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4. TUZELOANYAG-VIZSGALATOK

KALORIMETRALAS

Bevezetés

Az energiatermeléshez, hokozléshez sziikséges ho jelentds részét tiizeldanyagok ége-
tése utjan nyerik.

Az égés a tiizelGanyagok éghetd részeinek a levegd oxigénjével valo gyors egyesiilése,
amely jol észlelhetd hofejlodéssel jar. Az égés tehat oxidacid, amely sordn az éghetd anyagok
kémiailag kotott energidjanak egy része hd formajaban szabadul fel. A tiizeléanyagokat leg-
tobb esetben levegdvel (légkori nyomason) égetik el, ekdzben gaz-halmazéllapota égéster-
mék, flistgdz keletkezik. Az égés folyamatdban a fizikai tényezok (keverés, levego-
hozzéavezetés, fiistgaz-elvezetés, tliizeldterek kiképzése, tiizeloberendezés fajtak stb.) szerepe a
kémiai tényezdokkel azonos fontossagu.

A gyakorlaton  szilard és  folyékony  halmazillapota  tlizeléanyag-
-mintadk égéshdjének és kdrnyezetszennyezd hatasanak dsszehasonlitisa a feladat.

A tiizeldanyagoknak ¢gési tulajdonsag szempontjabol éghetd €s nem éghetd Gsszetevoi
vannak.

Egheté Osszetevok: C, H, S, N.

Nem éghetd osszetevok: O, H,O, hamu.

Az egyes 0sszetevoket a tlizeldanyag altaldban nem elemi allapotban, hanem kiilonféle
vegyiiletek forméjaban tartalmazza, ezért a tényleges 0sszetétel meghatarozasa igen nehéz. A
gyakorlatban az elemi Osszetétellel (tomeg vagy térfogatszazalékban kifejezve) jellemzik a
tiizeldanyagokat. A C, H és O-tartalom a tiizeldanyag égési tulajdonsagai, a kéntartalom és
nitrogéntartalom pedig elsésorban a korr6zio és kornyezetszennyezés szempontjabol fontos
paraméter.

A kén jelenléte azért nem kivanatos, mert az elégetéskor keletkezo kén-oxidok egy-
részt savas esOt eredményeznek, masrészt erds korroziot okoznak. Hasonlo hatdsa van a nit-
rogén-oxidoknak is. A neméghetd rész szervetlen vegytiletei az égés utan hamuként maradnak
vissza.

A tiizel6anyagok tiizeléstechnikai szempontbdl legfontosabb jellemzdje az égésho és a
futéértek.

Fogalommeghatarozasok

Egéshé: a tiizeldanyag tomeg- vagy térfogategységének teljes elégetésekor keletkezd
atalakulési h6: az a hémennyiség, amely az egységnyi mennyiségl tiizeldanyag tokéletes el-
égetésekor 259C allanddé homérsékleten, 3,0 MPa tulnyomasu oxigénben felszabadul. Az
¢gésho kisérletileg kaloriméterben hatdrozhatdé meg. Az elégés utdn gaz halmazallapota oxi-
gén, nitrogén, szén-dioxid, nitrogén-oxidok ¢és kén-dioxid, folyékony halmazallapoti viz és
szilard halmazallapoti hamu marad.



Fltoérték: az elégetéskor a tlizeldanyagbol eltavozo €s a hidrogén elégésébol keletke-
z0 viz parolgasi hdjével csokkentett Egéshd. (A tokéletes égés utan a viz gbéz halmazallapotu.)

Bombakén: a tizeldanyag Osszes kéntartalmara jellemz6 érték. A tiizel6anyagokban a
kén kiilonb6z6 kotésekben, szerves és szervetlen vegyliletek formajaban fordul elé. A bom-
bakén a kalorimetralaskor kalorikus korrekcio céljara meghatarozott érték: sok esetben azo-
nos az Osszes kéntartalommal, de a tiizeldanyag-6sszetételtdl fliggden annal kisebb értékii is
lehet. Bombakénként ugyanis csak a kalorimetralds koriilményei kozott oxidalodo, majd a
bombafolyadékban elnyelddd kéntartalom mutathatd ki. Ilyen kisérleti koriilmények kozt pl. a
tiizeldanyagok szervetlen szulfattartalma, igy az ennek megfelelé kénhanyad nem hatarozhato
meg.

