Лабораторні роботи «Відновлення якості палив і олив»
Лабораторна робота № 1
Визначення швидкості забруднення паливо-мастильних матеріалів 
в результаті корозії.

Мета роботи: Визначення впливу води і органічних кислот на корозійну агресивність палива шляхом визначення швидкості корозії ваговим методом..
Теоретичні положення


Корозія металів – процес самочинного руйнування металів при хімічній, електрохімічній, або біохімічній взаємодії з навколишнім середовищем. Розрізняють такі види корозії металів: хімічна, біохімічна та електрохімічна. 

Хімічна корозія – самочинне руйнування  металу в процесі гетерогенних хімічних реакцій.


Біохімічна корозія – самочинне руйнування  металу в процесі життєдіяльності мікроорганізмів, що або безпосередньо використовують метал, або виділяють продукти, які його руйнують.


Електрохімічна корозія – самочинне руйнування  металу в процесі, що підкоряється законам електрохімічної кінетики.

Для кількісної характеристики швидкості корозійного руйнування використовують кілька показників корозії:

Показник зміни маси (показник ваги) характеризує втрату маси металу з одиниці його поверхні в одиницю часу:
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де g0 i g1 - маса зразка, що кородує, до та після корозії відповідно, г; S – площа зразка, м3, t – час корозії, год.

За своєю фізичною сутністю цей показник корозії є від’ємною величиною, тому його називають ще від’ємною зміною маси (або від’ємним ваговим показником корозії). Він придатний для характеристики всіх видів корозії.

Недоліки методу визначення швидкості корозії за втратами маси полягають в проблематичності повного видалення продуктів корозії без пошкодження металу, не можна оцінити нерівномірну корозію, міжкристалічне та транс кристалічне корозійне руйнування.

Об’ємний показник корозії дорівнює об’єму газу, який видаляється або поглинається під час корозії одиниці поверхні за одиницю часу:
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дe V0 – об’эм видаленого або поглинутого газу за час корозії, доведений до нормальних умов (тиск 1 атм, температура 00С).

Струмовий показник корозії (швидкість корозії, що виражається в струмових одиницях) дорівнює густині струму в стаціонарних умовах електродних процесів, за рахунок яких протікає корозія:
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де індексами М, Н, О позначено реакції за участю металу, водню, кисню відповідно, а стрілками → і ← катодний і анодний процеси.

Глибинний показник виражає зміну товщини зразка внаслідок корозії за одиницю часу:


[image: image4.wmf]r

r

C

C

W

t

S

g

g

P

76

,

8

1000

8760

1

0

=

×

×

×

-

=

, мм/рік,

де ρ – щільність металу, г/см3; 8760 – кількість годин на рік. Цей показник придатний для характеристики тільки рівномірної корозії. Швидкість корозії, яка виражається кількісно одним з цих показників, є середньою за час t. 
Обладнання, прилади, реактиви
	Обладнання
	Прилади
	Реактиви

	· Хімічний посуд

· Зразки металу
	· Аналітичні терези

	· Зразок пального

· Органічна кислота

· Дистильована вода


Рекомендації щодо виконання роботи

Корозійні дослідження ваговим методом проводять в хімічних склянках однакової місткості, які заповнюють досліджуваними розчинами: 1 - ; 2 - ; 3 - .

В кожну склянку підвішують 3 мідні пластини (кріплення повинні бути з корозійно інертного матеріалу). У склянки, заповнені розчинами, занурюють зразки, попередньо підготовлені. (зачищають зразки дрібним наждачним папером, протирають фільтрувальним папером і знежирюють в ацетоні. Рівень розчину має бути не менше ніж на 2 см вищій за верхню межу зразків. Фіксують час початку досліду. Тривалість експозиції зразків у корозійному середовищі – 14 діб. 

Зразки після корозійних досліджень виймають з розчинів, промивають у проточній воді, видаляють продукти корозії м’яким еластиком, висушують фільтрувальним папером і зважують на аналітичних терезах.. Розраховують швидкість корозії. Данні заносять в таблицю.
	Корозійне 

середовище
	Площа зразка, 

м2
	Маса зразка до початку досліду, g0, г
	Маса зразка 

після закінчення досліду, gn, г
	Масовий 

показник корозії WС, г/м2 год

	Паливо                 

      1.

