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Лабораторная работа №1. Осветление водных суспензий

Цель работы

Изучение процессов сгущения сильно разбавленных водных суспензий, нахождение минимальной практической скорости осаждения частиц заданной крупности, сравнение (wос) скорости осаждения, определение практических удельных производительностей отстойника, определение концентрации сгущенной суспензии, определение концентрации твердого осадка в очищенном сливе.

Оборудование, приборы, принадлежности, материалы

Установка, секундомер, стеклянные стаканчики на 100мл, пикнометры на 25мл, цилиндры, пипетки, исследуемая суспензия.

Общие положения

     Коагуляционное осветление, применяемое для очистки сточных вод, содержащих большое количество твердого материала, а также для сгущения суспензии, например перед процессом фильтрования, осуществляют в одноярусных сгустителях (отстойниках), представляющих собой цилиндрические резервуары, в которых отделение твердых частиц от  жидкости происходит под действием силы тяжести.


Цилиндрические резервуары имеют плоское или слегка коническое дно. Около дна отстойника размещаются гребки (рис.1), которые при вращении вала 2 медленно передвигают осадок от стенки к центру, где расположено отверстие для выгрузки 3.


При непрерывном процессе осаждения в цилиндрической части отстойника устанавливается определенное распределение концентрации суспензии по высоте. В верхней части сосредотачивается чистая /осветленная/ жидкость (сечение 1-1, рис.1), в нижней – наиболее концентрированная сгущенная суспензия /сечение 3-3/. Между сечениями 1-1 и 3-3 концентрация суспензии изменяется от нуля (х=0) до концентрации сгущенной суспензии хк.
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Рис. 1. Схема сгустителя – отстойника

Исходная суспензия поступает в центральную трубу 4, которая имеет днище с отверстиями для равномерного распределения суспензии и устранения взмучивания суспензии в отстойнике.


Исходная суспензия растекается по всему поперечному сечению цилиндрической части отстойника, например на уровне 2-2, в котором концентрация отстаивающейся суспензии такая же, как и исходной суспензии.


Через уровень 2-2 вниз перемещаются твердые частицы, а вверх - чистая жидкость.


Чистая (осветленная) жидкость стекает по всей окружности сгустителя в кольцевой желоб 5.


Поверхность осаждения промышленного аппарата Foc определяют по формуле:
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Fос = 0,785 D2 – поверхность осаждения, м2;

D  – диаметр цилиндрической части отстойника, м;

GH – начальное количество суспензии (исходной), поступающей в отстойник, кг/сек;



 – массовая доля твердой фазы в исходной /начальной/ суспензии, кг    твердого /кг суспензии;



 – массовая доля твердой фазы в конечной (сгущенной) суспензии, кг твердого / кг суспензии;

(ж – плотность чистой (осветленной) жидкости, кг/м3;

(ос пр – приведенная скорость осаждения, вычисленная на основании опытных данных работы промышленного аппарата такого же диаметра с той же суспензией;

(ос лаб – скорость осаждения наименьших твердых частиц, полученная в лабораторных условиях путем расчета, м/сек;

А – коэффициент, учитывающий неравномерность распределения исходной суспензии по всей площади осаждения, и следовательно, неравномерность отстаивания, а также вихреобразование и другие факторы, проявляющиеся при отстаивании в производственных условиях.


Все перечисленные явления отсутствуют при лабораторном определении скорости осаждения и не поддаются учету при определении скорости осаждения расчетным путем, чем и объясняется введение указанного поправочного коэффициента, если известно лишь wос лаб (2).


Коэффициент А – переменная величина, увеличивающаяся с увеличением диаметра отстойника. Для приближения расчетов в промышленности принимают при расчете отстойников (небольших диаметров) А=1,33.


Наиболее надежно скорость осаждения можно определить лишь на основании  опытных данных, так как частицы в суспензиях могут агрегировать. Расчет дает лишь приближенные значения.


Существует два метода приближенного расчета скорости осаждения: 

1. Для сильно разбавленных исходных суспензий определяющим является процесс свободного осаждения одиночных мелких частиц в неограниченном пространстве. Поэтому в этих условиях (ос принимают равной скорости свободного осаждения (св, 


Для шарообразных твердых частиц скорость свободного осаждения частиц (св  определяется по следующим формулам:


При Аr( 36

Re= 0,056∙Ar                                           (3)
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При Аr  от 36 до 83000:

Re= 0, 152∙Аr 0,175                                         (5)

При Аr > 83000:                             

Re= 1,74 Ar0,5                                         (6)

В этих формулах:


[image: image4.wmf]Ж

Ж

Ж

ТВ

g

d

Аr

2

3

)

(

m

r

r

r

×

-

=

                           (7)


[image: image5.wmf]Ж

Ж

СВ

d

m

r

w

=

Re

                                      (8)

где (св – скорость свободного осаждения шарообразных твердых частиц, м/сек;

d – диаметр шарообразных частиц, м;

g = 9,81 м/сек2 – ускорение свободного падения;

(тв – плотность твердых частиц, кг/м3;

(ж – плотность чистой (осветленной) жидкости, кг/м3;

(ж - динамический коэффициент вязкости жидкости, Па∙с;


Аr, Re – критерии Архимеда и Рейнольдса соответственно.


Скорость осаждения нешарообразных частиц меньше, чем шарообразных. Для приближенного расчета скорости осаждения нешарообразных частиц можно принять равной 0,75(св, где скорость (св - скорость осаждения шарообразных частиц.


Расчет отстойника производят для осаждения самых мелких частиц, находящихся в исходной суспензии. Для самых мелких частиц суспензии характерных для многих химических производств, величина критерия Архимеда обычно меньше 36 и поэтому используется лишь формула (4).


2. Для концентрированных исходных суспензий определяющим может оказаться процесс стесненного осаждения. В этом случае жидкость движется по извилистым каналам между твердыми частицами и сопротивление их движению складывается из сопротивления Среды сопротивления, вызываемого трением и ударами частиц друг от друга. Поэтому скорость стесненного движения всегда меньше скорости свободного движения тех же частиц.


Исходя из того, что при осаждении самых мелких частиц обычно Аr<36, скорость стесненного осаждения (ст  приближенно определяется для шарообразных твердых частиц по следующим формулам:

при E > 0,7

(ст = (свЕ210-1,82(1-Е)                              (9)

при Е ( 0,7
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(св –  скорость свободного осаждения наименьших шарообразных частиц, определяемая по формуле (3) или (4);

Е - объемная доля жидкости в суспензии.

Величину Е определяют из выражения
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где, 

- массовая доля твердой фазы в суспензии; (тв - плотность твердых частиц, кг/м3; (сус - плотность суспензии, кг/м3.

Плотность суспензии можно рассчитать по формуле:
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где, (ж - плотность чистой жидкости, кг/м3.

Описание установки. /рис.2/
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Рис. 2. Описание установки


В аппарате 1 с пропеллерной мешалкой приготавливают исходную суспензию, которую центробежным насосом перекачивают в аппарат 3, где суспензия поддерживается на постоянном уровне и из него самотеком поступает в отстойник 4. Из отстойника 4 сгущенная суспензия самотеком направляется обратно в аппарат 1 (в производственных условиях сгущенная суспензия поступает на фильтрование). Подачу суспензии в отстойник и количество чистого слива, уходящего из отстойника, регулируют с помощью зажимов (3–1, 2, 3).


Регулировку количества сгущенной суспензии, выходящей из сгустителя 4, производят зажимом 3–2 по показаниям градуированной воронки В-2.


Производительность насоса 2 должна быть больше часовой производительности по исходной суспензии для обеспечения постоянного уровня в аппарате 3.

Порядок проведения работы


Исходный материал, например, глину, отсеивают и определенные фракции отсева (для которых известен минимальный размер частиц) загружают в аппарат с мешалкой 1 вместе с водой в определенной пропорции (например, в пропорции, обеспечивающей концентрацию 

н=0,05 кг глины /кг суспензии) и постепенно заполняют все аппараты.


При ежедневной работе в лаборатории сгуститель остается заполненным и концентрация твердой фазы в суспензии известна.


Для пуска установки включаются мешалки всех аппаратов, пускают насос 2 и открывают полностью зажим 3–3.


Затем постепенно открывают зажим 3–1 и следят за подъемом уровня чистой жидкости в отстойнике до контрольной метки, после чего открывают зажим 3–3 в заданной пропорции производительности по сливу и осадку в отстойнике.


