EGHETO MINTA MERESE BOMBAKALORIMETERREL

Bevezetés

Az éghetd anyagok (beleértve az €élelmiszereket és a tiizeldanyagokat is) energiaértéke fontos
fizikai kémiai paraméter. Ez az energiaérték megjelenik az €géshd és flitéérték adatokban,
amelyekkel a kiilonb6z6 tipusi energiahordozékat mindsitiink. Az egyes anyagok
égéshojének ismerete a szakemberek szdmdra fontos adat a miiszaki és gazdasagi tervezés

folyamataiban.

Az utébbi években, a kornyezetkiméld energiagazddlkodas alapanyagféleségei bdviiltek, a
tiizeldanyagként elfogadott biomasszaval. Az enrgiatermelésre felhaszndlt biomassza vagy
biotiizeldanyag mennyisége évenként novekszik. A kiilonbozd alapid biomassza féleségek és
ezek novekvo mennyiségli felhasznaldsa miatt, az €géshot és flitdértéket meghatdrozé mérési

lehetdségek irant megndtt az érdeklddés €s fokozddott a mérési igény.

A tiizeléanyagok égéshd értékét csokkentd tényezd a tiizeldanyag nedvességtartalma. A
gyakorlatok sordn, ismert, kiillonboz6d nedvességtartalmi mintdk vizsgélatara keriil. A minta
nedvességtartalmanak elparologtatdsdra forditott energia veszteség, amelynek mérhetd

megnyilvanuldsa a kisebb €géshd.

Az €gésho és flitdérték meghatarozdsa laboratériumban, szabvanyos koriilmények kozott,
specidlis moddszerekkel kiillonbozd késziilékek alkalmazdsaval torténik. Hallgat6i
laboratériumunkban rendelkezésre dllnak azok a késziilékek (apritd6 késziilék, analitikai
mérleg, szaritészekrény, nagy nyomdsd bombakaloriméter), amelyek alkalmazdsidval a

sziikséges mérések elvégezhetdek.

Koszonetiinket fejezziik ki a PanonPower Zrt Mindsitd laboratériuméanak vezetdjének és

munkatdrsainak a szakmai segitségért.
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Definiciok
Egéshé: az a hémennyiség, amely a tiizeldanyag tomegegységének bombakaloriméterben,
nagy nyomasu oxigén atmoszféraban, 25 °C hdmérsékleten valo elégetésekor felszabadul. Az
égés utani maradékok:

- a gdzhalmazallapotd oxigén, nitrogén, szén-dioxid és kén-dioxid,

- a cseppfolyds halmazallapotd viz

- a szilard halmazallapotd hamu.

Fiitoérték: az elégetés soran a tiizeldanyagbdl eltdvozo nedvesség €s a hidrogén elégetésébol

keletkezd viz parolgési hdjével csokkentett égéshd.

Egy tiizel6anyag fit6érteke az a hdmennyiség, ami 1 kg tiizeldanyagbol kinyerhetd olyankor,
ha a fiistgdzzal egyiitt tdvoz6 vizgdz halmazéllapotban hagyja el a berendezést. Ertékét ugy
kapjuk meg, ha az anyag €gésh6jébdl kivonjuk a gbézként tdvozo vizmennyiség parolgashojét.

A fltéérték tipikus mértékegységei szilard anyagokndl kJ/kg, MJ/kg, gaznemii anyagoknal
kJ/Nm3.

A fitéérték haszndlata indokolt a gyakorlati szdmitdsokban (tiizeldanyag-igény vagy
kazdnhatdsfok szdmitdsa) minden olyan esetben, amikor a tdvozé viz halmazallapota goz,
vagyis, amikor a fiistgiz >100 °C hOmérsékletii. A ft6érték nem hasznalhat6 az un.
kondenzaciés kazanok esetében, ahol a fiistgazt 100 °C homérséklet ald hiitik. Ekkor a gdz
még a kazdnban kicsapddik a fiistgdzbol, s igy hasznosithaté a parolgashdje. A fiitdértéket
idonként az angolszdsz irodalombdl tiikorforditassal 1étrehozott "alsé flitéérték"-ként (Lower
Heating Value — LHV) szokds nevezni.

Az égésho: (régebbi nevén égésmeleg) az a fajlagos homennyiség, ami egy kilogram
tiizeldanyagbdl Osszesen felszabadul, ha az égéstermékeket a kiinduldsi hdmérsékletre hiitjiik
vissza.

Mivel ez a végallapot ipari koriilmények kozott a legritkdbb esetben valdésul meg, a
gyakorlatban a flit6értéket szokds haszndlni. Ugyanakkor, mivel laboratériumi koriilmények
kozott ezt az értéket a legkonyebb megmérni, a flitéértéket dltaldban ebbdl szamitjak.

Jellemz6 mértékegysége: kl/kg

Az égéshd tovabbi elnevezése az angolszdsz irodalombdl tiikorforditassal atvett felsd
futoérték (Higher Heating Value — HHV).