2.  

3.

 Середнє значення
	
	
	
	

	Паливо + вода

      1.

2.  

3.

 Середнє значення 
	
	
	
	

	Паливо+вода+кислота

      1.

2.  

3.

 Середнє значення
	
	
	
	


Лабораторна робота № 2
Відгонка палива від моторних олив
При роботі олив в авіаційних, автомобільних і тракторних двигунах має місце розбавлення олив важкими хвостовими фракціями палива – бензину або керосину. Це призводить до зміни найголовнішої механічної характеристики оливи – її в’язкості, яка різко зменшується і олива втрачає свої мастильні властивості. Тому в завдання регенерації авіаційних, автомобільних і тракторних олив, окрім видалення продуктів старіння і механічних забруднень, входить також відгонка залишків пального.
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Чим вищі межі кипіння палива, яке розчинене в оливі, тим більш висока температура необхідна для видалення його хвостів з відпрацьованої оливи.

Визначення необхідної температури для відгону палива, а також встановлення кількості палива в оливі, можуть бути зроблені за допомогою фракційній розгонки відпрацьованої оливи. Метод полягає в повній відгонці палива від оливи. 
Обладнання та матеріали: колба; холодильник; дефлегматор; алонж; колба-приймач; термометр (рис. 40).
Реактиви: відпрацьована олива

Рис. 1. Установка для визначення вмісту домішки палива в оливі
1 – колбонагрівач, 2 – колба з  сумішшю рідких речовин, 3,6 – термометри, 4 – держаки, 5 – дефлегматор, 7 – холодильник, 8 – алонж, 9 – колба – приймач, 10 – підставка, 11 – ввід води
Хід роботи: Схема прибору для визначення вмісту домішки палива в оливі зображена на рис.1. В колбу (2) заливають 100 мл відпрацьованої оливи. Приймачем (9) слугує градуйована на 100 мл бюретка з газовідвідною трубкою для приєднання у разі необхідності вакуумного насосу. Перегонка ведеться в залежності від вмісту палива зі швидкістю 1-2 мл/хв. Температура вимірюється в парах темометром (6) вгорі колони. Для запобігання втрат за рахунок низкокиплячих фракцій палива, що відганяються на початку перегонки , конденсація парів в холодильнику відбувається за допомогою водяного охолодження.
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При нанесенні на вісь процентів відгону, а на вісь ординат відповідні їм температури кипіння одержуємо криву рис.2, по якій відносно точно можна визначити вміст палива у відпрацьованій олії. Для цього на кривій знаходиться максимальне наростання температури на 1% відгону і з кінців відрізку кривої, що відповідає максимальному наростанню температури на 1 % відгону, опускають перпендикуляри на вісь абсцис. Точки перетинання цих перпендикулярів з віссю абсцис покажуть проценти відгону, середньоарифметичне з яких дасть кількість палива в суміші. Наприклад, на кривій розгонки (рис.2) можна визначити, що вміст палива в оливі складає 9,5%. Точність визначення для автомобільних олив складає 0,5%, для тракторних 2,5%.

Рис. 1. Крива википання відпрацьованої оливи
Одночасно визначають температуру, до якої необхідно нагріти оливу, щоб повністю видалити паливо. В даному випадку це температура порядку 270-2800С.
Нагрівання відпрацьованих олив до надмірно високої температури небажаний із-за реакцій осмолення і часткового розкладання вуглеводнів оливи, тому намагаються знизити необхідну температуру шляхом застосування вакууму.

Перегонка при зниженому тиску. 

