1 жұмыс

Поликарбон қышқылы – ионсыз полимер жүйесіндегі поликомплекстің құрамын лайлану (турбидиметрия) әдісімен анықтау

Жұмыстың мақсаты: Поликарбон қышқылы – ионсыз полимер жүйесіндегі  комплекстүзуді және түзіліп отырған интерполимерлік комплекстің құрамын лайлану әдісімен зерттеу.

	Реактивтер
	Құрал-жабдықтар

	Полиакрил қышқылының (ПАҚ), поливинил спиртінің (ПВС), поливинилпирролидонның (ПВП) және полиэтиленгликольдің винил эфирінің (ПЭГВЭ) концентрациясы 0,01 нег.-моль/л (рН=2) сулы ерітінділері
	· Спектрофотометр және кюветалар
· Химиялық стақандар (50 мл)

· Өлшейтін тамшуыр (5, 10 мл)

· Магниттік араластырғыш
· Титрлеуге арналған Бюретка   (10 мл)




Жұмыстың әдістемесі: спектрофотометрді тоққа қосады, қажетті толқын ұзындығын тағайындайды (390-450 нм) және 15-20 минут оны қыздырады. Зерттелетін астаушаға және салыстыру астаушасына дистилденген суды құйып, оларды спектрофотометрге орналастырады және «нолге» келтіреді. Химиялық стақанға 5 мл (С=0.01 нег.-моль/л) ПАҚ ерітіндісін құяды. Сосын ерітіндінің бір бөлігін зерттеліп отырған кюветаға құйып, спектрофотометрге орналастырады және ерітіндінің лайлылығын зерттейді.   Содан кейін турбидиметриялық зерттеуді бастайды. Ол үшін 30-60 секунд сайын 0,2 мл ионсыз полимерді қосып, араластырып алып спектрофотометрде лайлылықтың мәнін өлшейді. Титрлеуді 10 мл ионсыз полимердің ерітіндісін полиқышқыл ерітіндісіне қосқаннан кейін бітіреді.  

Өлшеулер нәтижелерін келесі кестеге толтырады:

	V ионсыз полимер, мл
	n = [ионсыз полимер]/[ПАҚ]
	D

	
	
	


  n = [ионсыз полимер]/[ПАҚ] қатынасын келесі формула бойынша есептейді:

n = (0.01 нег.-моль/л ( V ионсыз полимер) / (0.01 нег.-моль/л (5 мл), немесе 

n = V ионсыз полимер /5

Өлшеулердің нәтижелерін D = f(n) тәуелділік графигі түрінде келтіреді.
Тапсырма: 

· Түзілетін ИПК құрамын анықтау;
· Комплекстүзудің нұсқасын жазу;
· Әртүрлі рН мәндерінде ИПК түзілу мүмкіндіктерін талдау.
2 жұмыс

Поликарбон қышқылы – ионсыз полимер жүйесіндегі поликомплекстердің құрамын тұтқырлық әдісімен анықтау

Жұмыстың мақсаты: Поликарбон қышқылы – ионсыз полимер жүйесіндегі поликомплекстүзілу реакциясын зерттеу және түзілген интерполимерлік комплекстердің құрамын тұтқырлық әдісімен анықтау. 

	Реактивтер
	Құрал-жабдықтар

	Полиакрил қышқылының (ПАҚ), поливинил спиртінің (ПВС), поливинилпирролидонның (ПВП) және полиэтиленгликольдің винил эфирінің (ПЭГВЭ) концентрациясы 0,01 нег.-моль/л (рН=2) сулы ерітінділері 
	· Убеллоде вискозиметрі 

· Термостат

· Секундомер 

· Өлшеуіш тамшуырлар (5, 10 мл)

