Лабораторні роботи «Газохімія»

Лабораторна робота № 1
ОДЕРЖАННЯ МЕТАНУ ЕТИЛЕНУ І АЦЕТИЛЕНУ
1. Одержання метану з ацетату натрію
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В чисту суху пробірку (1) насипають одну четверту її об'єму суміш, яка складається з однієї частими безводного оцтовокислого натрію та двох частин натронного вапна (суміш NaOH та Ca(OH)2 (2) .  

В реакцію з ацетатом натрію вводять натронне вапно тому,  що NaOH при сплавленні роз’їдає скло. Крім того, натронне вапно зручніше: воно не плавиться в умовах досліду; завдяки його пористості метан вільно виділяється з суміші.
Пробірку (1) закривають корком з газовідвідною трубкою (3), закріплюють горизонтально в штативі і нагрівають в полум'ї пальника (рис. 3.1). Не припиняючи нагрівання суміші, запалюють газ, що виділяєгься , та спостерігають забарвлення полум'я.

Рівняння проведених реакцій:

CH3COONa + NaOH ( CH4 ( + Na2CO3
CH4 + 2O2 ( CO2 + 2H2O

2. Властивості метану

Одержаний в попередньому досліді газ метан пропускають в пробірку (4)  з 2-3 мл розчину перманганату калію (5).  Чи реагує метан з окисниками?  Зробити висновок.

Метан пропускають в пробірку з бромною водою. Чи взаємодіє метан з бромною водою? Зробіть висновок. Метан не знебарвлює розчини марганцевокислого калію та бромної води.
3. Етилен та його властивості

У пробірку з газовідвідною трубкою вміщують 5 - 6 мл заздалегідь приготовленої суміші, що містить одну частину етилового спирту і три частини концентрованої сірчаної кислоти, і опускають маленький шматочок пемзи для рівномірного кипіння розчину. Пробірку закривають газовідвідною трубкою, суміш обережно нагрівають. Напишіть рівняння реакції утворення етилену. Реакційну суміш продовжують обережно нагрівати, і виділений етилен пропускають у пробірку з бромною водою. Напишіть рівняння реакції і спостереження. Етилен пропускають також через 0,5%-й розчин перманганату калію. Спостерігають за зміною забарвлення. Записують рівняння реакції і спостереження.

4. Ацетилен і його властивості

Ацетилен одержують у приладі, що складається з колби Вюрца і краплинної лійки. У колбу Вюрца вміщують карбід кальцію і закривають пробкою з краплинною лійкою, наповненою водою. Відвідну трубку колби Вюрца з'єднують з вигнутою газовідвідною трубкою, потім із краплинної лійки по краплях доливають воду.

Ацетилен, що виділяється, пропускають у пробірку з бромною водою і у пробірку з  0,5%-м розчином КMnО4. Запишіть рівняння реакцій і спостереження. 
Лабораторна робота № 2
МЕТОДИ ВІДБОРУ ПРОБ ВУГЛЕВОДНЕВИХ ГАЗІВ

Мета роботи: вивчення методів відбирання проб вуглеводневих газів.
Пробою нафтопродукту або газу називається його частина, яка взята для контролю показників якості або для зберігання на випадок виникнення спорів між постачальником і споживачем. Відбирання проб для контролю якості є важливою операцією, від проведення якої залежить достовірність результатів. Невиконання правил відбору може призвести до неправильної оцінки якості газу.

ГОСТ 18917 поширюється на природні гази газових, газоконден​сатних і газонафтових родовищ і встановлює методи відбору проб газу зі свердловини, збірних ліній, технологічних установок і газо​проводів.

ДСТУ 4056 поширюється на вуглеводневі скраплені гази, що пе​ребувають під надмірним тиском власної пари, і встановлює методи відбирання проб із стаціонарних ємностей, залізничних цистерн, ба​лонів, а також із трубопроводів під час перекачування газів у герме​тичний металевий пробовідбірник способом продування його скра​пленим газом.

Згідно з ГОСТ 18917 умови та місце відбирання проби встановлюються залежно від хімічного складу газу ы видів аналізу.

Місце відбирання проби повинно бути зручним для обслугову​вання і обладнане пробовідбірним пристроєм для вхідного штуцера пробовідбірника.

Залежно від складу газу, його стану й умов відбору особливі за​ходи безпеки під час відбирання проб необхідно застосовувати в та​ких випадках:

· у газі містяться рідини, й потік має двофазний стан;

· температура газу вище температури навколишнього середови​ща, в умовах якої відбувається відбирання проби;

· у газі є сірководень та інші корозійні домішки;
· концентрація компонента, який визначаємо, дуже мала
· у газові потоки вносять хімічні реагенти та інші добавки, які впливають на склад газу;

· температура й тиск потоку змінюються під чає відбирання проби або коли, тиск пробовідбірника не дорівнює тиску в системі   з якої відбирають пробу газу.