A bombakén mennyiségét az elemi kén tiizeldanyagra vonatkozta-tott tdmegszazalé-

kaban fejezik ki.
A kalorimeéter (kaloriméter-rendszer) hdkapacitasa az a hOmennyiség, amely a 25 9C
hémérsékletii kaloriméter homérsékletét

10C-kal megemeli.

A kaloriméter hokapacitasanak meghatarozasa ugy torténik, hogy ismert €géshojli eta-
lonanyagot oxigénnel toltott kaloriméterbombaban elégetve a kaloriméteredényben 1évo adott
mennyiségii viz hémérseklet-
-emelkedését mérik. Az elégetéskor felszabaduld hdmennyiségbdl és a kaloriméteredény viz-
hémérsékletének valtozasabol szamithato a kaloriméter hokapacitasa:

_0.m+C,+C, +C,
D, -K

C

ahol: C = a kaloriméter hokapacitasa, J/OC
Q = az etalonanyag égéshdje, J/g
m = az etalonanyag tomege, g
C; és C = a gyujtdhuzal és pamutszal égésébdl adodo korrekeio, J
C; = a salétromsav képzddése soran keletkezd h6 miatti korrekcid, J
Dy = homérséklet-emelkedés (a fokisérlet soran), OC
K = a kaloriméter €s a kdrnyezd levegd kozti hocsere miatt sziikséges korrekei-
6s tényezo, OC

Az ismeretlen tiizeldanyag-minta ¢géshdjének meghatarozasat ugyanolyan feltételek
kozott, ugyanazzal a berendezéssel, azonos kaloriméterbombéban kell elvégezni, mint a kalo-
riméter hdkapacitdsanak meghatarozasat.

A mért tomegli ismeretlen tiizeldanyag-mintat oxigénnel toltott kaloriméterbombéaban
elégetve a kaloriméteredényben 1évé viz hdmérsék-let-emelkedését hatarozzak meg. A kalo-
riméter hokapacitdsanak ismereté-ben a homérséklet-emelkedésbdl a tiizel6anyag-minta €gés-
héje szamithato.

A tlizeldanyag égetésekor keletkezd kénsav és salétromsav mennyiségének meghata-
rozéasa a bombafolyadékbdl torténik. Az altaluk okozott jarulékos hémennyiségeket (amelyek
a megfeleld oxidok képzddési €s oldodasi hodi), mint az égéshd-szamitas korrekcios tényezoit
figyelembe kell venni.



A tiizelbanvag-mintdk égéshdjének meghatarozasa Berthelot-Mahler féle kaloriméterben

A kaloriméter-berendezést és részeit a 4.1, 4.2 ¢és 4.4 dbrak mutatjak.
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4.1 abra
Kaloriméter

A kaloriméter részei.:
Kaloriméterbomba: vastagfala, kb. 300 cm?3 {rtartalmi, savallé acél hengeres edény, aljan
harom labrész talalhatd, amelyeket a bomba zarasakor és nyitdsakor az asztalra erdsitett tartd
megfeleld bemélyedései-be kell rogziteni. A rogzitett bomba fedele kézzel zarhat6 és nyitha-
t6. (A légmentes zarast tomitogytrik biztositjak.) A fedélbe van épitve az oxigénbevezetd-
toltdszelep ¢€s a két elektrod. Az egyik elektrdd szelepesen kiképzett, amely egyben az oxigén
kieresztésére is szolgal és elektromos kapcsolatban van az oxigénbevezetd-szeleppel. Ez
utobbin talalhat6 a gylriisen kiképzett tégelytartd. A fedélbdl a bombatérbe nytld masik, szi-
geteléssel ellatott elektrodot és az oxigénbevezetd-toltdszelep bevezetdcsovét a gyujtohuzal

koti 6ssze megfeleld magassagban.
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4.2 abra
Kaloriméterbomba