· Шотта сүзгіштері



Жұмыстың әдістемесі: Вискозиметрді  температурасы 25 (С термостатқа орналастырады да, алдын ала Шотта сүзгішінен фильтрленген 5 мл дистилденген су құяды, және 5 минут аралығында термостаттайды.  Сосын еріткіштің ағып өту уақытын (0 анықтайды (3 рет). Содан кейін суды төгіп тастап, вискозиметрді кептіреді. Осыдан соң 5 мл 0,01 нег.-моль/л ПАҚ ерітіндісін вискозиметрге құйып, 5 минут термостаттағаннан кейін ерітіндінің ағып өту уақытын өлшейді (3 рет). Содан кейін араластыра, термостаттай және ерітіндінің әр бір қосылған порциясынан кейін ағып өту уақытын өлшей отырып,  1 мл ионсыз полимердің ерітіндісімен титрлеуді бастайды. Полиқышқыл ерітіндісіне 7-10 мл ионсыз полимер ерітіндісін қосқаннан кейін  титрлеуді аяқтайды. Өлшеулердің нәтижелерін келесі кестеге толтырады: 

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	


Кестені толтыруға қажет мәндерді келесі формулалар арқылы есептейді: 

· n = V / 5 (1 жұмысты қара)

· <(> = ((1 + (2 + (3)/3

· (сал= <(>/(0
· (мен = (сал – 1

· с = (0.0721(5) / (5+V)
Өлшеулердің нәтижелерін (мен/с = f(n) тәуелділігінің қисығы түрінде келтіреді. 

Тапсырма:

· түзілген ИПК құрамын анықтау;
· түзілетін ИПК құрылымын бастапқы компоненттердің құрылымымен салыстыра отырып талдау. 
3 жұмыс 

Поликарбон қышқылы – ионсыз полимер жүйесіндегі комплекстүзудің дағдарыстық рН мәнін лайлану әдісімен анықтау

Жұмыстың мақсаты: Поликарбон қышқылы – ионсыз полимер жүйесінің әр түрлі рН мәндерінде комплекстүзуге қабілеттілігін анықтау. 
	 Реактивтер
	Құрал-жабдықтар

	Полиакрил қышқылының (ПАҚ), поливинил спиртінің (ПВС), поливинилпирролидонның (ПВП) және полиэтиленгликольдің винил эфирінің (ПЭГВЭ) концентрациясы 0,01 нег.-моль/л сулы ерітінділері  және 0,1 M HCl ерітіндісі. 
	· Спектрофотометр және кюветалар
· Химиялық стақандар (50 мл)

· Өлшейтін тамшуырлар (2, 5 мл)

· Магниттік араластырғыштар (мешалка)
· Титрлеуге арналған бюретка (10 мл)

· Иономер 




Жұмыстың әдістемесі: 5 мл полиқышқыл ерітіндісі мен 5 мл ионсыз полимер ерітіндісін қосып, 1 минут аралығында араластырады, содан кейін рН-тың бастапқы мәнін иономерде, ал бұлдырлылықты – спектрофотометрде өлшейді.  Осыдан кейін иономер электродтарын зерттеп отырған ерітіндіге түсіреді және рН мәні 0,1-0,2 бірліктен асып кетпеуін қадағалай отырып, 1-2 тамшы HCl ерітіндісін қосады. Сосын ерітіндінің бұлдырлығын спектрофотометрде өлшейді. Бұл операцияны, рН-ты және ерітіндінің бұлдырлығын кезек-кезек өлшей отырып, бірнеше рет қайталайды. 

Өлшеулердің нәтижелерін келесі кестеге толтырады: 

	рН
	D
	

	
	
	


Лайлылықтың мәні төмендей бастағанда немесе ИПК ерітіндіден тұнбаға қарқынды бөліне бастағанда  тәжірибені аяқтайды. 

Өлшеулердің нәтижелерін D = f(pH) тәуелділік қисығы түрінде тұрғызады. 