Регулировку зажимов 3–1, 3–2, 3–3 продолжают до получения установившегося режима работы отстойника, при котором линия раздела чистой жидкости и суспензии будет все время соответствовать контрольной линии на отстойнике и производительность по сливу и осадку в отстойнике не будет соответствовать заданной.

Обработка результатов измерения


В задании указывается наименьший размер твердых частиц в суспензии и какое должно быть достигнуто соотношение объема сгущенной суспензии (по воронке В–2) и слива из отстойника (по воронке В–2).


После ознакомления с установкой, составления схемы и таблицы для записи показаний с разрешения преподавателя пускают установку и добиваются установившегося режима.


При установившемся режиме работают в течение 15–30 мин. и производят запись показаний приборов.


1. Записывают объемные производительности по исходной смеси (воронка В–1), по осадку (воронка В–2) и по сливу (воронка В–3).

Vc исх., Vc сг., Vc осн.


2. Регистрируют температуру осветленной воды (по термометру 5).


3. Определяют плотность исходной сгущенной суспензии и осветленного слива. Для этого подставляют к воронке (В–1, В-2, В–3) тарированные сосуды с рабочей емкостью 20 мл наполняют их, взвешивают, находят чистый вес (массу) Gт; Gтсл; Gт исх; кг/1дм3 суспензии и слива вычисляют (сг, (сл., (исх.

[image: image9.wmf]001

,

0

Т

СГ

G

=

r

, кг/м3;  
[image: image10.wmf]001

,

0

 

СЛ

Т

СЛ

G

=

r

, кг/м3;  
[image: image11.wmf]001

,

0

 

ИСХ

Т

ИСХ

G

=

r

, кг/м3

4. По формуле (12) определяют 

к – концентрацию сгущенной суспензии и 

сл – концентрацию твердого в очищенном сливе, 

н – начальную концентрацию исходной суспензии, кг/кг.


5. Рассчитывают практическую скорость осаждения (м/сек) по формуле
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где Vосв - секундный объем слива из отстойника, м3/сек,


Fос - площадь поперечного сечения отстойника, м2.


Теоретическую скорость осаждения частиц заданной крупности находят из зависимости (4).


6. Определяют соотношение ( - соотношение действительной скорости осаждения (ос к теоретической (св.


[image: image13.wmf]СВ

ОС

w

w

g

=

                               (13)


7. Определяют удельные производительности отстойника по исходной суспензии, сливу и осадку пользуясь формулой
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где, 
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 – удельная производительность отстойника, м3/м2 площади осаждения; D – диаметр цилиндрической части отстойника, м.

Результаты эксперимента и опытных данных сводят в таблицу.
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Техника безопасности

1. Работы в лаборатории должны проводиться только при наличии исправного оборудования.

2. Запрещается переносить включенные приборы и ремонтировать оборудование, находящееся под током.

3. При отключении силовой нагрузки все электрооборудование должно быть немедленно отключено.

4. Не оставлять без присмотра установку.

5. По всем вопросам, возникшим в ходе работы, обращаться только к преподавателю.

6. Содержать рабочее место в чистоте, не загромождать его посторонними предметами.

Контрольные вопросы

1. Принцип действия отстойников-осветлителей.

2. Основные зоны в отстойнике.

3. Какие исходные данные являются определяющими при расчёте и выборе отстойников?

4. Назовите три области осаждения грубодисперсных примесей. Какими критериями их можно характеризовать?

5. Факторы, влияющие на скорость стеснённого и свободного осаждения частиц.

6. Назначение коагулянтов и флокулянтов.

7. Как расчитать скорость стеснённого осаждения частиц.

8. Как расчитать степень очистки воды.

Библиографический список

1. Родионов А. И., Клушин В. Н., Торочешников Н. С. Техника защиты окружающей среды. – М.: Химия, 1989. – 512 с.

2. Руководство к практическим занятиям в лаборатории по процессам и аппаратам химической технологии. / под ред. П. Г. Романова. – Л.: Химия, 1969. – 248 с.

Лабораторная работа №2. Изучение характеристик активных углей

Цель работы

Определение сорбционных характеристик активного угля (гранулированного и порошкообразного)

Сорбция окисленными активными углями определяется в основном дисперсионными силами взаимодействия поглощаемых молекул с углеродной поверхностью и в ряде случаев в определённой степени ионообменными свойствами последней, находящейся в водном растворе. Активные угли представляют собой единственный гидрофобный тип промышленных адсорбентов. Процесс насыщения углей является чрезвычайно медленным: этим влажность среды практически не влияет на эффективность извлекаемой примеси из газовой или жидкой фаз. Это обстоятельство и определяет широкое использование активных углей для рекуперации паров, очистки влажных газов и сточных вод.

Оборудование, приборы, принадлежности, материалы

Весы аналитические, эксикатор, стеклянные бюксы, фарфоровая ступка с пестиком, гексан, активный уголь, колбы для титрования на 250 мл, бюретки для титрования, капельница, индикаторы, фенолфталеин, метилоранж, 0,1н раствор HCl и 0,1н раствор NaOH.

Общие положения

Промышленные отходы, содержащие различные виды органических веществ (например, опилки, стружки, обрезки в деревообрабатывающей промышленности, косточки и скорлупа плодов, остатки стеблей, кора и стержни початков в сельском хозяйстве, кости животных в пищевой промышленности и т. д.) могут послужить наряду с другими естественными и искусственными органическими материалами прекрасным сырьём для получения пористых углеродных адсорбентов – активных углей, широко используемых в промышленности с целью очистки жидких, газообразных сред, рекуперации содержащихся в них ценных компонентов и производства катализаторов.

Активные угли выпускаются промышленностью в двух видах – порошкообразном и гранулированном. Производство активных углей обычно включает ряд операций, основными из которых являются термическая обработка сырья без доступа воздуха (карбонизация, сухая перегонка, пиролиз, термолиз, пирогенетическое разложение) с получением угля-сырца и активации последнего при повышенных температурах с использованием различных агентов активации, приводящая к образованию товарного продукта. Промышленностью освоен выпуск активных углей следующих марок: БАУ, АР-А, АР-Б, АР-В, АР-З, АГ-З, КАД-иодный и др. Эти угли значительно различаются по сорбционным способностям.

Порядок выполнения работы

Задание 1. Определение общей обменной ёмкости

В соответствии с современными представлениями ионообменные свойства окисленных углей обусловлены присутствием на их поверхности различных протогенных функциональных групп (карбоксильных, фенольных, карбонильных, хинонных, пероксидных и др.), а также относительно двойного электрического слоя у отрицательно заряженной поверхности окисленных углей. Общее количество указанных групп, их соотношение и степень кислотной ионизации зависят от конкретных условий, то есть от характеристики исходного углеродного сырья, способа и степени его окисления, а также его активной поверхности.

Проведённые специальные исследования позволяют утверждать, что функциональные группы являются поверхностными, нефазовыми соединениями, тождественными по химическому составу таким же группам, являющимся частью индивидуальных химических соединений, что позволяет осуществлять идентификацию и количественное определение для этих целей методами, наиболее доступным из которых является химический.

Этот последний основан на нейтрализации поверхностных групп щёлочами и кислотами. В соответствии с ним общая обменная ёмкость сорбента (в мг-экв на г сорбента) определяется в статических условиях путём приведения в равновесие 100 см3 0,1н водных растворов NaOH и HCl с 1 г сорбента с последующим титрованием не вступающих во взаимодействие реагентов. Для ускорения достижения равновесия рекомендуется периодическое взбалтывание испытуемой пробы при достаточном времени контакта. Последнее устанавливают по совпадению результатов титрирования последовательно отбираемых проб раствора или проведением ряда параллельных испытаний.

Вычисление статической обменной ёмкости (СОЕ) производят по формулам:

– для анионообменной ёмкости
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– для катионообменной ёмкости
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где 

NHCl, NNaOH – представляют нормальности;

VHCl, VNaOH – объёмы реактивов, израсходованных на определение обменной ёмкости и титрирование растворов.

Задание 2. Определение суммарного объёма микро- и мезопор.

Адсорбционная способность углей может быть оценена по показателю гексаноёмкости, который приблизительно соответствует суммарному объёму микро- и мезопор, выраженному в см3/г.

Для осуществления определения этой характеристики навеску угля 1 г, взвешенную с точностью до 0,01 г, помещают в предварительно взвешенный бюкс, высушивают при 120°С до постоянной массы, охлаждают до температуры 18–20°С, помещают в эксикатор с гексаном и выдерживают там при этой температуре до постоянной массы. Определение показателя гексаноёмкости осуществляется по формуле:
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где

q0 – масса пустого бюкса, г;

q1 – масса бюкса с навеской угля после сушки, г;

q2 – масса бюкса с навеской угля после поглощения гексана, г;
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 – плотность гексана при 20°С, г/см3.

