Czes¢ doswiadczalna
Uruchomienie urzadzenia

1. Sprawdzi¢ podfaczenie butli z tlenem, odkreci¢ gtdéwny zawdr oraz odczytac wartosci cisnienia na
manometrach reduktora.

2. Wtaczyd termostat. Temperatura termostatu powinna by¢ nastawiona na 20°C.

3. Wiaczy¢ zasilanie kalorymetru.

4. Wtaczy¢ komputer (wybraé oprogramowanie CALWIN)

Wyznaczanie pojemnosci cieplnej kalorymetru
Pojemnosc¢ cieplna kalorymetru wyznaczana jest wzgledem substancji wzorcowej, jakq jest kwas
benzoesowy. Wymagania jakosciowe podane sq w czesci opisujgcej odczynniki.

5. Przygotowanie probek wzorca: odwazy¢ ok. 1,0 g kwasu benzoesowego (odwazka substancji
wzorcowej powinna by¢ tak dobrana, aby wzrost temperatury kalorymetru wynidst 2-3°C) i
sprasowac na pastylke w prasie laboratoryjnej. Matryca prasy i stemple powinny by¢ uprzednio
starannie oczyszczone, przemyte acetonem lub alkoholem i wysuszone.

6. Na wadze analitycznej umiesci¢ czysty i suchy tygiel pomiarowy bomby kalorymetrycznej,
wytarowac wage, po czym w tyglu umiesci¢ (otrzymang w punkcie 5) pastylke kwasu benzoesowego i
ponownie zwazy¢ zapisujgc wynik wazenia z doktadnoscig 0,0001 g (0,1 mg) jako masa wzorca, m,,,.
7. Postugujac sie pipeta jednomiarowa nalaé¢ do bomby kalorymetrycznej 10,0 cm® wody
destylowanej.

8. Zawigzac nitke bawetniana na druciku zaptonowym (Rysunek 7.). Tygiel z pastylkg zamocowac na
elemencie podtrzymujacym (Rys. 6), koniec nitki umiesci¢ pod pastylka.

9. Gtowice bomby z tyglem delikatnie wsunaé do korpusu bomby, zakreci¢ nakretke.' Tak
przygotowanej bomby nie mozna przechylaé, powinna by¢ zawsze w pozycji pionowe;.

10. Wybra¢ w programie CALWIN opcje ,,nowy pomiar” i wprowadzi¢ informacje o prébce (masa,
nazwiska wykonujgcych pomiar).

11a. Zawiesi¢ bombe na ramieniu kalorymetru wsuwajac jg az do wyczuwalnego oporu i potwierdzi¢
przyciskiem OK na wyswietlaczu.

11b. Wybra¢ w programie CALWIN opcje ,gotowy na pomiar”, nastepnie ,start”.

12. Napetnianie tlenem, stabilizacja kalorymetru oraz pomiar prowadzone sg automatycznie. Po
zakonczeniu bomba zostaje automatycznie wysunieta, nalezy jg zdjac¢ i przeprowadzi¢ dekompresje
przy uzyciu specjalnego uchwytu odpowietrzajgcego.

13. Otworzy¢ bombe i sprawdzié, czy nastgpito catkowite spalenie prébki. Jesli po otwarciu bomby
stwierdzono obecnos¢ substancji niespalonych, pomiar nalezy uniewaznic.

14. Ciecz z wnetrza bomby przeniesé do kolbki stozkowej, obficie sptukujagc wodg destylowang
powierzchnie metalowe komory oraz tygiel.

15. Bombe, jej pokrywe oraz tygiel umy¢ wodg destylowang i wytrze¢ do sucha lub wysuszy¢
strumieniem powietrza.

16. Roztwodr w kolbce ogrzaé do wrzenia i gotowac przez 5 minut, po czym ochtodzi¢, dodac

10,00 cm® 0.1 M NaOH (miano nastawione na 0.1000 M HCI). Doda¢ fenoloftaleine i odmiareczkowaé
nadmiar NaOH roztworem 0.1000 M HCI.