Тапсырма:

· Әр түрлі поликарбон қышқылы – ионсыз полимер жүйелері үшін рН дағдарыстық мәнін анықтау;

· рН дағдарыстық мәндерін поликарбон қышқылы – ионсыз полимер жүйесінің сулы ерітінділерде комплекстүзу қабілеттілігінің өлшемі ретінде қолдану мүмкіндігін талдау. 
4 жұмыс

Интерполимерлі комплекстердің органикалық еріткіштерге тұрақтылығын лайлану әдісімен бағалау

Жұмыстың мақсаты: поликарбон қышқылдарының ионсыз полимерлермен интерполимерлі комплекстерінің органикалық еріткіштерді қосуға тұрақтылығын лайлану әдісімен зерттеу.
	Реактивтер
	Құрал-жабдықтар

	Полиакрил қышқылының (ПАҚ), поливинил спиртінің (ПВС), поливинилпирролидонның (ПВП) және полиэтиленгликольдің винил эфирінің (ПЭГВЭ) концентрациясы 0,01 нег.-моль/л сулы ерітінділері (рН = 2), әр-түрлі органикалық еріткіштер (метанол, этанол,  диоксан, диметилформамид, диметилсульфоксид).
	· Спектрофотометр и кюветалар
· Химиялық стақандар (50 мл)

· Өлшейтін тамшуырлар (2, 5 мл)

· Магниттік араластырғыштар (мешалка)
· Титрлеуге арналған бюретка (10 мл)


Жұмыстың әдістемесі: бастапқы компоненттерді эквимольді қатынаста, мысалы, 5 мл 0.01 нег.-моль/л ПАҚ-ты  5 мл 0.01 нег.-моль/л ПЭГВЭ-ге қосып алып, интерполимерлі комплекстердің ерітінділерін дайындайды және 1-2 минут араластырады. Содан кейін мұндай ерітіндінің лайлылығын спектрофотометрде (390-450 нм) анықтайды.  Осыдан соң 0,5 мл органикалық еріткішті қоса бастайды бұл кезде ерітіндінің лайлылығын өлшеп, нәтижелерді кестеге толтырады:

	V органикалық еріткіш
	Органикалық еріткіштің көлемдік үлесі, көл.%
	D

	
	
	


  Ерітіндінің лайлылығы 0-0,2 шамасына жеткенде тәжірибені аяқтайды:
( = [V органикалық еріткіш / (V органикалық еріткіш + 5)](100 %

Өлшеулердің нәтижелерін D = f(() тәуелділік қисығы түрінде тұрғызады.

Тапсырма:

· Әр түрлі еріткіштердің ИПК ыдырату қабілеттілігің бағалау;

· Таңдап алынған органикалық еріткіштердің (метанол, этанол,  диоксан, диметилформамид, диметилсульфоксид) әсеріне әр түрлі  жүйелердің тұрақтылығын бағалау.

5 жұмыс

Сутегілік байланыстармен тұрақтандырылған интерполимерлік комплекстердің қасиеттеріне температураның әсерін зерттеу

Жұмыстың мақсаты: интерполимерлік комплекстердің құрылымын әртүрлі температураларда зерттеу.  
	Реактивтер
	Құрал-жабдықтар

	Полиакрил қышқылының (ПАҚ), поливинил спиртінің (ПВС), поливинилпирролидонның (ПВП) және полиэтиленгликольдің винил эфирінің (ПЭГВЭ) концентрациясы 0,01 нег.-моль/л сулы ерітінділері (рН = 2).
	· Убеллоде вискозиметрі 

· Термостат

· Секундомер 

· Өлшеуіш тамшуырлар (5, 10 мл)

· Шотта сүзгіштері



Жұмыстың әдістемесі:

1. Еріткіштің ағып өту уақытының температурадан тәуелділігін анықтау 
 Вискозиметрді  температурасы 25 (С термостатқа орналастырады да, алдын ала Шотта сүзгіші арқылы фильтрленген 5 мл дистилденген су құяды, және 5 минут аралығында термостаттайды.  Сосын еріткіштің ағып өту уақытын (0 анықтайды (3 рет). Осыдан кейін контакті термометрдің көмегімен температурны   5 (С жоғарылатады, термостаттайды және ағып өту уақытын өлшейді. Тәжірибені температура 60-70 (С жеткенде аяқтайды. Еріткіштің ағып өту уақытының температурадан тәуелділігінің сызбанұсқасын жасайды.  

