує надлишковий вміст ПАР на межі розділу рідина–газ по відношенню до вмісту в об’ємі розчину та зменшення поверхневого натягу на межі розділу розчин–газ:

					(5.1)

G – надлишковий вміст ПАР на межі розділу розчин–газ, мг/дм3;
С – рівноважна (залишкова) концентрація ПАР в розчині, мг/дм3;
R – універнсальна газова стала, R = 8,31446261815. Дж/(моль∙К);
Т – абсолютна температура, К;
τ – поверхневий натяг, Н/м.

Швидкість флотації частинок молекулярного ступеню дисперсності описується одним з двох наведених нижче рівнянь:
					(5.2)

					(5.3)

a – ступінь вилучення речовини, %;
t – час процесу флотації, хв;
K – константа швидкості переходу розчиненої речовини на межу розділу фаз газ – рідина, хв-1.

Рівняння (5.2) справедливе у тому випадку, якщо час перебування бульбашок в розчині достатній для утворення на їх поверхні насиченого адсорбційного шару розчиненої речовини. А рівняння (5.3)справедливе, якщо час перебування бульбашок в розчині недостатній для утворення насиченого адсорбційного шару.
Кінетика процесу флотаційного видаленя частинок колоїдного ступеню дисперсності може бути також описана з вірогідністю 0,95 рівнянням (5.3).
Для опису процесу флотації частинок грубого ступеню дисперсності користуються рівнянням:

					(5.4)

g – кількість виділеної речовини в процесі флотації, г;
M – початкова кількість речовини, г;
K – константа швидкості флотації, хв-1;
t – час флотації, хв.

ОБЛАДНАННЯ, ПРИЛАДИ, МАТЕРІАЛИ, РЕАКТИВИ

Обладнання
1. Хімічний посуд.

Прилади
1. Фотоколориметр КФК 2;
2. Компрессор;
3. Ротаметр;
4. Флотаційна установка.
Реактиви
1. Розчин сульфонолу, 0,1 %;
2. Розчини барвників (прямий блакитний, метиленовий синій).

Матеріали
1. Пориста перегородка з розміром пор 100 мкм.

Схема експериментальної установки
Схема експериментальної установки приведена на рисунку 5.2.
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Рисунок 5.2 – Експериментальна флотаційна установка
1 – джерело стисненого повітря; 2 – ротаметр; 3 –флотаційна колона; 4 – з’йомні пористі перегородки; 5 – піноприймач; 6 – ємкість для збору піни; 7 – подвійник з зажимом.

РЕКОМЕНДАЦІЇ ЩОДО ВИКОНАННЯ РОБОТИ

5.1. Пінне фракціонування
Як об’єкт дослідів використовується сульфонол або некаль (змочувач, який являє собою суміш ізомерів дибутилнафталінсульфокислоти, що містить у вигляді домішок до 36 % Na2SO4 та 3–4 % NaCl). 
Для виконання роботи монтується установка як показано на рис. 5.2.

Визначення залежності ступеня вилучення сульфанолу та ступеня переходу розчину в піну від загальної витрати повітря при різному ступені барботажу
Для виконання роботи готують 1 дм3 розчину сульфанолу з концентрацією 50–70 мг/дм3 або некалі з концентрацією 150–200 мг/дм3.
Вмикають компресор і подають повітря у флотаційну колонку. За допомогою ротаметра встановлюють почергово заданий перепад тисків в диапазоні ΔН = 20, 30, 40, 50 мм, що відповідає витраті повітря 25–500 см3/(см2∙хв). Заливають розчин сульфонолу у флотаційну колонку об’ємом 150 см3, корегують за допомогою вентиля на компресорі перепад тисків і флотують проби. Флотацію кожної проби проводять протягом 15 хвилин.
Після завершення процесу флотації визначають об’єм піни, об’єм розчину у флотаційній колоні, визначають концентрацію сульфонолу в піні та концентрацію сульфонолу в розчині фотоколориметричним методом.
Ступінь вилучення сульфонолу розраховується за формулою:

					(5.5)

Сро і Ср  – концентрація сульфонолу в розчині, відповідно, до та після флотації, мг/дм3.

Для оцінки ефективності процесу флотаційного вилучення ПАР, окрім ступеня вилучення, розраховують ще ступінь переходу розчину в піну β.