Kaloriméteredény: vékonyfalu, kb. 3-4 liter Girtartalmu nikkelezett fém tartaly, feliilete
a sugarzo ho visszaverésére fényesre polirozott. A kornyezettel valdo hdcsere megakadalyoza-
sara vizzel toltott kettdsfala kopeny veszi koriil. Az edényt két félkor alaka mlianyag fedél
zarja le, amelyen a keverdrud és a hdmérd nyilasok talalhatok. A kaloriméter- edény szolgal
annak a vizmennyiségnek a befogadasara, amely atveszi a kaloriméterbombatol a tiizel6anyag
elégetésekor fejlodo hot. A kaloriméteredény vizét kevertetni kell, hogy abban a helyileg fel-
1ép6 homérseklet- kiilonbségek rovid 1d6 alatt kiegyenlitddjenek.

A kaloriméteredényben a bombat kozépen kell elhelyezni, hogy a keverdvel mozgés-
ban tartott viz szabadon dramolhasson a bomba koriil, a keverélapat szabadon mozogjon, a
hémérd pedig ne érjen se a bomba, se az edény falahoz.

A keverdberendezés a keverdbdl €és az ezzel egybeépitett hajtoszerkezetbdl all. A ke-
verdtengely, igy a keverdlapat helyzete a kaloriméteredényben valtoztathat6. A hdmérséklet-
mérésre hasznalatos homérd 0,01 OC beosztasi mérdskalaja 18-25 OC méréstartomanyt. A
hémérséklet leolvasasa nagyitd segitségével 0,002 OC pontossagu legyen. Mindig a hdmérot
kell utoljara a kaloriméteredénybe helyezni €s el6szor kivenni onnan a mérés befejeztével.
Ugyeljenek arra, hogy a kaloriméter- edényen kiviil a hémérd higanygémbje a mozgathatd
tartorész also szintje felett legyen.

Gyujtoberendezés. A vizsgalandd minta meggyujtasa a kalorimé-terbombaban elekt-
romos uton torténik. Az elektrodok aramkorére
12-14 V gyujtofesziiltség rakapcsolasa a gyujtdhuzalt izzasba hozza. A gyljtast az &ramkdrbe
kapcsolt izzolampa felvillanésa jelzi. A gytjtéhuzal max. 0,2 mm atmérdjli vas, konstantan,
nikkel vagy rézhuzal.

Gyakorlati munka



A gyakorlaton csak az ismeretlenként kiadott tlizel6anyag-mintat kell kalorimetralni.
A kaloriméter hokapacitdsanak értékét a gya-korlaton hatdrozzadk meg.

Mintaelokészités

A vizsgalandé minta tomegét ugy kell megvalasztani, hogy a kaloriméteredény vizé-
nek varhato hémérséklet emelkedése 2-3 OC legyen. Ez barnaszén mintabdl 1-2 g, kéolaj min-
tabol 0,3-0,5 g anyagot jelent. Az anyagmintakat analitikai pontossaggal kell bemérni. (A
kdolajmintat kozvetleniil az égetdtégelybe kell bemérni.)
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4.3 4bra
Tablettaprés

A szénmintat tabletta formaban kell égetni, ezért a vizsgaland6 szénporbdl tablettazod
préssel (1d. 4.3 abra) megfeleld tablettat kell késziteni. A szénporbol tablettazas elott tiramér-
legen mérjék le a sziikséges mennyiséget, az ebbdl elkészitett tabletta tomegét kell analitikai
pontossaggal ellendrizni.

Tablettazaskor a prés eldirasszerti hasznalatara tigyelni kell!