Принцип методу. В основу даного методу  покладено той факт, що при зниженому тиску температура кипіння рідини знижується.. Колби для перегонки та збирання дистиляту повинні  мати кругле дно і не мати подряпин. Для того, щоб кипіння рідини було рівномірним, без поштовхів та перекидань рідини в холодильник, в процесі перегонки через капіляр у колбу повинно безперервно поступати окремими бульбашками повітря або який-небудь інертний газ. Кількість  повітря, що поступає  в колбу через капіляр, регулюють за допомогою затиску на шлангу, що насаджений на виступаючий з перегінної колби капіляр. Перегонку речовин, що розкладаються на повітрі ведуть в атмосфері інертного газу. В цьому випадку капіляр під’єднують до газометра наповненого інертним  газом. Спочатку установку для перегонки перевіряють на герметичність, а потім в перегінну колбу  загружають рідину, заповнюючи об’єм не більше,  як  на половину.
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Вакуумний насос  включають при закритому крані, що знаходиться  на  лінії, яка веде до манометра, и при відкритому крані, який з’єднує установку з атмосферою. Після того, як включено вакуумування, вказаний останнім кран обережно закривають. Для  вимірювання тиску відкривають на короткий час кран, що веде до манометра.

Категорично забороняється при наявності вакууму в установці робити будь-які зміни в перегінній системі.

Рис. 41. Установка для перегонки під вакуумом

1 – колбонагрівач, 2 – колба з  сумішшю рідких речовин, 3 - капіляр, 5 – держаки, 6 – дефлегматор, 7 – термометр, 8 - холодильник,  9 – павук,  10- манометр, 11-крани, 12- лінія до вакуумного насосу, 13 – запобіжна склянка, 14 – лінія до атмосфери, 15 – колби-приймачі, 16 -  від води в холодильник  

Під час перегонки у вакуумі  потрібно ретельно стежити за:

1) “роботою” капіляра;

2) показаннями манометра;
3) тим, щоб пари повністю конденсувалися  в холодильнику і  поступали в лінію, що веде до насоса.
Після закінчення перегонки, не зупиняючи роботу насоса, дають охолодитися установці, а потім відкривають кран, що з’єднує її з атмосферою. Після цього відключають вакуумування.


Раптовий напуск повітря  в нагріту  установку може розірвати її. При всіх роботах під вакуумом потрібно користуватись захисними окулярами.

Обладнання  та матеріали: колба  для перегонки з капіляром; холодильник; приймач -"павук" з колбами-приймачами; укорочений ртутний  вакуум-манометр.
Проведення перегонки. Для  вакуум-перегонки застосовують спеціальну колбу, з'єднану з холодильником, а останній з приймачем -"павуком" з колбами, який через манометр з'єднується з насосом.. Вакуум створюється за допомогою масляного вакуум-насоса або водоструменевого насоса.  Колба для перегонки нагрівається, рідина починає кипіти, в холодильнику пар конденсується і стікає в приймач.
Ні в якому разі не можна перекривати подачу води у водоструменевому насосі при підключеному приладі, у якому створений вакуум. Це призводить до засмоктування води в прилад.

Лабораторна робота № 3

Адсорбційне осушення цеолітами контактним методом.

Мета роботи: Визначення ефективності осушення біоетанолу контактним методом

Теоретичні положення

При роботі по контактному способу рідина, що очищується, змішується з тонко подрібненим адсорбентом. Якщо лишити рідину разом з адсорбентом в спокої, то розчинені речовини, що безпосередньо контактують з по верхньою адсорбенту, будуть швидко вичерпуватись, в той час як дифузія розчинених речовин із решти рідини буде проходити дуже повільно. Перенос речовини за допомогою однієї дифузії відбувається лише в нерухомому середовищі. В рухомому потоці перенос здійснюється дифузією і самим середовищем в напрямку його руху. Тому важливою умовою ефективної дії адсорбенту  є інтенсивне перемішування розчину.

Перемішування відбувається в спеціальних мішалках або циркуляцією в трубчастих печах при заданій температурі і протягом певного часу, після чого рідина з адсорбентом поступає у відстійник або на фільропрес. Так як кількість речовини, що адсорбується, тим більше на одиницю маси адсорбенту, чим вище рівноважна концентрація цієї речовини в розчині, то більш вигідно з точки зору кінцевого ефекту обробку адсорбентом проводити декількома малими партіями, що добавляються в рідину послідовно. Тоді при однаковому розході адсорбенту можна отримати більш високий ефект очищення. Недоліком такого способу є необхідність багаторазової фільтрації рідини, тому на практиці можливості багаторазового очищення сильно обмежені.