Обработка результатов измерений

Результаты приведённых экспериментов и расчётов соответствующих характеристик, выполняемых по формулам 1–3, представляют в виде следующих таблиц:

Таблица 1. Результаты определения общей обменной ёмкости активного угля

Активный уголь
Статическая катионообменная ёмкость, мг-экв/г
Статическая анионообменная ёмкость, мг-экв/г
Примечание*

Гранулированный




Порошкообразный




* В графе отмечают характер возможного окрашивания раствора

Таблица 2. Результаты приближённого определения суммарного объёма микро- и мезопор угля-сырца и активного угля по адсорбции гексана.

Образец
Масса пустого бюкса q0, г
Масса бюкса с образцом после сушки q1, г
Масса бюкса с образцом после поглощения гексана q2, г
Емкость образца по парам гексана V, см3/г

1
2
3
4
5







Техника безопасности

1. Работы в лаборатории должны производиться только при наличии исправного оборудования.

2. При отключении силовой нагрузки всё электрооборудование должно быть немедленно отключено.

3. Все работы с ЛВЖ и ГЖ должны производиться в вытяжном шкафу при работающей вентиляции, при выключенных газовых горелках и электронагревательных приборах.

4. При случайных проливах ЛВЖ необходимо немедленно выключить все источники открытого огня. Место пролитой жидкости следует засыпать песком, загрязнённый песок собрать деревянной лопатой или совком и прожечь.

5. По всем вопросам, возникшим в ходе работы, обращаться только к преподавателю.

6. Содержать рабочее место в чистоте, не загромождать его посторонними предметами.

Контрольные вопросы

1. Преимущества и недостатки использования активных углей в качестве сорбентов. 

2. Сырьё для получения активных углей.

3. Каким способом можно увеличить сорбционную поверхность активных углей?

4. Как определить статическую обменную ёмкость углей (анионообменную, катионообменную)?

5. Что характеризует суммарный объём микро- и мезопор активных углей.

Библиографический список

1. Лабораторные работы по технологии рекуперации вторичных материалов промышленности. Ч. 1 / Под ред. А. И. Родионова, Х.Х. Зелимханова. – М.: МХТИ, 1980. – 48 с.

2. Колышкин Л. А., Михайлова К. К. Активные угли. Свойства и методы испытаний. Справочник. – Л.: Химия, 1972. – 57 с.

Лабораторная работа №3. Реагентная очистка сточных вод, содержащих шестивалентный хром 

Цель работы

Определение оптимального значения величины pH реакционной среды и количества сульфата натрия, необходимого для полного восстановления шестивалентного хрома.

Оборудование, приборы, принадлежности, материалы

Лабораторная установка состоит из реакционного сосуда с мешалкой и трёх бюреток на 50 мл для растворов Na2SO3, K2Cr2O7 и H2SO4. Величина pH реакционной среды измеряется на pH-метре. Концентрация ионов Cr6+ определяется на фотоэлектроколориметре.

Общие положения

Хромсодержащие сточные воды предприятий различных отраслей промышленности содержат, как правило, от 10 до 500 мг/л шестивалентного хрома. Предельно допустимая концентрация его соединений в воде водоёмов составляет [2] в пересчете на Cr (VI) 0,05 мг/л. Сточные воды, поступающие на биологические очистные сооружения, должны иметь концентрацию по Cr (VI) не выше 0,1 мг/л. Всё это вызывает необходимость локальной очистки сточных вод от шестивалентного хрома.

Наибольшее распространение в практике очистки промышленных сточных вод от шестивалентного хрома нашёл реагентный метод. Реагентная (химическая) очистка заключается в том, что сначала Cr6+ восстанавливают до Cr3+, который затем осаждают в виде Cr(OH)3. Возможно также осаждение Cr6+ в виде солей бария, свинца и др.

В качестве восстановителей используют сернистый газ, бисульфит натрия, сульфит натрия, железный купорос. Реакции восстановления проводят в кислой среде (pH=2–4). Осаждение трёхвалентного хрома проводят известковым молоком, щелочью, углекислым натрием (pH=8–9). Восстановление Cr6+ можно проводить посредством других неорганических и органических веществ, как например, стальные стружки, опилки, сахар, патока, бумага и др. Во всех случаях при осаждении трёхвалентного хрома выпадает большое количество осадка. Наименьший объём шлама получают при применении солей бария, наибольший – при восстановлении хрома солями железа и осаждении известковым молоком.

Среди различных восстановителей шестивалентного хрома наибольшее распространение в практике очистки получили газообразный и жидкий сернистый ангидрид, а также сульфит и бисульфит натрия.

А. Сульфитная очистка хроматных сточных вод

Восстановление протекает согласно уравнению:

K2Cr2O7+3Na2SO3+4H2SO4=Cr2(SO4)3+K2SO4+3Na2SO4+4H2O     (1)

Процесс восстановления определяется концентрациями Cr6+ и Na2SO3 их соотношением и pH реакционной среды.

Для осаждения трёхвалентного хрома применяют щелочные реагенты Ca(OH)2, NaOH и др. (оптимальное значение pH для осаждения 8–9).

Cr3++3OH-=Cr(OH)3↓

Порядок выполнения работы

Готовятся хроматный раствор с концентрацией по Cr6+ 2,5 г/л, раствор Na2SO3 концентрацией 45,4 г/л, раствор H2SO4 разбавлением 1:3 и рабочий раствор H2SO4 (50 мл раствора разбавлением 1:3 на 1 л).

Из рабочего раствора H2SO4 и раствора K2Cr2O7 готовят хроматные растворы следующим образом (см. таблицу 1).

Таблица 1

Хроматный раствор

№
раствор А
V(K2Cr2O7),

мл
pH
С(Cr6+),

мг/л


V(H2O),

мл
рабочий

V(H2SO4), мл
pH

раствора




1
0
300
1,05
10
1,05
100

2
300
15
2,06
10
2,06
100

3
300
1
3,06
10
3,05
100

4
300
3 капли
4,08
10
4,08
100

5
300
1 капля
6,08
10
5,08
100

К 300 мл дистиллированной воды добавляют из бюретки определённый объём рабочего раствора H2SO4 и получают растворы А с величиной pH от 1 до 6.

В мерную колбу на 250 мл из бюретки заливают 10 мл раствора K2Cr2O7 и доводят до метки растворами A. Таким образом, получают хроматные растворы с концентрацией по Cr6+, равной 100 мг/л и значением pH от 1 до 5. Для получения хроматных растворов другой концентрации берут соответствующий объём раствора K2Cr2O7.

Удельные затраты Na2SO3 на восстановление Cr6+ согласно уравнению (1) составляют 
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На 250 мл каждого хроматного раствора с C(Cr6+)=100 мг/л и pH растворов от 1 до 5 берут 4 мл раствора Na2SO3, т. е. 150% от стехиометрии, и перемешивают реакционную смесь в течение 5 мин.

Строится график зависимости степени восстановления шестивалентного хрома
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от значения pH реакционной смеси. По данным этой серии опытов выбирается значение pH, при котором достигается 100% восстановление Cr6+. При этом значении pH проводится восстановление Cr6+ раствором Na2SO3, взятом в количестве 100, 175, 200, 215 и 325% от стехиометрии. Растворы перемешивают в течение 5 мин. По результатам опытов строится график зависимости степени восстановления Cr6+ от количества вводимого Na2SO3.

Таким образом, определяется оптимальное значение величины pH реакционной смеси и минимальное количество сульфита натрия, необходимое для полного восстановления шестивалентного хрома.

Измеряют pH раствора до прибавления и после перемешивания реакционной смеси на pH-метре. Концентрацию  Cr6+ определяют на фотоэлектроколориметре до и после восстановления (см. приложение). Опытные и расчетные данные сводят в таблицы 2 и 3.

Таблица 2

№
pH хроматного раствора
начальная

C(Cr6+), мг/л
конечная

С(Cr6+), мг/л
α(Cr6+), %


начальный
конечный




1
1





2
2





3
3





4
4





5
5





Таблица 3

№
Количество Na2SO3 от стехио-метрии
pH хроматного раствора
начальная

C(Cr6+), мг/л
конечная

С(Cr6+), мг/л
α(Cr6+), %



начальн.
конечный




1
100






2
175






3
200






4
215






5
225






Строятся графики зависимостей степени восстановления шестивалентного хрома от pH реакционной смеси и количества Na2SO3 (в процентах от стехиометрии). 