Az eldkészité munkak soran az égetdtégely tartdogytiriibe he-lyezésekor, a gyujtast biz-
tositdo huzal bekdtésekor a kaloriméterbomba fedele az erre szolgald tartdéallvanyon legyen a
konnyebb szerelés €s az elektrodok épségének megdvasa érdekében. A fedelet a bomba szét-
szerelése utan 1s azonnal erre a tartoallvanyra kell helyezni.

Az ellendrzott tomegl tablettat adott mindségli €s hosszusdgl pamutszallal atkdtve az
¢getdtégelybe kell helyezni, majd a tégelyt a bombafedél oxigénbevezetd csovén kiképzett
tartogytiriibe kell tenni.

A gyujtohuzalt a fedél elektrodja €s oxigén bevezetd csove kozé ugy kell felszerelni,
hogy a gyujtéhuzal az elektrodokat meghatarozott helyen egy agban, feszesen kosse Ossze.
(Més fémmel, pl. a bomba falaval, stb. a gyujtohuzal ne érintkezzen!) A pamutszalat a gyuj-
tohuzalra kell hurkolni ugy, hogy ezaltal a minta és a huzal dsszekottetése biztositva legyen.

A kaloriméterbombdba az égéstermékek elnyeletése céljabol pipettaval 10 cm3 desztil-
lalt vizet kell tolteni, majd a bombat a fedél raszerelésével Iégmentesen zarni kell.

Az Osszeszerelt kaloriméterbombét az oxigénbevezetd-toltdsze-lepen keresztiil az oxi-
génpalackbdl 3,0 MPa tulnyomasu oxigénnel kell feltolteni. Vigyazat! A biztonsagi szem-
pontokra messzemenden ligyelni kell!

Ezutan a kaloriméterbombat bele kell helyezni az el6zdleg sziikséges mennyiségli viz-
zel megtoltott kaloriméteredénybe olymodon, hogy a bombat a viz elfedje, a vizszint a kialld
elektrodcesatlakozasok kb. egyharmad részéig érjen (ez megfeleld homérsékletli, dsszesen
2700 g-nyi vizzel biztosithato az adott rendszerben).

A kaloriméteredénybe ugy kell behelyezni a keverdberendezés keverdrudjat, hogy
mitkddésekor a keverOlapat ne surlddjon, ne érjen se a bomba, se az edény faldhoz. A
kever6berendezés a fokapcsolo- és kevero-
-kapcsologomb lenyomasaval mitkddtethetd (4.4 abra).

A keverdberendezés beinditasakor a berendezés idomérd szerkezete is miikodni kezd.
Az el6lapon talalhatd, 6sszesen tiz darab izzoélampa egymast 6 masodpercenként kovetd, adott
sorrendben észlelheto felvillanasa jelzi az id6 mulésat. 1 perc elteltével az utols6 lampa felvil-
lanasaval egyidejlileg a szogletes figyelmeztetd fénymezd is fényjelet ad. Amennyiben a
hangjelzd gombot is bekapcsoltdk, minden perc utols6 6 masodperce alatt a fényjel mellett
hangjelzés is figyelmeztet a leolvasasi idépontra. A hdmérdt a 8. lampa felvillanasaval egyi-
dejiileg a berendezés automatikusan rezgésbe hozza ("kocogtatja") a helyes homérséklet-
leolvasast biztositva. A leolvasas pontossagat segiti a hdmérdskala elott mozgathatd, megvi-
lagitott latoteri nagyit6. A mérés sordn hasznalhatnak stopperorat is a mérés idétartamanak
pontos meghatarozasahoz.
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4.4 abra
Kaloriméter kapcsoldtabla

Az elektrodok villamos csatlakozasanak megfeleld bekotése utan a kaloriméteredényre
ra kell tenni a zaréfedél-részeket és dvatosan kell becstisztatni a hdmérét az eldre beallitott
fedéliregbe, igy a hdmérd higanygdmbje a kaloriméteredény vizébe kb. a kaloriméterbomba
harmadmagassagaig meriil és nem ér se a bomba sem az edény faldhoz, nem érinti az elekt-
romos kébelcsatlakozdsokat sem. (Ne cstsztassdk le a hdmérét a fedélnyildsba {itkozésig!