Obliczy¢ stata kalorymetru,korzystajac z odpowiednich wzoréw

17. Wyznaczy¢ przyrost temperatury AT, (wg wzordw X12) z uwzglednieniem poprawki
zdefiniowanej wzorem X13. (patrz przyktadowe obliczenie ATy,: W rozdziale pt. Przyktady obliczer)

! Nie trzeba usuwa¢ powietrza przed napetnianiem bomby tlenem. Wyniki pomiaru sg korygowane (pod
wzgledem iloSci azotu) na podstawie analizy iloSci wytworzonego kwasu azotowego.



18. Obliczy¢ pojemnos¢ cieplng kalorymetru na podstawie wzoru X15, uwzgledniajgc mase probki,
poprawke na ciepto spalania nitki bawetnianej oraz poprawke na ciepto spalania azotu.

(patrz przyktadowe obliczenie K w rozdziale pt. Przyktady obliczen)

18. Czynnosci z punktdéw 5-17 powtdrzyé trzykrotnie za kazdym razem obliczajgc statg K. Za wynik
ostateczny przyjgé srednig arytmetyczna.

Oznaczanie ciepta spalania biopaliwa (estréow FAME)

19. Na wadze analitycznej umiesci¢ czysty i suchy tygiel pomiarowy bomby kalorymetrycznej,
wytarowac wage, po czym w tyglu umiesci¢ ok. 0.5-0.8 cm® biopaliwa (estréw metylowych kwaséw
ttuszczowych) i ponownie zwazy¢ zapisujgc wynik wazenia z doktadnoscig 0,0001 g (0,1 mg) jako
masa probki, m,.

20. Przeprowadzi¢ pomiar zgodnie z opisem zawartym w punktach 7-16, kazdorazowo wykonujac
obliczenia AT,, opisane w punkcie 17.

21. Ciepto spalania paliwa Qqaiwa Nalezy obliczyé ze zmodyfikowanego wzoru X14 uwzgledniajacego
mase probki oraz poprawke na spalanie azotu:

_ KXATga1—Cp—CN
Qpaliwa -

— [cal/g] (x16)

gdzie: K- stata kalorymetru, AT, - réznica temperatur wyznaczona w punkcie 20, m,- masa spalanej
probki biopaliwa, c,-poprawka na ciepto spalania nitki bawetnianej, cy-poprawka na spalanie azotu
(uwzgledniajgca azot z prébki oraz azot z powietrza).

22. Czynnosci z punktow 19-21 powtdrzy¢ dwukrotnie za kazdym razem obliczajac Qpaiwa. Za wynik
ostateczny przyjac srednig arytmetyczna.

23. Obliczenie btedu pomiaru.

Przyktady obliczen
Przyktad 1 - Obliczenie AT,

wartosci zmierzone:

okres wstepny: okres gtowny: okres koncowy
czas / min. temp.°C  czas/ min. temp./°C  czas/min. temp. /°C
0 24,3527 0 26,5350 0 27,2845
1 24,3561 1 27,0851 1 27,2807
2 24,3599 2 27,2273 2 27,2769
3 24,3640 3 27,2737 3 27,2732
4 24,3681 4 27,2885 4 27,2694
5 27,2919
6 27,2909
7 27,2881
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Przyrost temperatury AT, obliczony jest ze wzoréw X12 oraz X13.

T,=27,2881°C,

T,=24,3681°C,

n; = 1 odczyt /minute,

Ap =(24,3681°C-24,3527°C) / 4 min = 0,0154°C/min

Ak =(27,2694°C-27,2845°C) / 4 min = 0,0151°C/min

r=8

¢ = n; [(Ap+ Ak) + r Ak]= 1/min x [0,0154°C/min +0,0151°C/min+8 x 0,0151°C/min] = 0.1513°C
a zatem

AT = 27,2881°C-24,3681°C + 0,1513°C = 3,0713°C

btad tak wyznaczonej wartosci to suma bteddéw poszczegdlnych sktadowych