Пробовідбірні лінії (ПЛ) повинні бути якомога коротшими й не​великого діаметру, що скорочує час продування та обмін газу під час відбирання.

Для відбирання газу під тиском  ПЛ виготовляють зі стальних чи алюмінієвих  грубок внутрішнім діаметром 2—6 мм. На ПЛ встановлюються прилади контролю тиску (манометри пружин​ні) і температури газу

Для відбирання проб газу, який містить сірководень, ПЛ виготовляють з трубок з внутрішнім діаметром
2-4 мм з нержавіючої сталі.

Проби газу, в яких міститься крапельна рідина, відбирають через проміжну ємність і фільтр зі скляної вати для видалення рідини і аерозолів з газу до його потрапляння в пробовідбірник.

Під час відбирання газу з ліній низького тиску можна використо​вувати трубки зі скла, пластмас, кварцу, фарфору, які з'єднують у стик гумовими чи пластмасовими муфтами.

Для відбирання проб з колодязів та інших місць, де немає вели​кого тиску й відсутня можливість доступу оператора, допускається застосовувати грубки з гнучких пластмас і гумових трубок, які ма​ють низьку проникність і не реагують з газом.


Для відбирання проб природних газів під тиском застосовують сталеві пробовідбірники (контейнери) об'ємом до  І  дм3, балони об'ємом до 40 дм3 з одним або двома вентилями, виготовлені зі сталі чи іншого міцного газонепроникного металу, який не взаємодіє з газом, який відбирається, і розрахований на робочу температуру й максимальний робочий тиск газу;.

Проби газу  під  атмосферним тиском можна відбирати в газові піпетки, які мають на одному кінці трьохходовий, а на іншому — двоходовий крани, а також у пляшки.

Запірні рідини використовуються в тих випадках, коли тиску газу недостатньо для продувки й заповнення пробовідбірників, й у випадках відбирання з свердловин, а також коли газ відбирають у пляшки й для витіснення проб із ємності в аналізатори, коли немає тиску.

Як запірна рідина, використовуються розчини хлористого натрію (22 %-й розчин у дистильованій воді), суміш рівних об'ємів води та гліцерину. 

Згідно з чинними норматив​ними документами (ГОСТ 5632), для відбирання проб вуглеводневих скраплених газів застосовують пробовідбірники типу ПУ та ПГО що виготовлені із сталі 12Х18Н10Т, і які розраховані на робочий тиск 4,9 Мпа (50 кгс/см2), що зазначається на корпусі пробовідбірника.

Допускається використання для відбирання проб вуглеводневих скраплених газів пробовідбірників імпортного виробництва, які від​повідають зазначеним технічним характеристикам.

Для визначення мікродомішок і вуглеводневого складу проби вуглеводневих скраплених газів відбирають у пробовідбірники ПУ-400, ПУ-50, ПГО-400 або ПГО-50.'"Число відповідає об’єму  вуглеводневого скрапленого газу у см3.

Перед приєднанням пробовідбірника пробовідбірну лінію продувають вуглеводневим скрапленим газом, який відбирається.


Місце для відбирання проб повинно бути зручним і обладнаним пробовідбірним   обладнанням   для   приєднання   вхідного   штуцера пробовідбірника. При цьому пробовідбірник повинен бути у вертикальному положенні. Вуглеводневий скраплений газ має проходити через пробовідбірник знизу догори.

Під час відбирання проб у пробовідбірник типу ПУ знімають за​глушки з пробовідбірника. Пробовідбірник приєднують до пробовідбірного пристрою штуцером, потім відчиняють на один оберт випускну і впускну запірні втулки.

Лабораторна робота № 3

ОСНОВИ ХРОМАТОГРАФІЇ ТА ВИВЧЕННЯ ЛАБОРАТОРНОГО ХРОМАТОГРАФА
Мета роботи -, вивчити основи хроматографії, принципу робо​ти хроматографа, його конструкції; кількісно та якісно навчитися визначати груповий склад природного газу.

Загальні теоретичні відомості

Термін «хроматографія» походить від грецьких слів скготаіоз (колір, забарвлення) і §гарко (пишу, описую).

Газова хроматографія як ефективний метод аналізу складних су​мішей газів, рідин і твердих тіл набула широкого визнання лише в 50-х роках XX ст. У 1903-—-1906 рр. російський учений-ботанік М. С. Цвєт після безлічі експериментів визначив складові суміші рослинних пігментів під час пропускання петролейно-ефірного роз​чину через вертикальну скляну колонку, заповнену порошкоподіб​ним наповнювачем — вуглекислим кальцієм — (рис. 1).

У результаті виникли забарвлені зони, за кількістю яких можна зробити висновок про неоднорідність складу суміші, яка аналі​зується. Пропускаючи через колонку різні розчинники (полярні, не​полярні), можна регулювати міру розподілу зон по довжині колон​ки: змінюючи довжину колонки і тим самим сприяючи підвищенню точності подальшого якісного та кількісного визначення. Так було створено рідинну адсорбційну хроматографію.

