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Техника безопасности при выполнении лабораторной работы

В работе применяются токсичные, огнеопасные и легкокипящие химические соединения. В связи с этим синтез необходимо вести под вытяжным шкафом, с соблюдением всех требований по технике безопасности при работе с легкокипящими токсичными соединениями.

1. Работать только под вытяжным шкафом.

2. Пользоваться только чистой химической посудой.

3. Работу со щелочами и фосфорной кислотой вести в резиновых перчатках.

4. Не допускать повышения температуры выше 98°С.

5. Не оставлять без присмотра работающую лабораторную установку.

6. Загорание тушить песком, кошмой, огнетушителем.

7. Запрещается слив продуктов в канализацию.
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Растворимы в воде. Обладают рядами свойств, водопоглощение, тепло-морозостойкость, порой воздухонепроницаемость, биостойкость и др.

Применение в строительстве – тепло-звукоизоляция, производство спортивного инвентаря, тары, упаковочного материала, использование в холодильной промышленности.

Блок – мочевино – формальдегидная смола – ТУМХП 3528-52.

4. ТЕХНИКА БЕЗОПАСНОСТИ ПРИ РАБОТЕ С

МОЧЕВИНО-ФОРМАЛЬДЕГИДНЫМИ ПОЛИМЕРАМИ
И ПЛАСТМАССАМИ НА ИХ ОСНОВЕ

Сами по себе полимеры и продукты их переработки малотоксичны. Токсичные свойства полимеров определяется в основном наличием в них остаточных количеств исходных веществ, которые иногда достигают до 15%, а также и присутствие добавок, способных вызвать отравление (анилин, метанол), не исключается действие полимера в виде пыли.

Пары, при прессовании материалов на основе феноло-формальдегидных полимеров, также вредны. Соприкосновение с полимерами длительное время – вызывает дерматиты и экземы.

Вдыхание паров формальдегида вызывает слезы и раздражение дыхательных путей, ПДК его паров в воздухе 0,001 мг/л, работать под вытяжным шкафом и исправной вентиляций.

Нагревание выше 200°С – вызывает пиролиз, в процессе которого выделяется аммиак, окись углерода, альдегиды.

Список используемой литературы
1. Торонцева, Белогородская, Бондаренко «Лабораторный практикум по химии и технологии высокомолекулярных соединений».

2. Брацихин, Шульгина «Технология пластических масс» 1982 г.

3. Григорьев, Федотова «Лабораторный практикум по технологии поликонденсационных пластических масс», 1971.
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ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА

ПОЛУЧЕНИЕ ПЕНОПЛАСТА НА ОСНОВЕ МОЧЕВИНО-ФОРМАЛЬДЕГИДНОЙ СМОЛЫ
Поликонденсационные пластические массы – это материалы, которые являются олигомерами или полимерами, получаемые реакцией поликонденсацией.

Поликонденсационные полимеры получают поликонденсацией мономеров, содержащих функциональные группы, способные взаимодействовать с образованием полимера и низкомолекулярного вещества (воды, галогеноводорода, спирта и т.д.). Совместная поликонденсация смеси мономеров, различающихся строением функциональных групп, обуславливает образование смешанного полимера – сополимероз.

Свойства полимерного материала зависит от всех стадий производства, начиная с очистки мономера и кончая изготовлением изделий и их испытаний.

В данной работе предусмотрено ознакомление студента со способом получения мочевино-формальдегидной смолы, химизмом реакции и технологией получения пенообразующей смеси и пенопласта на его основе.
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ПОЛУЧЕНИЕ ПЕНОПЛАСТА НА ОСНОВЕ МОЧЕВИНО-ФОРМАЛЬДЕГИДНОЙ СМОЛЫ
1. ТЕОРЕТИЧЕСКИЕ ОСНОВЫ ПРОЦЕССА
Возможность получения карбамидо-формальдегидных продуктов поликонденсации была известна еще в 1896 г. однако их производство было организовано лишь после синтеза карбамида из аммиака и двуокиси углерода. Продукты поликонденсации карбамида очень разнообразны.

ХИМИЗМ РЕАКЦИИ КАРБАМИДА С ФОРМАЛЬДЕГИДОМ
Протекание реакции зависит от pH среды и соотношения реагентов. В нейтральной среде или слабощелочной среде при pH 7-8 на первой стадии образуются кристаллические или ионо- и диметилокарбамиды.
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9
ПРОВЕДЕНИЕ ОПЫТА
В реакционную колбу загружают формалин, подогревают его до 30 – 35°С и при перемешивании вводят растворенный в воде уротропин, доводя pH до 7,5 – 8 по универсальному индикатору. Затем небольшими порциями при перемешивнии загружают измельченную мочевину (температура 30 –35°С) и после её растворения добавляют щавелевую кислоту в воде 10-15%-ного раствора. Через 10 мин, после введения щавелевой кислоты определяют pH смеси. При pH = 6,3 – 7,4 поликонденсацию заканчивают, если значение pH выше, конденсацию продолжают, снижая pH до необходимой величины. Охлажденный раствор смолы применяют для получения прескомпозиции.