					(5.6)

Vро і Vр – об’єм розчину в колонці відповідно до та після флотації, дм3.

Встановлюють за допомогою ротаметра та вентиля на компресорі нове значення перепаду тисків і аналогічно повторюють дослідження. Результати дослдіжень заносять в таблицю 5.1.

Таблиця 5.1 – Залежність ступеня вилучення ПАР та ступеня переходу розчину в піну від витрати повітря
	Перепад тиску у ротаметрі, ΔН, мм
	Ступінь барботажу, см3/см2хв
	Ступінь вилучення сульфанолу з розчину, α, %
	Ступінь переходу розчину в піну, β, %

	
	
	
	


 
[bookmark: _Hlk108188506]За отриманими даними будують графіки на одній площині: 
· залежність ступеню вилучення сульфонолу від загальної витрати повітря, α = f(ΔН);
· залежність ступіню переходу розчину в піну від загальної витрати повітря, β = f(ΔН).

Всі залежності мають характеризуватися лініями та рівняннями тренду, а також величинами достовірності апроксимації (R2).

Величини, що входять до рівнянь (5.5) та (5.6), пов’язані між собою рівнянням матеріального балансу (5.7):

					(5.7)

Vn і Сn – відповідно об’єм рідини, що перейшла в піну, дм3, та концентрація ПАР в цій рідині, мг/дм3;
Vp і Сp – відповідно об’єм рідини в барботажній колоні, дм3 та концентрація ПАР в очищеній рідині, (мг/дм3).

Встановлюють оптимальну витрату повітря для очищення води від ПАР.

Визначення впливу висоти шару рідини на ступінь вилучення сульфонолу з розчину
Для виконання роботи готують розчини сульфонолу з концентрацією А – 50 мг/дм3 та В – 100 мг/дм3. Заливають у флотаційну колонку (рис. 5.2) розчин А висотою шару 10 см. Зливають його з колони та визначають об’єм розчинуза допомогою циліндру.
Вмикають компресор і подають повітря у флотаційну колонку. За допомогою ротаметра встановлюють заданий перепад тисків в диапазоні ΔН=20–50 мм, що відповідає витраті повітря 25–500 см3/(см2∙хв). Заливають той же самий розчин сульфонолу А у флотаційну колонку, корегують за допомогою вентиля на компресорі перепад тисків і флотують проби. Флотацію кожної проби проводять протягом 15 хвилин.
Після завершення процесу флотації визначають об’єм розчину у флотаційній колоні, визначають концентрацію сульфонолу в розчині фотоколориметричним методом.
Подальші дослідження виконують аналогічно при висоті шару рідини у флотаторі 15, 20, 25 та 30 см.
Аналогічні досліди проводять для розчину В. Отримані результати зводять у табл. 5.2.  

Таблиця 5.2 – Залежність ступеню видалення сульфонолу від висоти шару рідини
	Висота шару рідини, см
	10
	15
	20
	25

	Залишкова
концентрація сульфонолу, мг/дм3
	Розчин А
	
	
	
	

	
	Розчин В
	
	
	
	



Розраховують ступінь вилучення ПАР (α) та ступінь переходу розчину в піну (β) за формулами 5.5, 5.6. 
За отриманими даними будують графіки на одній площині для кожного розчину А та В окремо: 
· залежність ступеню вилучення сульфонолу від висоти шару рідини в колонці, α=f(h);
· залежність ступіню переходу розчину в піну від висоти шару рідини в колонці, β = f(h).

Всі залежності мають характеризуватися лініями та рівняннями тренду, а також величинами достовірності апроксимації (R2).
Встановлюють оптимальну висоту шару рідини для очищення води від ПАР.

Кінетика дослідження вилучення поверхнево-активних речовин
Для виконання роботи готують 1 дм3 розчину сульфанолу з концентрацією 50–70 мг/дм3 або некалі з концентрацією 150–200 мг/дм3.
Вмикають компресор і подають повітря у флотаційну колонку. За допомогою ротаметра встановлюють заданий перепад тисків в диапазоні ΔН=20–50 мм, що відповідає витраті повітря 25–500 см3/(см2∙хв). Заливають розчин сульфонолу у флотаційну колонку об’ємом 150 см3, корегують за допомогою вентиля на компресорі перепад тисків і флотують пробу. Кожні 2 хвилини протягом 10 хвилин визначають об’єм піни та концентрацію ПАР в розчині фотоколориметричним методом.
Розраховують за формулою 5.5, 5.6 ступінь вилучення ПАР (α) та ступінь переходу розчину в піну (β) для кожних 2 хвилих.
За отриманими даними будують графіки на одній площині: 
· залежність ступеню вилучення сульфонолу від часу флотації, α=f(τ);
· залежність ступіню переходу розчину в піну від часу флотації, β=f(τ).