Техника безопасности

1. Все без исключения реактивы нельзя пробовать на вкус.

2. Для приготовления растворов серной, азотной и других кислот их необходимо переливать в воду тонкой струёй при непрерывном перемешивании. Приливать воду в кислоту запрещено.

3. Набирать в пипетки ртом кислоты, щёлочи, аммиак и другие сильнодействующие вещества запрещено. Для этого следует применять резиновую грушу.

4. Различные кислоты или щёлочи необходимо немедленно засыпать песком, нейтрализовать и лишь после того проводить уборку.

5. Работы в лаборатории должны проводиться только при наличии исправного оборудования.

6. При отключении силовой нагрузки всё электрооборудование должно быть немедленно отключено.

7. По всем вопросам, возникшим в ходе работы, обращаться только к преподавателю.

8. Содержать рабочее место в чистоте, не загромождать его посторонними предметами.

Контрольные вопросы

1. Почему перед реагентной очисткой Cr6+ переводят в Cr3+. Какие восстановители используют при этом?

2. Напишите реакции восстановления Cr6+ в Cr3+.

3. Оптимальные расходы реагентов, необходимых для полного восстановления Cr6+.

4. Основные реакции реагентной нейтрализации хромсодержащих сточных вод.

5. Определение степени очистки воды.
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Приложение к лабораторной работе №3. Хром. Определение с дифенилкарбазидом

Принцип метода

Метод основан на взаимодействии хроматов и бихроматов в кислой среде с дифенилкарбазидом с образованием окрашенного в красно-фиолетовый цвет соединения, в котором хром содержится в восстановленной форме в виде хрома (III).

Предел обнаружения 0,02 мг/л. Диапазон измеряемых количеств хрома в пробе 1–50 мкг.

Реактивы

1. Бидистиллированная вода. Используют для приготовления всех реактивов.

2. Серная кислота, разбавленный 1:1 и 1 н растворы.

3. Фосфорная кислота пл. 1,68–1,70 г/см3.

4. Дифенилкарбазид, 0,5% раствор в ацетоне. Применяют свежеприготовленным – 100 мл.

5. Персульфат аммония, 0,1% раствор. Применяют свежеприготовленным.

6. Гидроксид натрия, 25 и 10% растворы – 500 мл.

7. Бихромат калия, стандартный раствор. Растворяют 2,8285 г K2Cr2O7, высушенного при 105°С в бидистиллированной воде и доводят объём при 20°С до 1 л. В одном мл содержится 1 мг хрома (VI).

Б. Рабочий раствор 1 готовят разбавлением 25 мл основного бидистиллированной водой до 500 мл. В одном мл содержится 0,050 мг хрома (VI).

Рабочий раствор 2. Разбавляют 20 мл рабочего раствора 1 бидистиллированной водой до 500 мл, 1 мл содержит 2 мкг хрома (VI). Применяют свежеприготовленным.

Ход определения

Определение хрома (VI). В мерную колбу вместимостью 100 мл помещают такой объём прозрачной пробы, чтобы в ней содержалось от 0,005 до 0,1 мг хрома, доводят pH до 8 раствором 0,1н кислоты или щелочи, контролируя по универсальной индикаторной бумаге. Приливают 0,1 мл серной (1:1) и 0,3 мл фосфорной кислоты, доводят объём бидистиллированной водой до 100 мл и перемешивают. Добавляют 2 мл 0,5% дифенилкарбазида и снова перемешивают. Через 5–10 минут фотометрируют с зелёным светофильтром (540 нм) в кюветах с толщиной оптического слоя 5 см по отношению к бидистиллированной воде, проведённой через весь анализ.

Содержание шестивалентного хрома (мкг) находят по соответствующему калибровочному графику или визуально по интенсивности окраски пробы и шкалы стандартных растворов.

Калибровочный график. В ряд мерных колб вместимостью 100 мл отмеривают 0 – 1 – 5 – 10 – 15 – 20 – 25 мл рабочего стандартного раствора, что соответствует содержанию хрома 0 – 2 – 10 – 20 – 30 – 40 – 50 мкг. Проводят определение по соответствующему варианту. Строят калибровочный график в координатах оптическая плотность – концентрация хрома (мкг).

Концентрация хрома (VI) и общее содержание хрома (мг/л) вычисляют по формуле:
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где А – содержание хрома, найденное по калибровочному графику или шкале стандартных растворов, мкг; V – объём пробы, взятой для анализа, мл.

Лабораторная работа №4. Изучение процессов очистки сточных вод электролизом

Цель работы

Изучение влияния условий электролиза и состава модельных растворов на процесс очистки сточных вод (СВ). 

Оборудование, приборы, принадлежности, материалы

Установка, весы технические, сушильный шкаф, магнитная мешалка, электроды, термометр, стеклянный термостойкий стакан на 500 мл, воронка, стеклянный цилиндр на 500 мл, пробирки – 6 шт, пипетки на 2 мл, стеклянная палочка, линейка, фильтровальная бумага, реактивы, вода дистиллированная.

Общие положения

Очистка сточных вод электролизом основана на пропускании через них постоянного тока с помощью погруженных электродов.

Реакции, происходящие при электролизе сточных вод, подразделяются на катодные (восстановительные) и анодные (окислительные). На катоде при электролизе СВ происходит выделение водорода по реакции:

2H++2e-=H2 – в кислой среде

2H2O+2e-=H2+2OH- – в нейтральной среде и щелочной.

При наличии в СВ ионов металлов, например Cu2+, Zn2+Cd2+, Hg2+ и др., происходит их восстановление до нейтральных атомов. Катодную реакцию восстановления катионов металлов можно представить в виде:

Mez++ze-=Me0.

При электролизе на катоде протекают и другие реакции восстановления присутствующих органических веществ или ионов.

На аноде из материала, не подвергающегося электрохимическому растворению, происходит выделение кислорода по реакции:

2H2O-4e-=O2+4H+ – в кислой среде;

4OH--4e-=O2+2H2O – в нейтральной среде и щелочной.

При наличии в СВ хлорид-ионов может происходить выделение хлора:

2Cl--2e-=Cl2, а также другие реакции окисления органических веществ, находящихся в СВ.

В настоящей работе предлагается рассмотреть процессы электролиза сточных вод, содержащих ионы тяжёлых металлов. Электролиз таких сточных вод приводит к выделению Me на катоде. 

Кинетика процессов выделения металлов может быть представлена следующей схемой:

1. Доставка разряжающихся ионов к поверхности электрода;

2. Стадия потери ионом гидратной оболочки;

3. Разряд ионов металлов и образование атомов;

4. Включение атомов металлов в кристаллическую решётку.

Из выше перечисленных стадий при извлечении Me из растворов с низкими концентрациями по ионам металлов первая стадия выступает как лимитирующая.

При электролизе в качестве катодных материалов используют нержавеющую сталь, никель, магнезит, графит; анодных – графит, свинец, диоксид свинца и оксид рутения на титановой основе. 

Порядок выполнения работы

Электролиз модельных растворов СВ, содержащих ионы Me проводят в стеклянном электролизёре без диафрагмы. В крышке стеклянной ячейки крепятся катод и анод.

Для проведения электролиза собирается электрическая схема, приведённая на рис. 1. Перед началом работы электролизёр наполняется 350 мл СВ, которую подвергают очистке. Величину силы тока, указанную в задании, поддерживают в течение всего опыта. Продолжительность, частота замеров и анализ СВ также определяются заданием.
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Рис. 1. Электрическая схема

Задание 1. Исследование влияния анодной плотности тока и времени электролиза на эффективность очистки модельного раствора СВ.

Проводят электролиз раствора, содержащего 1 г металла (например, Cu2+) и 0,5 г H2SO4. Анодная плотность тока 0,75; 1,0; 1,5 А/дм2. Продолжительность соответственно – 15, 30, 40 мин. В течение каждого опыта катод высушивается и взвешивается. Экспериментальные данные сводятся в табл. 1. 

Таблица 1

Модельные     р-ры СВ
Про-должи-тель-ность эл/хим обра-ботки, мин
Содержание Me в р-ре, г/л
Привес катода, 

г
Сила тока, 

А
Сте-пень очист-ки рас-твора

α, %
Плот-ность тока,

А/дм2

Наи-мено-вание компонентов
Концентрация, г/л

до обра-ботки
после обра-ботки















Строятся графики зависимости изменения концентрации металла от времени электролиза и от плотности тока. Проводится расчёт степени очистки СВ (α). Конечную концентрацию Ме в СВ определяют с помощью фотоколориметра или визуального колориметрирования, или с учётом привеса катода.

