Лабораторная работа № 9
ОПРЕДЕЛЕНИЕ ХИМИЧЕСКОЙ СТОЙКОСТИ И ПЛОТНОСТИ СТЕКЛА
Цель работы – освоить методики определения химической стойкости и плотности стекла.
Определение химической стойкости стекла. Для проведения испытания используют посуду из кварцевого или химически стойкого стекла. Новую стеклянную посуду предварительно обрабатывают для уменьшения выщелачиваемости. Для этого ее наполняют 10–15% рас​твором едкого натрия и выдерживают при комнатной температуре в течение 7–10 дней, после чего промывают горячей водой и пропари​вают. Затем посуду обрабатывают кипящей дистиллированной водой в условиях, соответствующих условиям ее будущей работы.
Для определения химической стойкости стекла используют би-дистиллятор.
Подготовка порошка стекла требует особенного внимания. Око​ло 100 г стекла дробят в фарфоровой ступке и просеивают через два сита с целью получения определенной зерновой фракции. Используют порошок стекла, который прошел сквозь сито № 085 и задержанный на сите № 06, что соответствует размерам зерен стекла 0,60–0,85 мм.
Для получения зерен округлой формы стекло при измельчении целесообразнее растирать в большой ступке кругообразными движе​ниями пестика, при этом зерна стекла как бы окатываются, не подвер​гаясь значительному раздавливающему усилию. Отстаивать пробу нужно через короткие промежутки времени, в противном случае обра​зуется большое количество пыли. Предварительно пробу отсеивают через сито с большим размером отверстий, например через сито № 2.
Полученный порошок стекла в количестве, примерно в 2 или 3 раза большем, чем это необходимо для испытания, сортируют, удаляя плоские и остроугольные зерна. Для отбора округлых зерен получен​ный порошок стекла высыпают на деревянную дощечку или кусок фанеры размером 75× 50 см, которую держат в наклонном положении. При постукивании о верхний край дощечки или фанеры округлые зерна стекла скатываются вниз, а плоские зерна задерживаются. Указанный прием повторяют 2–3 раза.

При окончательной сортировке стеклянного порошка отбирают зерна округлой формы приблизительно одинакового размера при по​мощи пинцета и лупы.
Затем пробу порошка в количестве 2 г, подготовленного указан​ным выше способом, промывают в плоскодонной колбе (вместимость 250 мл с химически стойкого стекла) жидкостью, не действующей на стекло, например этиловым спиртом, для удаления тонкой пыли. Да​лее в колбу наливают 100 мл дистиллированной воды, подогретой до 100 °С, соединяют с обратным холодильником и выдерживают в тече​ние 1 ч над кипящей водяной баней. После этого раствор сливают в колбу вместимостью 100 мл и титруют его в горячем состоянии 0,01 н раствором НСl в присутствии двух капель раствора метилового крас​ного (0,1 г метилового красного на 100 мл этилового спирта). Опреде​ление повторяют трижды.
Результаты испытания выражают в мл 0,01 н раствора НСl, по​шедшего на титрование или в мг извлеченной из стекла щелочи (1 мл 0,01 н раствора НСl соответствует 0,31 мг Na2O).
Для сравнительной оценки химической стойкости промышлен​ных стекол установлена следующая их гидролитическая классифика​ция (табл.1).
Таблица 1
Гидролитическая классификация стекол
	Гидролитический класс стекла
	Количество 0,01 HCl, израсхо​дованной на титрование, мл
	Количество выще​лоченной Na2O, мг

	1. Неизменяемые водой стекла
	0–0,32
	0–0,11

	2. Устойчивые стекла
	0,32–0,65
	0,11–0,20

	3. Твердые аппа​ратные стекла
	0,65–2,80
	0,20–0,87

	4. Мягкие аппа​ратные стекла
	2,80–6,50
	0,87–2,0

	5. Неудовлетвори​тельные стекла
	6,5 и выше
	2,0 и выше


           Результаты определений записывают в следующей форме
	Дата опреде​ления
	Номер образца
	Количество 0,01 HCl,
израсходованной на
титрование, мл
	Количество выще​лоченной Na2O, мг
	Гидролитический класс стекла

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	


При определении химической стойкости стекла допустимая средняя относительная ошибка составляет от 3 до 6%. Среднюю отно​сительную ошибку определяют по формуле:
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- среднее арифметическое результатов отдельных измерений; 
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- среднее арифметическое ошибок измерений.
Определение плотности  пикнометрическим  методом.  При
определении плотности стекла пикнометрическим методом 10-15 г стекла измельчают в агатовой ступке до полного прохождения сквозь сито № 0063. Тонкое измельчение образца стекла исключает влияние на точность определения плотности микропузырей газа, который мо​жет быть в стекле. Подготовленный порошок стекла насыпают в бюкс и держат в эксикаторе.
Тщательно вымытый и взвешенный до постоянной массы пик​нометр взвешивают на аналитических весах с точностью до 0,0001 г (масса р). Затем в пикнометр насыпают порошок стекла и снова его взвешивают (масса р1). Чистую массу стекла определяют по разнице
(р1–р).
Далее пикнометр охлаждают на воздухе или в воде. А затем по​мещают в шкаф аналитических весов, где его выдерживают не меньше часа, чтобы выравнять температуру в шкафу аналитических весов и температуру пикнометра. Для измерения температуры в шкафу дол​жен находиться паромер. После этого пикнометр осторожно доливают ксилолом до метки и взвешивают (масса р2). Потом пикнометр осво​бождают от ксилола и стекла, тщательно промывают дистиллирован-
ной водой, высушивают, охлаждают и после накопления ксилола до метки снова взвешивают (масса р3). Плотность стекла рассчитывается по формуле:
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где ρ–плотность стекла;

      ρк–плотность ксилола при температуре опыта;
      ρв–плотность воздуха при температуре опыта.
При правильном взвешивании и точном соблюдении указанных выше правил (температура, дисперсность и т. д.) плотность стекла этим методом можно определить с точностью до 0,001 г/см3.
Плотность методом пикнометра определяется, как правило, в двух параллельных пробах и берется среднее значение.
Результаты определения записывают в следующей форме:
	Дата опре-деле-ния
	Номер образца
	Масса пикно-метра, ρ,г
	Масса пикноме-тра со стеклом, ρ1,г
	Масса пикнометра со стеклом и ксилолом, ρ2,г
	Масса пикномет-ра с ксилолом, ρ3, г
	Плотно-сть стекла, г/см3
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