Torésveszély!)



A vizsgdlat végrehajtasa:

A vizsgalat harom kisérleti szakaszbol all.

1.) Eldkisérlet a kaloriméter és a kornyezet hdmérsékletének kiegyenlitddésére; a ka-
loriméter és kdrnyezete kozti hdcsere meghatarozasara szolgal. Az eldkisérlet kb. 5-10 percig
tart. Az id6t mérve percenként le kell olvasni a hdmérdn mutatott értéket. Az eldkisérleti sza-
kasz akkor befejezett, ha a mérés 5 perc id6tartama soran a hdmérséklet percenkénti valtozasa
egyenletes és legfeljebb 0,006 OC/perc értékil.

2.) A fOkisérlet kezdete a minta begyujtasanak idOpontja. A gyujtast jelzd izzoldmpa
felvillantasatol mért egyenld, megfeleléen rovid idokozonként annyi ideig kell a valtozé hé-
mérséklet értekeket leolvasni
-. €s az Osszetartozo idOpont-homérséklet értékeket regisztralni - , amig a hdmérséklet csok-
kenni nem kezd, vagy a hdmérséklet-valtozas ismét egyenletes nem lesz.

3.) Az utdkisérlet a minta elégetését kovetden a kaloriméter és kdrnyezete kozotti ho-
cserére szolgaltat adatokat. A fokisérlet utolsd6 homérséklet-értéke egyben az utokisérlet elsd
hoémérseéklete is. Az idot mérve percenként le kell olvasni a hdmérén mutatott értéket mind-
addig, amig 5 percen keresztiil a valtozas percenként egyenletes és legfeljebb 0,006°C/perc
értekd.

A vizsgdlat utdni tennivaldk

A vizsgalat befejezése utan eldszor aramtalanitani kell a berendezést, ezutdn a hdmé-
rot ki kell venni a kaloriméteredénybdl, majd az elektrodok kapcsoldédo vezetékeit leoldva a
zarofedél részeket kell levenni.

A kaloriméterbombat a kaloriméteredénybdl kiemelve a bombafedél kieresztd szele-
pén fokozatosan és lassan meg kell sziintetni a tilnyomast.

A kaloriméterbomba fedelét lecsavarva a benne 1évé bombafolya-dékot 200 cm3-es
Erlenmeyer-lombikba toltsék. A bomba belsé részeit, a tégelyt, a fedélrészt, elektrodokat
desztillalt vizzel alaposan mossak le. A moso6folyadék ajanlott mennyisége legfeljebb 80-90
cm3. Az alkatrészek megfelelé lemoséasa pH-papirral ellendrizhetd.

A savkorrekciokat €s a kornyezetszennyezés mértékére jellemz6 adatokat a bombafo-
lyadék analizisadataibdl lehet meghatdrozni a szab-vanyos analitikai mddszerekkel azonos
pontossagu gyors vizanalitikai vizsgalatokkal.

Az égéstermékek meghatarozasara szolgalo gyors analitikai modszerek

A kaloriméterbombabol nyert bombafolyadékot és a mosofolyadé-kot ismert tomegii
(taramérlegen mért 2-3 liveggyongyot tartalmazo, szaraz, csiszolt dugoés) Erlenmeyer lombik-
ba gyljtik. Az oldatot szén-dioxid-mentesités céljabol kb. 5 percig kell forralni. Laza dugo-
val, csapvizdramban val6 lehiités és az edény szarazra torlése utdn mérik meg az oldat és
lombik egyiittes tomegét (az oldat 6sszes mennyisége lehetdleg ne haladja meg a 100 g-ot).

Az oldatbdl taramérleg pontossaggal kimért 15-20 grammnyi részletet fenolftalein in-
dikatort hasznalva titraljanak meg 0,05 moélos NaOH oldattal. Ez az adat a bombafolyadék
Osszes mennyiségére vo-natkoztatva a tiizeldanyagbol keletkezett Gsszes erds sav mennyisé-
gét adja.