Задание 2. Исследование влияния концентрации NaCl в модельном растворе на эффективность очистки от металла модельного раствора СВ.

Электролиз проводят в растворах с содержанием металла 1 г/л и различными концентрациями NaCl: 1–5, 2–10, 3–15 г/л. Анодная плотность тока – 1,5 А/дм2. Продолжительность электролиза каждого раствора 15 мин. Строится график зависимости изменения концентрации металла от концентрации в растворе. Результаты измерений сводятся в табл. 1.

Задание 3. Изучение скорости очистки воды и расхода электроэнергии в зависимости от концентрации Me в растворе.

Электролиз проводят в растворе, содержащем H2SO4 1 г/л и имеющем различную концентрацию Me (Cu2+) – 1–0,5; 2–1,0; 3–1; 5,4–2,0 г/л. Анодная плотность тока –1,5 А/дм2. Продолжительность электролиза 30 мин.

В течение каждого опыта отбирают 3–4 пробы СВ на анализ. Данные заносятся в табл. 2. Строятся графики зависимости количества прошедшего электричества и расхода электроэнергии от содержания Me в растворе.

Таблица 2

Модельные     р-ры СВ
Продол-житель-ность эл/хим обра-ботки, мин
Содержание Me в р-ре, г/л
Привес катода, 

г
Коли-чество прошед-шего электри-чества, 

Кл
Расход электро-энергии, 

кВт*ч/м3

Наи-мено-вание компо-нентов
Кон-цен-трация, г/л

до обра-ботки
после обра-ботки






















Обработка результатов измерений

1. Расчёт степени очистки воды от ионов металла:
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где Сн, Ск – начальная и конечная концентрация ионов металла в растворе, г/л.

2. Расчёт количества Me, содержащегося в растворе (г):
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где V – объём электролита, л; C – концентрация ионов металла в растворе (начальная, конечная, текущая), г/л.

3. Расчёт плотности тока (А/дм2):
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I – сила тока, А; S – поверхность погруженной части катода (S=2bh, где b – ширина катода, h – высота погруженной части катода).

4. Расчёт выхода Me по току:

Согласно закону Фарадея, количество выделившегося металла прямо пропорционально силе тока, времени электролиза и выходу по току
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где G – масса металла, выделившегося на катоде (привес катода), г; I – сила тока, А; τ – время электролиза, час; k – постоянная (г/А∙ч), зависящая от природы вещества
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z – валентность Me; A – атомная масса Me; 

BT – выход по току в долях единицы в долях единицы

Общее количество прошедшего электричества qобщ определяется по формуле qобщ = I∙τ (А∙ч).

Техника безопасности

При выполнении лабораторной работы необходимо соблюдать правила техники безопасности и охраны труда для работников химической лаборатории и на электроустановках. Выполнение работ сопряжено с опасностью поражения электротоком. Нельзя прикасаться к электродам при включенной установке.
Контрольные вопросы

1. При каком токе (переменном или постоянном) проводят электрохимическую очистку СВ?

2. Какие реакции имеют место при любой электрохимической очистке воды?

3. Материалы для электродов.

4. Как определить катодную плотность тока?

5. Какие факторы определяют выделение металла на катоде?

6. Как определить выход по току?

7. Теоретическое и общее количество электричества, необходимое для выделения Ме из СВ.

8. Степень очистки воды (через а – концентрации и б – общее количества Ме, содержащегося в воде до и после электролиза).

Библиографический список
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Лабораторная работа №5. Умягчение воды ионообменным методом

Цель работы

1. Ознакомиться с процессом умягчения воды ионообменным методом.

2. Исследовать кинетику умягчения воды.

Оборудование, приборы, принадлежности, материалы

Лабораторная установка, смола ионообменная марки КУ-2×8, стандартный 0,05М раствор ЭДТА, индикатор эриохром чёрный Т, аммиачный буфер (pH=9), стаканы на 50 мл, колбы конические на 100–250 мл, пипетки на 10–25 мл, бюретки с ценой деления 0,1 мл.

Общие положения

Ионитовая сорбция – процесс обмена между ионами, находящимися в воде, и ионами, присутствующими на поверхности твёрдой фазы ионита. Метод применяют для глубокой очистки сточных вод (СВ) от минеральных и органических ионизированных соединений и обессоливания с целью повторного использования очищенной воды. Сточные воды, подаваемые на установку, не должны содержать солей свыше 3000 мг/л, взвешенных веществ –свыше 8 мг/л, ХПК – не более 8 мг О2/л.

Иониты, которые способны поглощать из растворов положительные ионы, называют катионитами, отрицательные ионы – анионитами. Иониты могут одновременно обменивать и катионы и анионы. Поглотительная способность ионитов характеризуется обменной ёмкостью, которая определяется числом эквивалентов ионов, поглощаемых единицей массы или объёма ионита. Различают полную, статическую и динамическую обменную ёмкость. Полная ёмкость – это количество поглощённого вещества при полном насыщении единицы объёма или массы ионита. Статическая ёмкость – это ёмкость при равновесии в данных условиях. Динамическая ёмкость – это ёмкость ионита до проскока ионов в фильтрат.

В качестве ионитов применяют синтетические ионообменные смолы, иониты, полученные химической обработкой угля, неорганические природные и искусственные алюмосиликаты, гидроокиси и соли многовалентных металлов. В таблице приведена характеристика некоторых ионитов.

Иониты
Размер зёрен, мм
Обменная ёмкость, г-экв/м3



при Н-катио-нировании
при Na-катио-нировании
по SO42-

Катиониты





катионит КУ-1
0,3–1,5
300
300
–

катионит КУ-2
0,3–1,0
800
800
–

сульфоуголь СМ-1
0,3–0,8
250
400
–

сульфоуголь СК-1
0,5–1,1
200
350
–

Аниониты





АН-2ФН
0,3–1,6
–
–
700

АН-18-8
0,3–1,6
–
–
1000

АВ-17-8
0,2–0,8
–
–
800

Порядок выполнения работы

1. Заполнить реактор заданным объёмом катионита (10 см3).

2. Залить в реактор 450 мл жёсткой воды, включить мешалку и отметить по секундомеру время начала опыта.

3. Отобрать через определённые отрезки времени (2–3 мин) пробы воды объёмом 50 мл.

4. После отбора 5–6 проб остаток воды из реактора слить и залить в него дистиллированную воду.

5. Определить исходную жёсткость воды и в пробах по следующей методике: 25 мл воды отбирают пипеткой в коническую колбу, добавляют 15 мл аммиачного буфера, несколько кристалликов индикатора эриохрома чёрного и титруют стандартным 0,05М раствором ЭДТА до перехода окраски из красно-фиолетовой в синюю. Значение жёсткости рассчитывают по формуле:
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где H0 – общая жёсткость воды, ммоль/л; VТ – объём титранта (р-ра ЭДТА), мл; VП – объём пробы воды, мл.

6. Рассчитать текущую степень умягчения воды (α) по значениям жёсткости воды в соответствующие моменты времени: 
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7. Построить график зависимости степени умягчения от времени.

8. Рассчитать величину обменной ёмкости катионита (ммоль/м3) по фрмуле 
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где Vпр – объём пробы воды, л; H0,нач – исходная жёсткость воды, ммоль/л; H0,1, H0,2 и т. д. – жёсткость воды в пробах; n – порядковый номер пробы.

Описание установки

Схема лабораторной установки представлена на рис. 1.
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Рис. 1. Схема лабораторной установки

Лабораторная установка состоит из стеклянного реактора периодического действия (1). Вода вместе с катионитом перемешивается механической мешалкой (2), приводимой в движение с помощью электродвигателя (3). Число оборотов мешалки регулируется ЛАТРом (4). Катионит в реактор засыпается сверху через его горловину, приподняв вставленную в неё резиновую пробку. Отбор проб воды производится через кран (5)

Техника безопасности

1. Работу начинать после получения допуска от преподавателя.

2. Перед включением мешалки проверить её центровку в реакторе.

3. Соблюдать общие требования ТБ при работе на электроустановках.

4. Соблюдать правила работы со стеклянной посудой.

5. По окончании работы отключить установку из сети. 

Контрольные вопросы

1. Дать определение общей, временной, постоянной жёсткости воды.