Для получения прескомпозиции необходимо смешать 10 мл полученного раствора и 10 гр песка и сушить в печке при темпераутре 160°С. Образцы взвешивать через 5, 15, 30 минут сушки.

[image: image16.jpg]


Построить график зависимости потери массы – время.
СВОЙСТВА ПРОДУКТА РЕАКЦИИ, КАРБОМИДО-ФОРМАЛЬДЕГИДНЫХ ПОЛИМЕРОВ И ПРИМЕНЕНИЕ
Они находят широкое применение для приготовления преспоротков, слоистых пластиков, клеев горячего и холодного отвердевания, лаков, пенопластов.
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Резорцин обладает высокой реакционной способностью, вследствии суммарного влияния двух гидроксильных групп и замещается сначала в положение 4, являясь параположением к одному гидроксину и ортоположением к другому.

Реакция резорцина с формальдегидом протекает с высоко скоростью, причем образуются очень прочные высококачественные полимеры пространственного строения.

3. ЗАДАНИЕ:
1. Рассчитать количество реагентов в соответствии с рецептурой, исходя из 25 гр. мочевины.

2. Определить зависимость превращения продуктов конденсации от pH среды и реакции отверждения.

3. Получить пенопласт.

Рецептура

Мочевина, 0,5 моль

Формальдегид,1,5 моль формалин (40% раствор формальдегида)
Уротропин, 7-9% от мочевины

Щавелевая кислота, 0,5 – 0,3 %% от мочевины

Универсальный индикатор
5
При взаимодействии молекул монометилкарбамида между собой получаются полиметиленкарбамиды
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При нагревании карбамида с формальдегидом в нейтральной или слабокислой среде при pH 5–7 образуются смолообразные гидрофильные продукты, после обезвоживания переходящие в неплавкое, стеклообразное состояние. В процессе отвержения выделяются вода и формальдегиды.

В сильно кислой среде при pH 3 карбамид реагирует с формальдегидом с образованием моно и диметиленкарбамидов:
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При полимеризации этих соединений, образуются нерастворимые в воде не плавкие, аморфные полимеры, поэтому образование метиленкарбамидов нежелательно.
Таким образом, в реакциях карбамида с формальдегидом, образуется смесь полиметилол – и полиметиленкарбамидов линейного, циклолинейного и пространственного строения. В зависимости от условий, реакции, преобладает тот или иной тип соединений.
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Неотвержденные карбамидо-формальдегидные смолы растворимы воде и образуют коллоидные растворы, по мере отверждения образуется студенообразная масса, постепенно переходящее в твердое стеклообразное тело. Для отверждения применяют катализаторы – кислоты:

органические – щавелевая и др.;

минеральные – соляная, фосфорная;

а также соли – хлористый аммоним, хлористый цинк.

2. СВОЙСТВА ИСХОДНОГО СЫРЬЯ, РЕАГЕНТОВ И ПРОДУКТОВ РЕАКЦИИ

1. Формальдегид обычно используется в виде формалина – 40%-го водного раствора формальдегида.

CH2 = O – газообразное в обычных условиях ве​щество;

tпл = – 92°С;

tкип = – 21°С;
В технике получают дегидрированием спирта с последующим сгоранием образовавшегося водорода
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также окислением метана, в присутствии воздуха и окислов азота при t = 400 
[image: image10.wmf]¸

 600°C.
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Формалин используется в качестве источника формальдегида в производстве – феноло – формальдегидных пластиков, в формалине всегда присутствует метиловый спирт (
[image: image12.wmf]%
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2. Карбамид (мочевина) – диамид уксусной кислоты, бесцветные иглы или призматические кристаллы.

tпл = 132,7°С.

Возгоняется в вакууме при t = 
[image: image13.wmf]130
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°С.
Карбамид был впервые открыт в 1773 году И.Рогозиным в моче.
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Промышленный метод синтеза карбамида является взаимодействие углекислого газа с аммиаком в автоклаве при 160 – 200°C и давлении 120 – 200 ати с большим выделением тепла.
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Хорошо растворим в воде.

Водные растворы нейтральны на лакмус, но наличие NH2 обуславливает слабые основные свойства.

	3. Глицерин, вязкая гигроскопическая жидкость без запаха, обладает сладким вкусом. Смешивается с водой и спиртом в любых соотношениях.

Является хорошим растворителем.
	
[image: image15.wmf]OH

CH

CHOH

OH

СH

2

|

|

2




tкип = 290°С;

tзаст = 17,9°С;

ρ = 1,2636 г/см2.

Глицерин не является отравляющим веществом.
4. H3PO4 – ортофосфорная кислота, она является катализатором.

Является сильным окислителем, не допускать попадания на руки, растворяется в воде.

5. Резорцин, или диоксибензол

tпл = 110°С;

tкип = 276°С, в природе не найден, его получают щелочным плавлением м-бензолдисульфоната натрия:
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Рисунок 1 – Установка для получения пено�пласта, на основе формальдегидной смолы.
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