A bombafolyadék szulfattartalmanak (kénsavtartalmanak) meghatarozasara a Ba2* és
SO42- ionok kozott savas kozegben lejatszodd csapadékképzd reakcid hasznalhatd, amely
adott kisérleti kortilmények kozott az oldatminta zavarossdganak mérésével kovethetd.
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A zavarossag kozvetleniil a szulfatkoncentracioval ardnyos. A mérést Hach-
mikroteszttel Ba2*t-tartalmi reagenst alkalmazva végezzék el a Hach-fotométerhez csatolt
"szulfatmeghatirozas menete" hasznélati utmutato szerint.

Az elégetett tlizeldanyagbol keletkezett sszes kénsav a nyert szulfatkoncentraciobol a
higitas és a bombafolyadék 6sszes mennyi-ségének ismeretében szamithato.

A salétromsav mennyisége pedig az dsszes sav és a kénsav mennyiségének kiilonbsé-
geként adodik.

A higroszkdpos nedvességtartalom és meghatarozdsa

A higroszkdpos nedvesség a 1égszaraz szénminta viztartalma, amely a szerkezeti vizet
nem foglalja magéba. A szerkezeti viz csak
140 9C-nal magasabb homérsékleten tavozik a mintabol.

A gyakorlat soran a higroszkopos nedvesség megegyezik a vizsgalati nedvességgel,
azaz a mérés idoépontjaban meghatarozott viztartalommal.

A meghatarozdshoz hirom parhuzamos mérést kell végezni. Poritott mintabol, analiti-
kai mérlegen, a beméréedényekbe egyenletesen szétteritve 1 grammnyi mennyiséget kell be-
mérni, és ezt szaritoszek-rényben 105 9C-on tomegallanddsagig (kb. 2 ora idétartamig) szari-
tani kell (a szaritoszekrényben a bemérdedények fedelét a megfeleld bemérdedény mellé he-
lyezve). A  szaritdoszekrénybdl kivett mintdkat exszikkdtorban kell lehiiteni (a
bemérdedényekre fedeleiket ferdén rahelyezve). Lehiilés utan a beméréedény és a minta
egylittes tomegét kell mérni analitikai mérlegen (méréskor a beméréedényeket lezarva tart-
sak).

A harom parhuzamos mérés atlagaként, a bemérés szdzalékaban kifejezett tdmegcsok-
kenésbol kell szadmitani a higroszkopos nedvességet.

A vizsgadlati eredmények szamitasa
A tlizel6anyag-minta égéshdje a kovetkezo képlettel szamithato:

_C(D,-K)-C,,
m

0

ahol: @ = atiizeléanyag-minta égéshdje, J/g
C = a kaloriméter hékapacitasa, J/OC
Dy = a hdmérséklet emelkedése a fokisérlet soran, OC
K = a kaloriméter és a kornyezd levegd kozti hdcsere miatt sziikséges korrek-
cios tényezo, °C
K=05 @, +dy) +(n-1)dg

d, = a hOmérséklet atlagos valtozdsa 1 perc alatt az elOkisérlet
soran, 9C/min.
(dy értéke pozitiv, ha a homérséklet emelkedik, és negativ, ha a hdmérséklet
csokken az elOkisérlet soran)

dy, = a hdmérséklet atlagos valtozasa 1 perc alatt az utokisérlet soran, ©C/min

(df érteke pozitiv, ha a hdmérséklet emelkedik, és negativ, ha a hdmérséklet
csokken az utdkisérlet soran)

n = a fokisérlet idotartama, min.

C ;.4 = egyéb korrekciok osszege, J
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C1_4=C1+C2+C3+C4

(C; + Cy) a gyujtdhuzal és a pamutszal elégetésekor felszabaduld hd miatti korrekcio.
Az azonos kalorimetralési koriilmények kozott nem kell figyelembe venni,
mivel értékiik az ¢géshdénél tobb nagysagrenddel kisebb.