Обладнання, прилади, реактиви
	Обладнання
	Прилади
	Реактиви

	· Хімічний посуд


	· Механічна мішалка

· Ареометр 

	· Зразок пального




Рекомендації щодо виконання роботи

Аадсорбція контактним методом з рідкої азеотропної суміші етанол-вода досліджується при кімнатній температурі в умовах періодичного перемішування. 

Активована наважка (прожарена в муфельній печі при температурі 4000С протягом двох годин, і охолоджена в ексикаторі півгодини) масою 9 г засипається в колбу з 70 мл азеотропної суміші етанол вода (концентрація 96%,мас). Суміш спиртової суміші з цеолітом перемішується протягом 5 хвилин і залишалється на 15 хвилин. 

Заміри проводяться кожні 15 хвилин протягом двох годин з наступним перемішуванням суміші. Потім суміш залишається на 22 години після чого здійснюється останній замір. 

Адсорбційну ємність цеолітів розраховують за різницею концентрації етанолу до і після адсорбції. Вимірювання проводять за допомогою лабораторного ареометру.

Лабораторна робота № 4
Адсорбційне осушення цеолітами перколяційним методом.

Мета роботи: Визначення ефективності осушення біоетанолу перколяційним методом

Теоретичні положення

Для здійснення перколяційного процесу адсорбент засипають в судину, як правило циліндричну з великим співвідношенням висоти до діаметру, і рідина пропускається  самопливом або під тиском через його шар.

Перколяція потребує для свого здійснення спеціально підготовленого адсорбенту - не у вигляді порошку (як в контактному способі), а у вигляді крупки з розміром зерна від 0,5 мм і більше, і, крім того, самі перколяційні установки громіздкі і складні, однак економічно цей метод роботи вигідніший, ніж контактний, тому що, по-перше, крупка допускає регенерацію і багаторазове використання, по-друге, той же ефект адсорбції досягається при перколяції з меншими витратами адсорбенту, ніж в контактному способі. Можна бачити, що один і той же ефект поглинання при перколяції одержують при витраті адсорбенту в середньому на 10-15%, а при високому ступені осущення в 1,5-2 рази менше. 

Окремі складові частини розчину в різній ступені адсорбуються адсорбентом. Рідина, що поступає в перколяційну колону, віддає свої складові, що найлегше адсорбуються, уже в перших шарах адсорбенту. В наступних шарах адсорбенту з рідини, видаляються компоненти, що адсорбуються важче, нарешті, через подальші шари рідина проходить вже практично не змінюючись. 

По мірі подачі в фільтр нових порцій рідини шари, що лежать все глибше вступають у роботу, поки, нарешті, адсорбційна здатність всієї маси адсорбенту не буде використана до кінця, після чого рідина проходить через фільтр не змінюючи вже своїх властивостей.

При такому способі адсорбції особливо чітко спостерігається закон адсорбційного витіснення: по мірі насичення перших шарів адсорбенту поверхнево-активними сполуками, рідина, що містить останні, поступає в наступні шари адсорбенту, і ці речовини, що сорбуються легше, витісняють з поверхні адсорбенту раніше адсорбовані, менш здатні до адсорбції сполуки.

Таким чином, склад рідини, що виходить з фільтру, безперервно змінюється: перші порції виходять абсолютно очищеними, а по мірі збільшення кількості рідини, що пройшла через фільтр, в ній з’являється все більше відносно активних речовин. Фільтр, його ємність і пропускна здатність повинні бути такими, щоб після змішування фільтрат мав задані властивості.
З термодинамічної точки зору в процесі адсорбції відбувається зменшення вільної енергії Гиббса (∆G). Як і всі процеси, що супроводжуються зменшенням енергії Гиббса, адсорбція є довільним процесом. Перехід речовини з газової чи рідкої фази в адсорбований стан зв'язаний із втратою щонайменше одного ступеня свободи (тривимірна об'ємна фаза → двомірна «поверхнева» фаза), що веде до зменшення ентропії системи (∆S). Але тоді энтальпія ΔН відповідно до рівняння 
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 зменшується. Отже, адсорбція є процесом екзотермічним.