Всі залежності мають характеризуватися лініями та рівняннями тренду, а також величинами достовірності апроксимації (R2).
Для визначення константи швидкості процесу флотації за даних умов користуються рівнянням (5.3).
Змінна  знаходиться в лінійній залежності від часу флотації, а величина  дорівнює тангенсу кута нахилу прямої, що відображає залежність між  та t.
Побудувавши графік залежності  від t для розчину, визначають tgα та розраховують К – константу швидкості переходу розчиненої речовини на межу розділу фаз газ – рідина, хв-1.
Встановлюють оптимальний час флотаційної обробки води для очищення її ПАР.

5.2. Пінна флотація
Визначення залежності ступеня вилучення барвника від дози поверхнево-активних речовин
Готують розчин метиленового синього, об’ємом 2 дм3, з концентрацією 50–100 мг/дм3. Визначають реальну концентрацію барвника у розчині фотолориметричним методом.
Приготовлений розчин розливають у 7 стаканів по 150 см3. Для піноутворення в кожний стакан додають розчин сульфонолу. Концентрація сульфонолу в кожній пробі має становити 0; 5; 10; 15; 20; 25; 30 мг/дм3. Кількість (дм3) розчину реагенту-ПАР, що вводиться в об’єм вихідної води, розраховують, виходячи з формули:

										(5.8)
С1, V1 – концентрація (мг/дм3) та об’єм (дм3) вихідного розчину сульфанолу;
С2, V2 – задана концентрація (мг/дм3) та об’єм (дм3) розчину, що підлягає флотації.

Вмикають компресор і подають повітря у флотаційну колонку. За допомогою ротаметра встановлюють заданий перепад тисків в диапазоні ΔН=20–50 мм, що відповідає витраті повітря 25–500 см3/(см2∙хв). Заливають почергово кожну пробу у флотаційну колонку, корегують за допомогою вентиля на компресорі перепад тисків і флотують пробу протягом 15 хвилин.
Після завершення процесу флотації визначають об’єм піни, об’єм розчину у флотаційній колоні, визначають концентрацію барвника в піні та концентрацію барвника в розчині фотоколориметричним методом.
За отриманими даними розраховують ступінь вилучення барвника α (5.5) та ступінь переходу розичну в піну β (5.6). 
Результати розрахунків зводять в таблицю 5.3.


Таблиця 5.3 – Залежність ступеня вилучення барвника та ступеня переходу розчину в піну від дози сульфонолу
	Концентрація сульфонолу, мг/дм3
	Ступінь вилучення барвника з розчину, α, %
	Ступінь переходу розчину в піну, β, %

	
	
	


За отриманими даними будують графіки на одній площині: 
· залежність ступеню вилучення барвника від дози сульфанолу, α = f(С);
· залежність ступіню переходу розчину в піну від дози сульфанолу, β = f(С).

Всі залежності мають характеризуватися лініями та рівняннями тренду, а також величинами достовірності апроксимації (R2).

Величини, що входять до рівнянь (5.5) та (5.6), пов’язані між собою рівнянням матеріального балансу (5.7):

					(5.7)

Vn і Сn – відповідно об’єм рідини, що перейшла в піну, дм3, та концентрація барвника в цій рідині, мг/дм3;
Vp і Сp – відповідно об’єм рідини в барботажній колоні, дм3, та концентрація барвника в очищеній рідині, (мг/дм3).

Встановлюють оптимальну дозу сульфонола для очищення води від барвника.