2. Написать реакции катионного обмена с использованием Na2[кат], H2[кат] при умягчении воды, содержащей Ca(HCO3)2, MgSO4, MgCl2.

3. Написать реакции анионного обмена с испоьзованием [ан]OH при очистке воды от кислот.

4. Рассказать о регенерации катионитов и анионитов и написать реакции.

5. Рассказать о полном обессоливании воды ионообменным способом.

6. Дать определение общей, статической, динамической обменной ёмкости ионита.

7. От каких катионов металлов используют ионный обмен при очистке сточных вод?

8. Какие способы, кроме ионного обмена, используются при умягчении и обессоливании воды?

Библиографический список

1. Родионов А. И., Клушин В. Н., Торочешников Н. С. Техника защиты окружающей среды. – М.: Высш. шк., 1989.

2. Родионов А. И. и др. Оборудование, сооружения, основы проектирования химико-технологических процессов защиты биосферы от промышленных выбрасов. – М.: Химия, 1985. – 352 с.

3. Кутепов А. М., Бондарева Т. И., Беренгартен М. Г. Общая химическая технология. – М.: Высш. шк., 1990. – 520 с.

4. Мухленов И. П. Горштейн А. Е., Тумаркина Е. С. Основы химической технологии. Под ред. И. П. Мухленова. – М.: Высш. шк., 1991. – 463 с.

Лабораторная работа №6. Исследование работы циклона
Цель работы

Исследовать работу циклона в зависимости от скорости газа, входной его запыленности и вида пыли, ее дисперсности; получить зависимость гидравлического сопротивления циклона от скорости газа.

Оборудование, приборы, принадлежности, материалы 

Cтенд, набор сит, весы технические, разновесы, пылеобразующий материал (песок речной или др.).
Общие положения

Циклоны являются одними из наиболее распространенных пылеулавливающих аппаратов. Процесс разделения неоднородных систем газ - твердые частицы под действием центробежных сил обуславливается разностью плотностей газового потока и твердых частиц, находящихся во вращательном движении. На твердые частицы действуют центробежные и гравитационные силы.

Соотношение этих сил называется фактором разделения Кр.
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 где 
С- центробежная сила, G - сила трения тяжести   



                             (2)

где 
m - масса твердой частицы, кг; w - окружная скорость частицы (условно принимается равной скорости потока во входном патрубке циклона); R - радиус циклона, м.

Сила тяжести G = mg
Фактор разделения характеризует увеличение разделяющей способности при действии центробежной силы:



        (3)

Наиболее эффективной является скорость газа на входе в циклон в интервале 20–25 м/с.

Работа циклона оценивается такими характеристиками, как:

1. Степень очистки (или КПД циклона), (;

2. Гидравлическое сопротивление циклона,  (;

Степень очистки определяют по формулам:



    (4)  или



                      (5)

где 
Gул – массовый расход уловленных частиц, кг/с; GН – массовый расход твердых частиц на входе в циклон, кг/с; GК – массовый расход твердых частиц на выходе из циклона, кг/с; CН, СК – соответственно начальная и конечная концентрация твердых частиц на входе и выходе из циклона, кг/м3. 

Общее гидравлическое сопротивление циклона



                            (6)

где
(ц – общий коэффициент гидравлического сопротивления циклона; ( – плотность газовой среды в рабочих условиях, кг/м3.

Скорость газа во входном патрубке равна



                                (7)

где
 V – расход газа, м3/с; FBX – площадь поперечного сечения входного патрубка, м;

При расчете общего гидравлического сопротивления циклона чаще его определяют как функцию условной скорости газа Wу отнесенной к площади поперечного сечения цилиндрической части корпуса циклона:
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Эффективная скорость газа в циклоне составляет 3–3,5 м/с и рассчитывается по формуле:
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где Дц – диаметр цилиндрической части циклона.

Для определения минимального диаметра осаждаемых частиц drmin можно воспользоваться методом Лещенко, заключающемся в следующем. Рассчитывают скорость стесненного осаждения частицы(Wос):
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где 
Ус – коэффициент учитывающий стесненность осаждения который для запыленных потоков можно принять равным 1.
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где
Гд и Гн – геометрические симплексы; d – диаметр выхлопной трубы; Н – высота циллиндрической части корпуса циклона м.

Далее определяют критерии Лященко (Lу) по формуле:
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где
( – интеллектуальный коэффициент вязкости газа, м2/с; (r – плотность тв. частиц, кг/м3.
Находят отношение: Lу/Кр. Потом для различных режимов обтекания определяют критерии Архимеда.

а) при Lу/Кр ( 0,22 – ламинарный режим:
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б) при Lу/Кр ( 0,5∙103 – промежуточная область:
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в) при Lу/Кр ( 0,5∙103 – турбулентная область:
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где dr – диаметр сферической частицы пыли.

Из этой формулы находим


[image: image46.wmf](

)

3

2

r

r

r

u

-

×

×

×

=

r

r

g

Ar

d

                  (15)

Эквивалентный диаметр частицы неправильной формы определяется из зависимости:
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где (ф – коэффициент формы частиц, учитывающий их несферичность

Для округленных частиц (ф = 1,2 – 1,7. Для угловатых частиц (ф = 1,5 – 2,0. Для пластинчатых частиц (ф = 2,0 – 3,7.

По величине dэ.ч.min по интегральной кривой фракционного состава пыли можно определить долю частиц диаметром выше dэ.ч.min от общего веса пыли т.е. это число в процентах будет равно расчетной степени очистки.

Порядок выполнения работы

Исследование проводят в два этапа. На первом этапе определяют гидравлическое сопротивление аппарата в зависимости от скорости газового потока (воздуха) незапыленного. Для этого изменяя напряжение на газодувке установить 3-5 значений расхода воздуха для каждого значения снять показания по дифманометрам (8,8/) и записать их в таблицу 1. На тарировочной кривой определить расход воздуха.

На втором этапе исследование проводят на запыленном воздухе при тех же значениях расхода воздуха в следующей последовательности:

1. Проверить сборник-пылеприемник он должен быть пустой.

2. Включить газодувку (10) и установить ЛАТРом нужный расход воздуха.

3. Засыпать в бункер (3) взвешенное количество твердого материала (указанное преподавателем).

4. Включить ЛАТРом (12) пылепитатель (напряжение указан. преподавателем).

5. Засечь начало и конец подачи тв. материала по часам.

6. После окончания опыта отключить установку.

7. Извлечь из пылесборника тв. материал и известь.

8. Повторить опыты при других расходах газа.

9. Записать результаты в таблицу 1.

10. Произвести обработку опытных данных.

а) Высчитать степень очистки газа при всех расходах.

б) Рассчитать скорость газа во входном патрубке циклона в циклоне (формулы 7,9).

в) Рассчитать соответствующие коэффициенты гидравлического сопротивления (ц и (/ (формулы 6, 8)

г) Рассчитать массовый расход уловленного твердого материала.
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д) Расчетные данные занести в таблицу 2.

11. Построить графики зависимостей:
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Таблица 1

№ п/п
Измеряемые величины


Показания дифманометра 8
Показания дифманометра 8/
Исходное количество тв. материала
Количество уловлен-ного материала
Вре-мя опы-та


(р
(рц





мм вод. ст.
Па
мм вод. ст.
Па
кг
кг
сек

Испытание циклона на незапыленном воздухе (1-й этап)

1

2

3








Испытание циклона на запыленном воздухе (2-й этап)

1

2

3








Описание установки

Схема установки приведена на рисунке 1.

Стенд состоит из циклона (1) с отделяющимся (отвинчивающимся) бункером (2), пылепитателем (3) и газоходов (4, 9). На выходном газоходе установлена диафрагма (5) для определения расхода газа пылезаборная трубка (6) штуцера для отбора давления (7) и два дифманометра (8). Стенд укомплектован также пылесосом (10) и ЛАТР (11) позволяющим регулировать расход воздуха.
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Рис. 1. Схема установки
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Рис. 2.

Техника безопасности

1. Соблюдать правила техники безопасности при работе на электроустановках. Выполнение работы сопряжено с опасностью поражения электрическим током от металлического корпуса установки, ЛАТР, пылесоса.

2. Нельзя работать без зануления установки.

3. Запрещается работать на неисправной установке.

4. Работу проводить только после получения допуска от преподавателя.

5. Обратить особое внимание на интервал напряжения, допускаемый на обоих ЛАТР, входящих в комплект стенда.