2. Интерполимерлік комплекстердің қасиетіне температураның әсерін зерттеу

Бастапқы компоненттерді эквимольді қатынаста, мысалы, 5 мл 0,01 нег.-моль/л ПАҚ-ты  5 мл 0,01 нег.-моль/л ПЭГВЭ-ге қосып алып, интерполимерлі комплекстердің ерітінділерін дайындайды және 1-2 минут араластырады. Содан кейін алынған ерітіндіні Шотта сүзгішінен фильтрлейді және 5 мл қоспаны вискозиметрге құяды. Осыдан кейін 25 – 60 (С температура интервалында  ерітіндінің ағып өту уақытын анықтайды. 
Өлшеулердің нәтижелерін келесі кестеге толтырады: 
	Т, (С
	(0(Т)
	(1
	(2
	(3
	<(>
	(сал
	(мен
	С, г/дл
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	


Алынған тәжірибелік нәтижелерді (мен/с=f(T) тәуелділігі түрінде келтіреді.

Тапсырма:

· Интерполимерлік комплекстің құрылымының ерітіндінің температурасынан тәуелділігін талдау;

· Құрылымның өзгеруінің мүмкін себептерін көрсету.

6 жұмыс

Полиэлектролиттік комплекстің түзілу процестеріне

 иондық күштің әсері

	Реактивтер
	Құрал-жабдықтар

	Төмен молекулалық тұздың NaCl әртүрлі шамасын (0,01; 0,05; 0,1; 0,5 және 1 моль/л) құрайтын полиакрил қышқылының (ПАҚ), полимоноэтаноламиннің винил эфирінің  (ПМЭАВЭ), поли-2-метакрилоилоксиэтилтриметиламмоний хлоридінің (ПМАД) концентрациясы 0,001 нег.-моль/л сулы ерітінділері 
	· Химиялық стақандар (50 мл)

· Өлшеуіш тамшуырлар (5, 10 мл)

· Магнитті араластырғыштар
· Спектрофотометр 




Жұмыс әдістемесі: ПАҚ-ты полинегіз ерітінділерімен турбидиметриялық титрлеуді 1 жұмыста көрсетілгендей титрлейді. Ерітіндідегі NaCl әртүрлі шамасында  (0,01 моль/л; 0,05 моль/л; 0,1 моль/л; 0.5 моль/л; 1 моль/л) турбидиметриялық титрлеу қисықтарының сериясын алады.  

Тапсырма: 

· Полиэлектролиттік комплекстің түзілу процестеріне иондық күштің әсерін талдау;

· Экрандау эффектіне анықтама беру.

7 жұмыс

Полиқышқыл-полинегіз жүйесіндегі интерполимерлік әрекеттесуді Фурье түрлендіргішті ИҚ-спектроскопия әдісімен зерттеу

Жұмыстың мақсаты: полиэлектролиттік комплекстің түзілу механизмін зерттеу

	Реактивтер
	Құрал-жабдықтар

	Полиакрил қышқылының (ПАҚ), полимоноэтаноламиннің винил эфирінің  (ПМЭАВЭ), поли-2-метакрилоилоксиэтилтриметиламмоний хлоридінің (ПМАД) концентрациясы 0,01 нег.-моль/л сулы ерітінділері.

ПАҚ мен хитозанның 1 % сірке қышқылындағы 
ерітінділері. 

	· Химиялық стақандар (50 мл)

· Өлшеуіш тамшуырлар (5, 10 мл)

· Магниттік араластырғаштар
· Центрифуга кюветаларымен
· Вакуумды кептіргіш кебеже
· ИК-спектрофотометр, таблетка дайындауға арналған пресс, калий бромиді
· Агат үгіткіш 
· Сұйық азот

 


Жұмыс әдістемесі:

1. Полиэлектролитті комплекстерді құрғак күйде дайындау: полиқышқыл мен полинегіздің ерітінділерін оқытушы көрсеткен қатынаста араластырады және полиэлектролитті комплекстің тұнбасының түзілуін бақылайды. Содан кейін түзілген өнімді центрифугалау әдісімен бөледі, центрифугатты дистилденген сумен жуады, бөлме температурасында  вакуумды кептіргіш кебежеде кептіреді. 