Кінетика дослідження вилучення барвника
Готують розчин метиленового синього, об’ємом 200 см3, з концентрацією 50–100 мг/дм3. Визначають реальну концентрацію барвника у розчині фотолориметричним методом.
Вмикають компресор і подають повітря у флотаційну колонку. За допомогою ротаметра встановлюють заданий перепад тисків в диапазоні ΔН=20–50 мм, що відповідає витраті повітря 25–500 см3/(см2∙хв). Заливають розчин барвника у флотаційну колонку об’ємом 150 см3, корегують за допомогою вентиля на компресорі перепад тисків і флотують пробу. Кожні 2 хвилини протягом 10 хвилин визначають об’єм піни та концентрацію барвника в розчині фотоколориметричним методом.
Розраховують за формулою 5.5, 5.6 ступінь вилучення барвника (α) та ступінь переходу розчину в піну (β) для кожних 2 хвилих.
За отриманими даними будують графіки на одній площині: 
· залежність ступеню вилучення барвника від часу флотації, α=f(τ);
· залежність ступіню переходу розчину в піну від часу флотації, β=f(τ).

Всі залежності мають характеризуватися лініями та рівняннями тренду, а також величинами достовірності апроксимації (R2).
Для визначення константи швидкості процесу флотації за даних умов користуються рівнянням (5.3).
Змінна  знаходиться в лінійній залежності від часу флотації, а величина  дорівнює тангенсу кута нахилу прямої, що відображає залежність між  та t.
Побудувавши графік залежності  від t для розчину, визначають tgα та розраховують К – константу швидкості переходу розчиненої речовини на межу розділу фаз газ – рідина, хв-1.
Встановлюють оптимальний час флотаційної обробки води для очищення її барвника.

5.3. Визначення концентрації аніоноактивних поверхнево-активних речовин
Суть методу
Метод базується на тому, що аніоноактивні ПАР утворюють з метиленовим синім комплексні асоціати, розчинні в хлороформі з утворенням синіх розчинів. Сам метиленовий синій в хлороформі не розчиняється.

Реактиви
Фосфатний буферний розчин. Розчиняють 10 г двозаміщеного фосфату натрію (зневодненого) «чда» в дистильованій воді, доводять рН розчину до 10, загальний об’єм доводять до 1 дм3 та перемішують.
Нейтральний розчин метиленового синього. Розчиняють 0,35 г метиленового синього в дистильованій воді. Загальний об’єм доводять до 1 дм3.
Кислий розчин метиленового синього. Розчиняють 0,35 г метиленового синього в 500 см3 дистильованої води, додають 65 см3 концентрованої сірчаної кислоти «чда» і доводять дистильованою водою загальний об’єм до 1 дм3, перемішують.
Хлороформ “чда”. Стандартний розчин.
ПАР, що визначається, (сульфонолу, некалі тощо). Розчиняють 0,1 г ПАР в дистильованій воді. Загальний об’єм доводять до 1 дм3 та перемішують. Відібравши 10 см3 розчину, розводять його дистильованою водою до 100 см3. В 1 см3 отриманого розведеного розчину міститься 0,01 мг миючої речовини.

Порядок виконання роботи
Відбирають 5 см3 води, що аналізується. Пробу розводять дистильованою водою до 100 см3, розміщують в ділильну лійку місткістю 200–250 см3, додають 100 см3 фосфатного буферного розчину, 5 см3 нейтрального розчину метиленового синього та 15 см3 хлороформу.
Обережно струшують протягом 1 хвилини та дають постояти 1 хвилину для розшарування рідини. Далі зливають шар хлороформу в іншу таку саме ділильну лійку, в яку розміщують 110 см3 дистильованої води та 5 см3 кислого розчину метиленового синього. Вміст другої лійки струшують також, як і першої, дають рідині розшаруватися. Зливають нижній шар хлороформу через маленьку лійку, де розміщують насичений хлороформом тампон вати, в мірну колбу місткістю 50 см3.
В першу лійку наливають ще 10 см3 хлороформу та повторюють описані вище операції. Екстракцію проводять ще раз порцією хлороформу 10 см3 та 5 см3. Усього в мірній колбі повинно зібратися близько 40 см3 хлороформних екстрактів. Доводять вміст колби до позначки хлороформом та перемішують. Забарвлений хлороформний розчин переносять в кювету фотоколориметра товщиною шару 30 мм та вимірюють оптичну густину. Розчином порівняння є чистий хлороформ. Вимір проводять при λ = 650 нм.
Концентрації ПАР знаходять за калібрувальним графіком, для побудови якого відбирають порції 2; 5; 10; 15; ...30 см3 стандартного розчину ПАР, розводять кожну порцію водою до 100 см3 та проводять визначення концентрацій як описано вище. 
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