Работа №2
СИНТЕЗ КАТИОНОБМЕННОЙ СМОЛЫ НА ОСНОВЕ ФЕНОЛСУЛЬФОКИСЛОТЫ И ФОРМАЛЬДЕГИДА

Реактивы: Фенол


Формалин (40%-ный)


Серная кислота (конц.)


Насыщенный раствор соды

Оборудование: трехгорлая колба емк. 250 мл с обратным холодильником, масляная баня, термометр на 250°С, фарфоровая чашка.

Методика работы

Трехгорлую колбу емкостью 250 мл, снабженную мешалкой, обратным холодильником и термометром, помещают на масляную баню. Затем включают мешалку и вливают в колбу 4,7 г предварительно расплавленного фенола и 0,3 мл концентрированной серной кислоты (малыми порциями). Смесь выдерживают 3 часа при температуре 95°С.
Полученную п-окси-бензолсульфокислоту охлаждают до 50 °С и переливают в химический стакан. Затем медленно, по каплям, осторожно при перемешивании вводят в стакан 4,15 мл 40% формалина. Температура смеси быстро повышается, содержимое стакана превращается в гель коричнево-красного цвета. Гель дробят на мелкие кусочки, нейтрализуют насыщенным раствором соды и отверждают в сушильном шкафу при 105 °С в течении 12 часов.
А) написать схему реакции;

Б) определить обменную емкость смолы.

РАБОТАТЬ ПОД ТЯГОЙ!

ОПРЕДЕЛЕНИЕ ОБМЕННОЙ ЕМКОСТИ ИОНООБМЕННОЙ СМОЛЫ

Обменная емкость – один из основных показателей, характеризующих качество ионообменных материалов. Обменная емкость, которая выражается в Мг-экв на 1 г сухого ионита, определяется количеством активных ионогенных групп, входящих в состав ионита.

Существует два основных метода определения обменной емкости: статический и динамический. При статическом методе емкость (СОЕ)  определяется в условиях, когда ионит находится в соприкосновении (постоянно) с раствором электролита. При динамическом методе раствор электролита непрерывно пропускают через слой ионита,  находящегося в колонке. Для оценки качества ионита наиболее часто используется статический метод определения обменной емкости. Статическую обменную емкость выражают в Мг-экв. Поглощенного ионита на 1 г ионита.

Ход определения

Реактивы: 0,1 н раствор NaOH

    0,1 н раствор HCl,


    смешанный индикатор.

В плоскодонную колбу емкостью 250 мл отвешивают на аналитических весах 0,12 г катионита из расчета на сухой продукт Н-форме, приливают к нему из бюретки 200 мл 0,1 н NaOH и оставляют на сутки, время от времени перемешивая смесь. На следующий день катионит отфильтровывают от жидкой фазы, берут пипеткой 25 мл фильтрата т оттитровывают 0,1 н HCl, добавив несколько капель смешанного индикатора. Статическую обменную емкость (СОЕ) рассчитывают по формуле:
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Где, а- количество 0,1 н HCl, израсходованного при титровании, мл;
К- поправка на нормальность 0,1 н растворов NaOH;
g-  навеска катионита, г;
K1- поправка на нормальность 0.1 н раствора HCl.
Кроме смешанного индикатора можно использовать метиленовый оранжевый (метилоранж титруют до изменения окраски раствора от желтого до ярко-розового цвета).