2. Таблеткаларды даындау және ИҚ-спектрлерін жазу

Оқытушы көрсеткен полиэлектролиттік комплекстің мөлшері мен калий бромидін өлшеп алып, оларды араластырады және интенсивті түрде агат үккіште біртекті қоспа түзілгенше үгітеді (растирают).   Егер полимер морт болса және үгуге келмейтін болса, онда оны алдын ала сұйық азотта қатырып алады. Сосын дайын болған ұнтақты престің астына қойып, таблетка жасайды.  

Осы әдіспен бастапқы компоненттердің спектрлерін жазады.

Тапсырма:

· Кестедегі мәндер бойынша спектрлердің интенсивтілігі жоғары жолақтарына интерпретация беру;

· Карбоксил топтары мен аминотоптардың өткізу (жұтылу) жолақтарына полиэлектролиттік комплекстің түзілуі қалай әсер ететіндігін тағайындау;

· Полиэлектролитті комплекстің түзілу жобасын ұсыну.
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Ақуыз – полиэлектролит жүйесіндегі фазалық

тепе-теңдікті лайлану әдісімен зерттеу

Жұмыстың мақсаты: ерітіндінің рН өзгерту арқылы ақуыз – полиэлектролит комплекстерінің өмір сүру аймағын анықтау. 

	 Реактивтер
	Құрал-жабдықтар
	

	Өгіз іркіті альбумині (кептірілген), ПМЭАВЭ 0,05 г/дл ерітіндісі, 0,05 г/дл   ПАҚ ерітіндісі, 0,1 М HCl және NaOH  ерітінділері.
	· Спектрофотометр и кюветалар
· Химиялық стақандар (50 мл)

· Өлшейтін тамшуырлар (2, 5 мл)

· Магниттік араластырғыштар (мешалка)
· Титрлеуге арналған бюретка (10 мл) 
· иономер
	


Жұмыстың әдістемесі:  ПМЭАВЭ (немесе ПАҚ)  және ақуыз ертіндісін оқытушы айтқан қатынаста қосып, 1 минут аралығында араластырады, содан кейін рН-тың бастапқы мәнін иономерде, ал бұлдырлылықты – спектрофотометрде өлшейді.  Осыдан кейін иономер электродтарын зерттеп отырған ерітіндіге түсіреді және рН мәні 0,1-0,2 бірліктен асып кетпеуін қадағалай отырып, 1-2 тамшы HCl ерітіндісін қосады. Сосын ерітіндінің бұлдырлығын спектрофотометрде өлшейді. Бұл операцияны, рН-ты және ерітіндінің бұлдырлығын кезек-кезек өлшей отырып, бірнеше рет қайталайды. 

Өлшеулердің нәтижелерін келесі кестеге толтырады: 

	рН
	D
	

	
	
	


рН-тың белгілі бір мәніне жеткеннен кейін ерітіндінің лайлылығы жоғалып кетеді. 

Тәжірибелердің екінші бөлігінде алдын ала дайындалған 2 мл ПМЭАВЭ мен 2 мл ақуыз ерітіндісіне 1-2 тамшы 0,1 М  NaOH ерітіндісін қосады және ерітіндінің рН мен лайлылығын өлшейді. 

Өлшеулердің нәтижелерін D = f(pH) тәуелділік қисығы түрінде тұрғызады. 

Тапсырма:

· Ақуыз-полиэлектролит комплексінің өмір сүру аймағын анықтау;
· Ақуыз-полиэлектролит жүйесіндегі әрекеттесудің табиғатын тағайындау. 
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Екі араласпайтын сұйықтардың бөліну шекарасында полиэлектролитті комплекстердің жұқа үлдірлерін алу

Жұмыстың мақсаты: Екі араласпайтын сұйықтардың бөліну шекарасында полиэлектролитті комплекстердің жұқа үлдірлерін алу және зерттеу 

	 Реактивтер
	Құрал-саймандар
	
	

	0,05 М ПМЭАВЭ судағы және 0,05 М винил-бутил эфирі мен  малеин қышқылы сополимерлерінің н-бутанолдағы ерітіндісі.