Нерухома фаза — твердий адсорбент, або суспензія адсорбенту в рідині, або рідина, що наноситься на поверхню твердого носія.

Рухома фаза (газ або рідина) продувається вздовж шару неру​хомої фази.

Поняття газової хроматографії поєднує в собі всі методичні варіанти хроматографії, в яких рухома фаза перебуває в стані газу або пари.

До газорідинної (розподільної) хроматографії належать усі мето​дичні варіанти газової хроматографії, які передбачають використан​ня нерухомої фази шару рідини, нанесеного на поверхню твердого носія.

Газоадсорбційна хроматографія передбачає всі методичні варіа​нти газової хроматографії, які як нерухому фазу застосовують акти​вне дисперсне тверде тіло (адсорбент): деревне вугілля, силікагель, графітовану сажу, цеоліти тощо.

Принципова схема найбільш поширеного варіанта проведення газохроматографічного аналізу полягає у такому. Перед початком •аналізу хроматографічну колонку, що містить нерухому фазу, без​перервно промивають майже несорбційним (інертним) газом і в цей газ-носій біля входу в колонку вводять невелику порцію суміші компонентів, що аналізується, наприклад, у4, В і С.

Унаслідок  специфічних  відмінностей сорбції або розчинності під час пересування через шар нерухомої фази компоненти гру​пуються в зони, відділені одна від одної іне​ртним газом-носієм. Практично формування зон компонентів, що виявля​ються, спостерігається протягом всього шля​ху їх проходження. Через дифузійні процеси в рухомій та нерухомій фазах межі зон роз​миваються, тому максимальна концентрація кожного компонента виявляється зосере​дженою в центрі зони. Якщо на виході з ко​лонки реєструвати зміну в часі якої-небудь фізичної властивості газового потоку, то ви​хідну хроматографічну криву (хроматограму) можна записати у вигляді більш-менш гострих піків, що підносяться над нульовою (базовою) лінією, рівень якої по закінченні аналізу, як правило, відповідає початковому її положенню

Лабораторна робота № 4
ВИЗНАЧЕННЯ ГУСТИНИ ПРИРОДНОГО ГАЗУ
Найпоширенішими лабораторними методами визначення густини газу є методи зважування й витікання. Крім того, густину газу мож​на визначати за допомогою газових вагів Люкса, Арндта, Едварда або Штока. А для безперервного визначення густини газу на підпри​ємствах можна застосовувати автоматичні самописні прилади.
Методом зважування густина газу визначається за допомогою га​зових пікнометрів (рис. 21), місткість яких коливається у межах 100—300 мл. Для взяття проби газу в газовий пікнометр, із нього за​здалегідь видаляють повітря, а потім зважують на аналітичних ва​гах. У газову бюретку засмоктують газ, що випробовується, фіксу​ють його об'єм, тиск, температуру і переводять газ у пікнометр, після цього знову зважують. Остаточно густину газу підраховують за формулою
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де m — маса газу в об'ємі V, г; k — коефіцієнт приведення газу до нормальних умов; V— об'єм газу, мл.
Визначення густини газу методом витікання проводять таким чином: дистильова​ною водою доверху заповнюють циліндр; з'єднують поворотом кра​на З трубку / з атмосферою та заповнюють її водою, що надходить із циліндра; до бічного відгалуження крана З приєднують ємність із газом, що досліджується; поворотом крана з'єднують ємність з труб​кою / і набирають газ у такій кількості, щоб рівень води в трубці 1 опустився за нижню мітку. Поворотом крана 3 з'єднують трубку 1 з отвором у платиновій пластинці й випускають весь газ через цей отвір. Цю операцію повторюють кілька разів, щоб видалити з при​ладу повітря або газ, що залишився від попереднього досліду. Після цього набирають газ, беруть секундомір, і поворотом крана З з'єднують трубку 1 з отвором у платиновій пластинці. У момент проходження рівня води через мітку на нижній звуженій частині трубки 1 вмикають секундомір; у момент проходження рівня води через мітку на верхній звуженій частині трубки 1 — секундомір ви​микають. Дослід повторюють кілька разів. Відносну густину газу визначають за формулою:
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Густину газу визначають за таким рівнянням:
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де ρп — густина повітря.

Порядок виконання роботи:
Визначення густини газу пікнометричним методом встановлює та регламентує ГОСТ 17-310 «Газм. Пикнометрический метод определения плотности». Сутність методу полягає в послідовному зва​жуванні скляного пікнометра з осушеним повітрям і осушеним га​зом за однакових температури та тиску.

Для визначення густини газу відбирають пробу з газопроводу, апарата або іншої ємкості безпосередньо в пікнометр способом су​хого продування. В умовах розташування газопроводу більше ніж на один кілометр від лабораторного приміщення допускається від​бирати проби газу в спеціальні пробовідбірники з двома вентилями (контейнери) згідно з вимогами ГОСТ 18917.
      Рис. 3.1. Прилад для 


     одержання метану
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