Таблица 2

№ п/п
Рассчитываемые величины


Расход газа,

м3/с
Скорость газа во входном патрубке, Wвх
Условная скорость газа в циклоне, Wу
Коэффициент гидравлического сопротивления циклона
Массовый расход уловленного тв. материала, кг/с
Степень очистки циклона, (оп
Запыленность газа, кг/м3
Диаметр частиц, dэ.ч.min
Рассчет-ная степень очистки, (расч
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1
2
3
4
5
6
7
8
9
10
11

Испытание циклона на незапыленном воздухе (1-й этап)

1

2

3













Испытание циклона на запыленном воздухе (2-й этап)

1
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Контрольные вопросы

1. Какие аппараты используются для улавливания пыли?

2. Что такое пыль дым туман?

3. Как устроен циклон?

4. За счет чего в циклоне возникает центробежная сила?

5. Что такое фактор разделения?

6. Как влияет диаметр циклона и скорость газового потока на его разделяющую способность?

7. Что называется степенью очистки или КПД циклона?

8. понимают под гидравлическим сопротивлением циклона как его рассчитать и какие факторы влияют на него?

9. Как рассчитать коэффициент гидравлического сопротивления циклона?

10. Как построить интегральную кривую фракционного состава пыли?

11. Что такое запыленность газовых потоков?

12. С какой целью в промышленной практике прибегают к применению батарейных циклонов?
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Лабораторная работа №7. Исследование работы рукавного фильтра

Цель работы

Ознакомиться с работой рукавного фильтра. Снять аэродинамическую характеристику фильтра  (зависимость сопротивления чистого фильтра от воздушной нагрузки). Снять пылевую характеристику фильтра  (зависимость повышения гидравлического сопротивления фильтра от массы уловленной пыли). Рассчитать коэффициент удельного сопротивления пыли.

Построить график фракционной эффективности очистки газа.

Оборудование, приборы, принадлежности, материалы 

Стенд, набор сит, весы технические, разновесы, пылеобразующий материал  (песок речной или др.).

Общие положения

В основе работы пористых фильтров всех видов лежит процесс фильтрации газа через пористую перегородку, в ходе которого твердые частицы задерживаются, а газ полностью проходит сквозь нее.

Фильтры можно разделить на три группы: 1) тканевые; 2) волокнистые; 3) зернистые.

В качестве фильтровальных материалов применяют ткани из природных волокон  (хлопчато-бумажные, шерстяные), ткани из синтетических волокон  (нитроновые, лавсановые), стеклянные  (алюмоборосиликатные).

Аэродинамические свойства чистых фильтровальных тканей характеризуются воздухопроницаемостью – расходом воздуха при определенном перепаде давления (p , обычно равном 49 Па. Оно выражается в м3/м2 (мин и численно равном скорости фильтрации при (p=49 Па. По мере запыления сопротивление ткани возрастает, а расход газа через фильтр уменьшается.

Структуру пыли характеризует коэффициент удельного сопротивления пыли Кпс 
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где 
(рп – сопротивление запыленной ткани перед регенерацией; (рр – остаточное сопротивление равновесно запыленной ткани; WФ – скорость фильтрации, м/мин (VФ определяют при (Р= 49 Па); qПС – количество пыли, накопленное при увеличении сопротивления от (РР до (РП, кг/м2;

Кп представляет собой слой пыли массой 1 кг, накопленной на 1 м2 фильтрующей поверхности и создающий сопротивление 1 Па при скорости фильтрации WФ = 1 м/мин.

В практике обычно остаточная концентрация пыли после тканевых фильтров составляет 10-50 мг/м3.

Степень очистки (КПД) фильтра определяют по формуле:


[image: image52.wmf]%

100

.

.

×

=

пыли

начал

пыли

ул

G

G

h


Порядок выполнения работы

1. Получить перед началом работы твердый материал, измельчить его в ступке.

2. Просеять измельченный материал через набор сит.

3. Взвесить каждую фракцию отдельно.

4. Снять аэродинамическую характеристику фильтра, т.е. получить зависимость гидравлического сопротивления фильтра от удельной нагрузки незапыленного воздуха, для этого необходимо:

а) включить пылесос (13),

б) изменяя напряжение на ЛАТРе получить несколько значений показаний дифманометра (10). Пользуясь тарировочным графиком определить расход воздуха. Одновременно снимать показания по дифманометру (10/), указывающему гидравлическое сопротивление фильтра,

в) построить график зависимости 
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5. Засыпать в бункер (3) взвешенное количество одной фракции твердого материала.

6. Включить питатель, засечь время начала подачи пыли в газоход (4). Записать изменение показания манометра (10/) в ходе опыта.

7. Засечь время конца опыта, т.е. когда вся пыль исчезнет в бункере.

8. Произвести регенерацию фильтра встряхиванием рукава (12) путем нажатия на рукоятку (11).

9. Освободить бункер (2) от зажимов, ссыпать уловленную пыль и взвесить ее.

10. Повторить пункты 5, 6, 7, 8, 9 с каждой фракцией при одном и том же расходе воздуха.

11. Записать результаты записать в таблицу 2.

12. Построить кривую зависимости фракционной очистки газа от пыли (формула)

13. Построить график зависимости гидравлического сопротивления фильтра от времени опыта для одной фракции (табл. 1).

Таблица 1

Данные для построения аэродинамической характеристики фильтра

Расход воздуха незапыленного, м3/с






Гидравлическое сопротивление фильтра, Па






Описание установки

Схема установки приведена на рисунке 1.

Рис. 1. Схема установки [image: image68.jpg]



Стенд состоит из фильтра (1) со съемным бункером (2), пылепитателя (3) и газоходов (4, 5). На выходном газоходе (5) установлена диафрагма (6) для определения расходов газа, пылезаборная трубка (7), штуцера для отбора давления (8, 9) и двух дифманометров (10, 10/). Фильтр имеет рукоятку (11) для встряхивания рукавов. Фильтр имеет четыре рукава (12) с общей поверхностью 0,58 м2. В комплект входит пылесос (13) и два ЛАТР (14, 15).

Таблица 2

Фракция
Размер частиц, мм
Масса взятой пыли, 

г
Выходная запыленность газа, г/м3
Расход воздуха, г
Масса уловленной пыли, 

г
Изменение гидравлического сопротивления фильтра во время работы. Через: сек.
Общее время, с
КПД, (() %







30 с
60 с
90 с
120 с
150 с



1
2
3
4
5
6
7
8
9
10
11
12
13

Фракция №1
<0,06












Фракция №2
0,08












Фракция №3













Фракция№4













[image: image69.wmf]А

R

К

Я

V

R

 – 

реостат;

К – кулонометр;

Я – электролитическая ячейка;

A

 – 

амперметр;

V

 – 

вольтметр.


Рис. 2.

Техника безопасности

1. Соблюдать правила техники безопасности при работе на электроустановках. Выполнение работы сопряжено с опасностью поражения электрическим током от металлического корпуса установки, ЛАТР, пылесоса.

2. Нельзя работать без зануления установки.

3. Запрещается работать на неисправной установке.

4. Работу проводить только после получения допуска от преподавателя.

5. Обратить особое внимание на интервал напряжения, допускаемый на обоих ЛАТР, входящих в комплект стенда.

Контрольныне вопросы

1. Какой показатель характеризует аэродинамические свойства слоя пыли?

2. Основные свойства пыли, оказывающие влияние на эффективность улавливания её в тканевых фильтрах.

3. Дать определение воздухопроницаемости фильтрования ткани.

4. Рассказать о механизме очистки газов от пыли в фильтрах.

5. Классификация фильтров.

6. Какие фильтрующие ткани используются в рукавных фильтрах, дать основную их характеристику (для трёх – четырёх типов).
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Лабораторная работа №8. Флотационный метод обогащения твердых материалов.

Цель работы

 Исследование кинетики  флотации твердых углесодержащих отходов.

Оборудование, приборы, принадлежности, материалы

 Флотационная установка, фарфоровые чашки, фарфоровый стакан емкостью 1 л, секундомер, сушильный шкаф, весы технические, резиновая груша, пипетки на 1 мл, исследуемые твердые отходы, реагент-вспени-ватель (Т-80, Д-3).

Общие положения

Флотация – процесс обогащения, основанный на различных физико-химических свойствах различных минералов, обуславливающих избирательную способность отдельных твердых частиц закрепляться на поверхности раздела жидкость – газ.

Наиболее важным для флотации свойством является смачиваемость поверхностных веществ, т.е. способность образовывать устойчивую гидратную оболочку. По смачиваемости водой поверхности твердых тел классифицируются на несмачиваемые – гидрофобные и хорошо смачиваемые водой – гидрофильные.