	· Химиялық стақандар (250 мл)

· Өлшеуіш шымшуырлар (2, 5 мл)

· Пинцет

· ИҚ-спектрофотометр

· Агат үккіш
· Вакуумды кептіргіш кебеже
	
	


Жұмыстың әдістемесі: Химиялық стақанға 0,05 М полимоноэтаноламиннің винил эфирінің 50 мл сулы ерітіндісін құяды, содан кейін аса ұқыптылықпен 0,05 М винил-бутил эфирі мен  малеин қышқылы сополимерлерінің н-бутанолдағы ерітіндісін қабырғаға жақындатып құяды. н-бутанол – су  бөліну шекарасындағы ПЭК жұқа үлдірінің қалыптасуын бақылайды. 

Бірнеше сағат өткеннен кейін, түзілген үлдірді пинцеттің көмегімен шығарып алып, дистилденген суда жуады және вакуум астында кептіреді. ПЭК пен бастапқы компоненттердің спектрлерін жазады (7 жұмысты қара). 

Тапсырма:

· Полиэлектролитті комплекстің түзілу сызба-нұсқасын жазу; 

· Полиэлектролитті комплекстің және бастапқы компоненттердің ИҚ спектрлерін интерпретациялау.

· Фазалар шекарасында полиэлектролитті комплекстердің үлдірлерінің түзілу ерекшеліктерін талқылау.
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Интерполимерлі комплекстердің үлдірлерін құю әдісімен алу

Жұмыстың мақсаты: сутегілік байланыстармен тұрақтандырылған интерполимерлі комплекстердің үлдірлерін алу, және олардың физика-химиялық қасиеттерін зерттеу. 
	 Реактивтер
	Құрал-жабдықтар
	
	

	ПЭГВЭ, ПВС және ПАҚ 0,1 М сулы ерітінділері, рН  1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0; 6,0 буферлі ерітінділер. 

	· Химиялық стақандар (250 мл)

· Өлшеуіш тамшуырлар (2, 5 мл)

· Пинцет

· Кептіргіш кебеже
· Аналитикалық таразы
· Үлдірлерді құюға арналған полиэтиленнен алынған астаушалар
	
	


Жұмыстың әдістемесі:
1. Полимерлі үлдірлерді алу

Полиакрил қышқылы мен ионсыз полимерлердің ерітінділерін эквимольді қатынаста алады және полиэтиленнен жасалған астаушаға жұқа қабатпен құяды. Қоспаны бөлме температурасында кептіреді. 1 аптадан кейін пинцеттің көмегімен қалыптасқан үлдірлерді алады. Үлдірлердің ерігіштігін әртүрлі рН мәндерінде зерттейді.

2. Үлдірлерді термоөңдеу әдісі арқылы тігу

ИПК үлдірлерін кептіргіш кебежеге орналастырып, оларды 100 (С температурада бірнеше сағат бойы термоөңдейді. әр сағат сайын үлдірдің үлгісін алып, аналитикалық таразыда өлшейді және суға салады. Келесі күні ісінген үлдірдің массасын анықтайды. Үлдірдің тепе-тең ісіну дәрежесін келесі формула бойынша есептейді:

( = (m-m0)/m0,

мұндағы: m и m0 – кепкен және сәйкес, тепе-тең ісінген үлдірдің массасы.

Өлшеулердің есптеулердің нәтижелерін кестеге ендіреді:
	Термоөңдеу уақыты, сағ.
	m0
	m
	(
	
	
	
	

	1 
	
	
	
	
	
	
	

	2 
	
	
	
	
	
	
	

	…
	
	
	
	
	
	
	


Тапсырма: 

· ИПК үлдірлердің ерігіштігін рН шамасы әртүрлі ортада талдау;
· Үлдірдің тепе-тең ісіну дәрежесінің термоөңдеудің уақытынан тәуелділік қисығын салу.