 Тому на кількісний ефект процесу адсорбції впливає температура. З кінетичних і термодинамічних уявлень ясно, що підвищення температури повинне привести до зменшення адсорбції. Це зменшення відбувається насамперед із-за того, що тепловий рух молекул, інтенсивність якого зростає з підвищенням температури, буде перешкоджати орієнтації молекул в полі адсорбенту, і , крім того, підвищена кінетична енергія молекул ускладнює їх утримання на поверхні адсорбенту. Тому адсорбція повинна бути тим більша, чим нижча температура. На практиці, однак, адсорбційна рівновага при низькій температурі особливо у в’язких середовищах встановлюється надзвичайно повільно із-за уповільненої дифузії розчинених речовин до поверхні адсорбенту.

Масопередача між рухомою рідкою фазою і твердим адсорбентом складається з двох процесів:   

· перенос речовини, що розподіляється, в рідкій фазі;

· переміщення адсорбату в середині пор твердого тіла від поверхні розділу фаз.

В зв’язку з тим, що процесу адсорбції передує дифузія адсорбату в глибину пор адсорбенту, то адсорбція проходить тим повніше і відбувається тим швидше, чим тонший помел адсорбенту. При подрібненні адсорбенту не тільки збільшується зовнішня поверхня зерен адсорбенту, але й поверхня внутрішніх пор стає більш доступною для молекул розчиненої речовини.
Якщо швидкість адсорбції була б нескінченно великою, то адсорбція на наступних шарах адсорбенту могла б відбуватися тільки після повного насичення попереднього шару. Але швидкість масопередачі не безкінечна тому розподілення адсорбату відбувається плавно по висоті шару з утворенням так званого фронту адсорбції. Криві розподілення відносної концентрації адсорбату в розчині по довжині нерухомого шару адсорбенту наведені на рис 3.2, причому 
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 - час, що пройшов від початку процесу.

Час роботи шару адсорбенту до насичення лобової ділянки називається періодом формування фронту адсорбції. Зона адсорбції переміщується в часі по всьому шару адсорбенту, при цьому концентрація адсорбату в зоні адсорбції змінюється повільно, але різним чином для лобової і наступних ділянок шару.

В нерухомому шарі адсорбенту після формування першого періоду фронту адсорбції починається другий період – паралельного переносу стаціонарного фронту адсорбції; для цього періоду характерний перенос незмінного профілю з деякою постійною швидкістю в направленні потоку. Час адсорбційної – захисної дії шару закінчується, коли за шаром адсорбенту в розчині виявляється мінімальна, доступна для визначення концентрація адсорбату, відбувається так званий проскок.
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Рекомендації щодо виконання роботи

Аадсорбція перколяційним методом з рідкої азеотропної суміші етанол-вода досліджується при кімнатній температурі. 

Активовація наважки відбуваеться прожарюванням в муфельній печі при температурі 4000С протягом двох годин. 70 мл азеотропної суміші етанол вода (концентрація 96%,мас). Суміш спиртової суміші з цеолітом перемішується протягом 5 хвилин і залишалється на 15 хвилин. 

Активований (не повністю охолоджений) зважений цеоліт швидко поміщали в колонку 2, щоб запобігти адсорбції води з повітря. У воронку 3 невеликими порціями заливали 170 мл азеотропної суміші етанол-вода і краном 4 встановлювали швидкість потоку (приблизно одна крапля на дві секунди)

Після заповнення колби-приймача на 25 мл етанол зливали в окрему судину і робили замір його концентрації.

Адсорбційну ємність цеолітів розраховують за різницею концентрації етанолу до і після адсорбції. Вимірювання проводять за допомогою лабораторного ареометру.













_1199119501.unknown

_1199120816.unknown

_1552650140.unknown

_1552650141.unknown

_1552650136.unknown

_1199120314.unknown

_1199114775.unknown