При флотации гидрофобные частицы прилипают к поверхности пузырьков воздуха, пропускаемого через пульпу (Т:Ж= 1:10), и  выносятся на поверхность пульпы, образуя слой минерализованной пены (концент-рат).

Гидрофильные частицы практически  не прилипают к воздушным пузырькам или образуют с ними очень непрочный контакт. Они остаются  в пульпе во взвешенном состоянии и удаляются в отходы (хвосты) флотации.

Закрепление частиц на пузырьках воздуха тем прочнее, чем меньше гидратные оболочки частиц и больше поверхность контакта пузырька и частицы.

Смачиваемость поверхностей флотируемых частиц, а также прочность  их закрепления на пузырьках воздуха можно изменять  воздействием определенных веществ, называемых флотационными реагентами (собиратели, вспениватели, регуляторы флотации).

Для осуществления процесса флотации необходимы следующие условия:

· различная смачиваемость смеси твердых  частиц пульпы;

· содержание в пульпе необходимого количества флотационных реагентов;

· высокая степень аэрации пульпы, т.е. подача в пульпу достаточного количества воздушных пузырьков;

· достаточная плотность пульпы для обеспечения максимально возможного соприкосновения твердых частиц с воздушными пузырьками и относительно свободного  всплытия нагруженных пузырьков, 

· высокая подъемная сила пузырьков  (преимущественно крупных) и достаточная устойчивость в процессе всплывания и образования пены на поверхности пульпы (преимущественно мелких пузырьков).

Область применения процесса флотации целесообразно  ограничить обогащением мелких твердых частиц (менее 0,5 мм).

 Основу элементарного акта  пенной флотации ( прилипания частиц к пузырькам воздуха) составляют  поверхностные явления, протекающие на границе раздела фаз: твердой, жидкой и газообразной. Наиболее важна  смачиваемость твердой фазы, определяемая величиной краевого угла смачиваемости (, образуемого  поверхностью  твердого тела (рис. 1, 2) Величина ( изменяется в пределах от 0 до 180(. На границе раздела фаз действуют  силы поверхностного натяжения (, из условия равновесия которых находится выражение для равновесного краевого угла:
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где σТ–Г, σТ–Ж, σЖ–Г – поверхностное натяжение на границе твердое тело – газ, твердое тело – жидкость, жидкость – газ, н/м.
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Наибольшие значения краевых углов соответствуют гидрофобным поверхностям частиц, обладающих более высокими флотационными свойствами.

Флотационные реагенты обуславливают изменение поверхностных свойств твердых частиц, образование воздушных пузырьков и избирательное прилипание к ним частиц извлекаемых компонентов пульпы.

При столкновении частицы с пузырьком воздуха гидратная оболочка разрывается  и на границе  контакта трех фаз появляется  каемка реагента, способствующая  повышению прочности закрепления частицы на пузырьке воздуха.

Энергия образования комплекса  пузырек-частица равна:




где: σ – поверхностное натяжение воды на границе с воздухом.

Процесс флотации осуществляется во флотационных машинах: а) механических – в которых перемешивание пульпы, засасывание воздуха и его диспергирование производятся импеллером; б) пневмомеханических – в которых воздух подается  от воздуходувки, а его перемешивание и диспергирование осуществляется импеллером; в) пневматических – в которых перемешивание и аэрация пульпы производится сжатым воздухом.

Основными факторами, влияющими  на эффективность разделения  твердых материалов  флотационным способом, являются:  состав полезных компонентов и примесей  материалов, крупность и гранулометрический  состав питания флотации, температура пульпы, схема флотации. Кроме того на эффективность обогащения и производительность флотомашины по твердому  материалу влияют: время флотации, плотность пульпы (Ж:Т), степень аэрации и конструктивные особенности машин.

Производительность  по пульпе механических и пневмомеханических машин определяют по формуле:
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где Vk – объем одной флотокамеры, м3; n – число камер в машине; k – отношение полезного объема камеры к геометрическому (0,65–0,85); τф – время флотации, мин; R – отношение жидкого к твердому в пульпе по массе (

=Ж:Т); ρтв – плотность твердой фазы пульпы, кг/м3 .

Производительность по пульпе пневматических  машин корытного типа определяются по формуле:
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где L – длина машины, м; f – площадь живого сечения корпуса машины, м2

Описание установки

Принцип устройства  флотомашины (рис. 3) следующий.
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Рис. 3. Схема механической флотационной машины

Флотомашина вместе с электродвигателем прикреплена на станине. В камере 1 вращается на вертикальном валу 2 импеллер 3, имеющий вид лопастного диска и расположенный вблизи днища камеры. Исходная пульпа, поступающая на импеллер сверху, разбрасывается импеллером в радиальном направлении.

При этом через узкую трубку 4, подведенную под диск импеллера в камеру засасывается воздух, происходит интенсивное перемешивание пульпы и диспергирование воздуха. Часть пульпы совершает циркуляцию. Более аэрированная часть пульпы поднимается в верхнюю часть камеры 5, где образуется пенный слой, который снимается механически пеносъемником 6 в пеносборник (фарфоровую чашку).

Несфлотированная часть пульпы («хвосты») выпускаются через отверстие 7 в днище камеры.

Порядок выполнения работы

Твердый материал, его навеска, условия флотации задаются преподавателем. Камеру флотомашины заполняют на 2/3 водопроводной водой, после чего включают электродвигатель (8), соединенный с валом (7)  (пускатель электродвигателя  находится на задней стенке станины). В воду около импеллера высыпают навеску, доливают воду до середины «порога» пеносборника и перемешивают пульпу 30 сек, после чего добавляют реагенты, агитируют пульпу с ними 1 мин, затем производят съем пены механическим скребком при заданном времени флотации. Флотацию проводят  в одну или несколько стадий.

 Во время флотации уровень воды поддерживается постоянным (вода добавляется  с помощью резиновой груши). Пенный продукт, собранный во взвешенную фарфоровую чашку, высушивают  в сушильном шкафу с целью определения массы сфлотированного твердого материала и его выхода (в % от исходного).

Выход пенного продукта ( для отдельной стадии флотации рассчитывается  по формуле:



, %

где m – масса  исходного твердого продукта, г; mi – масса пенного продукта от i-стадии флотации после высушивания, г.

Общий выход пенного продукта равен сумме выходов каждой стадии флотации:
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В зависимости от задания исследуют:

1. Кинетику естественной флотируемости твердого материала.

2. Кинетику флотируемости тв. материала в присутствии флотационных реагентов.

3. Влияние крупности материала на кинетику флотации.

4. Кинетику флотации различных по составу  материалов в сопоставимых условиях.

Результаты опытов и расчетов заносятся в таблицу.

 Таблица экспериментальных  и расчетных данных.

№

опыта
Условия флотации
Исх. 

навес-ка тв. мате-риала m, г
Масса

высуш. пен-ного продук-та от

 ста-дии

mi, г
Выход 

пен-ного

продук-та от 

ста-дии,

γi, %
Общий 

выход пен-ного продукта 

(, %


Исход-ный

мате-риал
Время флота-ции

(,мин.


Подача флото-реаген-тов, их расход
Круп-ность мате-риала сод. кл %





1
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По  полученным результатам строятся графики: зависимость γ=f(τфл) при других постоянных параметрах флотации (крупность, наличие флотореагентов и т.п.), γ=f(j) (сод. кл. крупности материала) при τфл=const.

На основании проведенных экспериментов делают выводы о возможности и целесообразности обогащения исследуемых твердых отходов, а также влияние на этот процесс основных факторов флотации.

Техника безопасности

1. При выполнении лабораторной работы соблюдать правила техники безопасности и охраны труда для работников химических лабораторий и на эл. установках.

2. Нельзя вручную раскручивать  вал при включенном  эл. двигателе.

3. После работы  слить «хвосты» флотации в специальную емкость, вымыть посуду и флотокамеру, стенки камеры изнутри и скребок протереть  фильтровальной бумагой. Убрать за собой рабочее место.

Контрольные воппросы

1. Что такое флотация?

2. Механизм процесса флотации.

3. Основные факторы, определяющие процесс флотации.

4. Элементарный акт пенной флотации.

5. Типы флотационных машин.

6. Производительность флотомашин.

7. Принцип устройства механической флотомашины.

8. Основные факторы определяющие выход пенного продукта.
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1 – камера;
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8 – электродвигатель
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