C; = a salétromsav keletkezése, oldodasa soran képz6dé hdmeny-nyiség miatti kor-
rekcio: 6,0 J/0,1 mval HNOj;

(0,1 mval = mg egyenértéktomegnyi mennyiség, 1 cm3 0,1 molos

HNO3)
C, = a kénsav keletkezése, oldodasa sordn képz6dd hdmennyiség miatti korrekcio:
15,1 J/0,1 mval H,SO4 (0,1 mval =

1 cm3 0,05 molos H,SOy)
m = a bemért minta tomege, g

Atszamitas mas nedvességi dallapotra:

100 —c
a=——
100 -b

ahol a = atszamitési tényezo
¢ = az a nedvességtartalom %-ban, amire az atszdmitas torténik (15 % nedves-
ségtartalom MSz KGST 1463-78.sz. szabvany alapjan)
b = a minta meghatarozott higroszkdpos nedvességtartalma %-ban

Javasolt munkamenet:

Szénminta higroszkopos nedvességének meghatarozasa, szénminta vagy olajminta
kalorimetralasa.

A szén vagy olaj égetésekor nyert bombafolyadék savtartalmanak mennyiségi megha-
tarozasa.

A gyakorlat mérési és biztonsagtechnikai eléirdsai:

Az égéshd mérését homérséklet-allando helyiségben kell végezni (zart ablak, ajto, fi-
té- €s melegito-berendezésektdl tavol). A helyiségben nyilt lang hasznalata tilos!

A kaloriméterbomba csatlakozé részeit tilos olajjal vagy zsirral bekenni. Tilos az 6sz-
szekoto csovekben gumi vagy mas éghetd alkatrészt alkalmazni!

Tilos a kaloriméterbomba f61¢ hajolni az oxigénnel val6 toltéskor, és amikor a bomba-
ban talnyomads van!

Az oxigénpalackot a gyakorlaton kiadott kezelési utmutato eldirasai szerint kell hasz-

nalni!

Jegyzokonyv készitése
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A gyakorlat jegyzokényve a kévetkezoket tartalmazza:

- az elvégzett vizsgalatok tomor leirasat (vazlatos dsszefoglalas),

- a mért adatokat tablazatosan,

- a szamitasokat €s a kapott eredményeket tdblazatban 6sszefog-lalva (a mellékelt min-
ta szerint),

- a kétféle tiizeldanyag-mintara kapott eredmények értékeld dsszehasonlitasat.

A kaloriméter hékapacitasa J/OC
Szénminta eredeti nedvességtar- 15 % nedvesség-
talmu szénre tartalmi szénre
Higroszkopos nedvesség % -
Egéshd (E,) J/g J/g
Asvanyolaj
Egéshé (E,,,) J/g
15 % nedvességtar- asvanyolaj
Egéstermékek talmu szénminta
mval/g |mval/104]| mval/g |mval/104]
Osszes savegyenérték
(salétromsav+kénsav)

Elvégzendd feladatok:

1. A kaloriméter h6kapacitasanak (vizérték) meghatarozéasa
2. Szénminta égéshdjének meghatarozasa

3. Szénminta nedvesség- és hamutartalmanak meghatarozésa
4. Olajminta égéshdjének meghatarozasa

5. Mosofolyadék (bombafolyadék) dsszes erds sav €s kiilon a kénsavtartalmanak
meghatdrozasa

Labormunka beosztdasa

L. Kalorimetralas
- vizérték meghatarozasa
- szénminta elégetése

12
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- olajminta elégetése

A kalorimetralas el6tt a kaloriméter-rendszer fémedényébe a sziikséges mennyiségii
desztillalt vizet (2700g) taramérlegen bemérjiik €s a hdmérsékletét ellendrizzik.

Benzoesav ~0,4 g-jat pasztillazzuk, analitikai mérlegen lemérjiik, majd megmérjiik a pa-
mutszallal atkotott, azutan a gyujtoszallal ellatott pasztilla tomegét is.

A szénminta ~1,5 g-jat pasztillazzuk, ezt analitikai mérlegen lemérjiik, majd megmérjiik a
pamutszallal atkotott, azutdn a gyujtoszallal ellatott pasztilla tomegét is.

Olajminta égéshdjének meghatarozasahoz 0,3-0,5 g kozotti tomegl dsvanyolajat analitikai
pontossaggal mériink be a kaloriméterbomba
fém égetd-tégelyébe.

1. Nedvesség- és hamutartalom
(3-3 parhuzamos mérést végziink)

Nedvességtartalom meghatarozashoz analitikai mérlegen 2-2 g-nyi szenet mériink be a
beméréedénybe. A mintikat 110 °C-on szaritjuk 2 éra hosszan keresztiil. Lehiilés utdn a
tomegét visszamérjiik.

A hamutartalom meghatarozdsdhoz analitikai mérlegen 1-1 g szenet izzitotégelybe mériink
be. A mintdkat tartalmazo tégelyeket vegyifiilkében vas hdromlabra helyezett agyag ha-
romszogre tessziik. Gazlanggal 6vatosan addig melegitjiik mig a fiistolgés megsziinik, majd
ezutan par percig enyhén izzitjuk. Az ill6 anyagot mar nem tartalmazé, elhamvasztott
mintdkat tartalmazo tégelyeket izzit6 kemencébe helyezziik at, a kemencét ezutin
kapcsoljuk be és 900 °C-on 1 6ran keresztiil végezziik az izzitast. A mintdkat a kemencében
hagyjuk hiilni, majd tegyiik exszikkatorba és a teljes lehiilés utan mérjiik vissza analitikai
mérlegen.

A szaritas és az izzitds miiveletei soran az égési sériiléseket véddkesztyli és véddeszkozok
(csipesz, tégelyfogo, azbeszthald...) haszndlataval és figyelmes munkaval mindig elkertil-
hetjiik.

III. Bombafolyadék vizsgdlata

Osszes erds sav mennyiségének meghatarozasa

A kalorimetralas befejezése utan a bombafolyadékot és a bomba mosasdhoz felhasznalt,
mintegy 80-100 ml desztillalt vizet tolcséren keresztiil tdramérlegen lemért, csiszolatos
Erlenmeyer-lombikba 6ntjiik at, majd ismét lemérjiik. Az oldott szén-dioxidot kiforraljuk,
ezutdn az oldatot lehiitjiik, majd taramérlegen visszamérjiik. Titraldo lombikokba 10-15g fo-
lyadékot taramérlegen bemériink, majd az Osszes erds savat 0,05 molos Na-hidroxid-
oldattal fenolftalein indikator mellett megtitraljuk. Hairom parhuzamos titralast végziink.
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Ellenorzo kérdések zarthelyihez, szobelihez
(Tiizel6anyag-vizsgalatok gyakorlat)

1. Mi az égéshd?

2. Mi a fiit6érték?

3. Mit értiink a ,,tlizeldanyag bombakéntartalma” kifejezés alatt?
4. Mit értlink a kaloriméter hdkapacitasan (vizérték)?

5. Hogyan hatarozhaté meg a kaloriméter vizértéke?

6. Hogyan hatarozzuk meg a tiizel6anyag kalorimetralasanal a
képzddott kénsav és salétromsav mennyis€¢gét?

7. Mi a kaloriméterbomba, milyen részekbdl all?

8. Hogyan készitjiik el6 a kalorimetralashoz a kiadott szénmintat?
9. Mi a kaloriméterkOpeny €s a kaloriméteredény?

10. Milyen hdmérdket hasznalunk a kalorimetralas soran?

11. Mit értiink eldszakasz alatt a kalorimetralasnal?

12. Hogyan hatarozzdk meg a f0szakasz végét?

13. Mire szolgal a pamutszal és a gyajtébhuzal?

14. Milyen korrekciokat alkalmazunk az égéshd értékének
kiszamitasakor:?

15. A hémérséklet-emelkedés értékét hogyan szamitjuk ki a
,.fokisérlet” soran?
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