Mértékegység: Joule (J) és kaldria (cal)
1 kal6ria =4.184 joule



1 kcal az a h6mennyiség amely 1 atmoszféra nyomdson 1 kg 14,5 °C-os

viz hémérsékletét 15,5 °C-ra noveli

A kaloriméter hékapacitdsa: az a hdmennyiség, amely 25 °C hdmérsékleten a kaloriméter 1

°C hdmérséklettel val6 felemeléséhez sziikséges.
Szdrazanyag tartalom: A nedves minta nedvességtartalommal csokkentett mennyisége.
Osszes nevességtartalom: A tiizeldanyagb6l tivozé nedvességtartalom, amelyet

széritoszekrényben 105 C-on sulyallanddsdgig torténd szdritds sordn veszit el a minta. A

nedvességtartalom megaddsa %-ban torténik.



Az égésho vizsgalati médszer elmélete, termodinamikai hattére

Az égéshd meghatarozdsat specidlis késziilékben, az 1. dbran szemléltetett Berthelot-Mahler

kaloriméterben végezziik.

» HOméro

Vizzel toltott belso tartdly

Kever6 Vizzel toltott kopeny

Keverdt meghajtéd
motor

Nagy nyomdst bomba

1. dbra A kaloriméter késziilék rajza

A vizzel toltott kiils6 kopeny megakaddlyozza a hdéaramlast a kaloriméter és a kornyezet

kozott:

Gkaloriméter =0

A bombatest rozsdamentes acélbdl késziil ezért az égés allando térfogaton torténik igy {

térfogatnovekedésbol nem képzdodik munka:
Wkaloriméter =—1p-dV =0
A mérés sordan a kaloriméterre belso energiavaltozasa (AU) zérus.

AU kaloriméter = 9kaloriméter + Wkaloriméter
AU kaloriméter =0

A fenti egyenlet termodinamikai jelentése az, hogy a kaloriméter a kornyezetétdl izolt.



A kaloriméter izolalt a kornyezetétdl, a reaktansok (az éghetd minta €s az oxigén) képezik a

rendszert, a kaloriméter tobbi része képezi a kdrnyezetet.

A reaktansok belsd energia valtozasat a kovetkezoképpen szamoljuk:

dUjor = dU repdszer +4U kornyezet

AU rendszer =—d Ukérnyezet

oU oU
dU rendszer = _H‘)TJV dr + (ava dV:I

A térfogat allando, dV=0.
Igy a hékapacitds (Cy) definici6jabodl kovetkezik:
dU yendszer =—CydT

Mivel az alland6 térfogaton mért hokapacitast kis homérséklet tartomdnyban fiiggetlennek

tekintjiik a homérséklettdl (T), a kifejezést integralva a kdvetkezd egyenlethez jutunk:

AU =—C, AT

Itt a C, a kornyezet hOkapacitdsa, vagyis a bombaé és a vizé.
Az entalpia valtozas(AH) szamitasa
Az entalpia definicidjabol kiindulva:

AH = AU + A(pV)

A térfogati munka nagyon kicsi, A(pV) = 0 a szilad és folyékony fazisokra nézve. A gidzokat

idealisnak tekintve:

AH = AU + RT4n g,

Kiilonbség AU és AH kozott.

AU=q, a hédramlas alland6 térfogaton, mig AH=g, a hddramlds dllandé nyomdson. A f6

kiilonbség a két dllapot kozott az, hogy pV munka lehetséges dllandé nyomdson, de nem



lehetséges allandé térfogaton. Lassuk azt az esetet hogy Ang,s > 0 vagyis a rendszer tagul a
reakcié soran. Ugyanakkora energia mennyiség szabadul fel mindkét esetben. De amig
allandé nyomdson az energia egy része munka formdjaban jelenik meg, igy a felszabadulé hd

kisebb lesz, mint dllandé térfogat esetében. Tehat:
-AH < -AU
AH > AU

Amennyiben Ang,s < 0. i.e., a rendszer zsugorodik reakcié kozben, vagyis a kdrnyezet végez
munkat a rendszeren. Igy ez a munka 4ll rendelkezésre az energia kibocsitdshoz a rendszerbdl

a kornyezet felé. Tehdt:
—AH > -AU

AH < AU

A kaloriméter viselkedése nemadiabatikus

A mérési pontok kiértékelése miatt, érdemes megéallapitani, hogy a bomba kaloriméter tobbé-
kevésbé adiabatikus. A valdsigban van egy kis hdszivargds a kopenyen Kkeresztiil

(Gkaloriméter #0) €és a keverd is végez munkdt a (Wigloriméter #0). Ezt a nem-

adiabatikus viselkedést a sugdrzasi korrekcidval korrigéljuk (SK).
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2.abra Bombakalorimétese vizsgalat homérsékletvaltozads vs. id6 diagramja

Az égést akkor tekinthetjiik lejatszodottnak, amikor az dbrdn jelzett két teriilet egyenldvé
vélik. Jelen esetben ez a t = 7 percnél teljesiil. gy a 7 = 6 perc utdn még 1 perccel tovibb kell
extrapoldlni a gyujtds elotti szakasz esetén, €s a gyujtds utdni szakasz értékelésénél, a r = 12

percben pedig vissza 5 percet. Matematikailag ez a kovetkezo:

AT = [T]Z +(- 5perc)T]8_T]2j - (T6 + (I perc) T6 = To j

6 perc 6 perc
T;8-T Ty —1T;
AT =T —Tg +(—5perc)M—(]p.erc)u
6 perc 6 perc
5T18—=Tpo )+(Tg —T,
AT =Ty —Ts - (T18 126) (Ts T )

AT =Tjp =T — SK

Laboratériumi munkafolyamatok, amelyet az égéshé vizsgalathoz el kell végezni

Laboratoriumi vizsgélatait, a minta megérkezésétol az eredmények megaddsdig, az aldbbi
munkafolyamatdbran lehet 1atni

Apritas




Méret eloszlasszerinti szelektalas
(szitalas)

Nedvességtartalom meghatarozas

Bombakalorimetrias mérése

Eredmények kiszamitasa

A vizsgéland6 mintdk, nagyon gondosan el0készitett, szennyezéstol mentesek, kiilon tisztitast
nem igényelnek.

Az apritast koveto szitdlas utdn, a 200 meshnél nagyobb szitafrakciébol nedvességet 100-200
mesh szitafrakciobdl vett 300 mg-os mennyiséget alkalmazzuk égéshé meghatarozasra.

Egheté - minta nedvességtartalmanak meghatarozasa:

A nedvességtartalom meghatdarozasa egyszerusitett eljarassal:

Ez az eljards a szilard biotiizeldanyag mintdk teljes nedvességtartalmdnak meghatdrozasira
szolgdl, szaritoszekrényes eljarés.

Az eljaréas alapelve, hogy a mintdt 105 C-on levegd kozegben szaritjuk, amig az dllandésult

tomegét el nem éri. A nedvességtartalmat a tomegveszteség szazalékaban adjak meg.

A minta nedvességtartalma a kornyezet hOmérsékletétdl, a levegd nedvességtartalmatol és a

minta szemcsenagysagatol fiiggden is véltozhat.

Az eljarés eszkozei:

- Széritészekrény, 105 +2 C tartomdnyban szabdlyozhaté hOmérsékleti, a 1égtér
oranként 3-5 alkalommal cserélddik. A 1égsebességet tigy kell megvalasztani, hogy a
minta részecskéi ne tdvozzanak a szdritétalcardl.

- Megfeleld szarité edények, nem korrodalodd, hdallé anyagbdl, pl. fémtéilcdk, tiveg-

vagy porcelanedények.



- Analitikai mérleg a minta és szaritotalca tomegének 0,1 %- t kitevO pontossaggal

A minta elokészitése

Minta nedvességtartalmanak meghatarozasa:

Az apritott mintdk azonosit6 szamat feljegyezziik.

Kivalasztunk a mintdknak megfeleld szamu hoéllé edényt.

Egyenként lemérjiik a h6allé edények tomegét és a jegyzOkonyvben feljegyezziik

Az egyes mintdkbdl kimériink megkozelitéleg 10-10 grammot a h6allé edényekbe.

AL e

A tomeg értékeket 4 tizedes-jegy pontossiggal, melyeken feltiintettem az egyes

mintak azonosito ill. sorszamat.

A hoéallé edényeket a benniik 1évd apritott mintdval behelyezziik a 105 fokos szaritd-
szekrénybe. A szdritds megkezdésének idejét feljegyezziik. A szdritds megkezdését kovetd fél
6ra mulva a mintdk tomegét megmérjiik és feljegyezziik. A széritast addig végezziik, mig a
két utolsé6 mérés eredményeinek Osszevetésével a tomegéllandésagot megallapithatjuk. A
mérés végeztével diagrammon dbdrzoljuk a minta szaradasi gorbéjét (3. abra) és kiszamitjuk a

minta szdzalékos nedveségtartalmat.

100 T

Eltavozott nedvességtartalom [mg]

0 1 2 3 4 5 6 7 8
Szaradasi id6 [ora]

3. abra A minta szaradasi diagramja

Egheté minta égéshéjének meghatirozasa
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Biztonsagtechnikai eldirasok

A kaloriméter bombdkat, a manométert €s az Osszes csoveket nyomdsproba utdn, illetdleg
elszennyezddésiik esetén, tovabba 1j kaloriméter bomba haszndlatba vétel elott gondosan ki
kell tisztitani.

A kaloriméter bombat, a manométert €s az 0sszekotd csoveket minden 1000 mérés utan, de
legaldbb évente egyszer, tovabbd minden javitds utdn nyomdsprobanak kell aldvetni az
illetékes ellendrzd szerveknél.

Ellendrizni kell a bomba menetek allapotat.

Tilos a bomba csatlakoz6 részeinek olajjal vagy zsirral valé kenése, tovdbba tilos gumi vagy
mas, éghetd tomités alkalmazdsa az 6sszekotd csovekben. Ugyancsak tilos a vizsgélat alatt a
kaloriméter f61é hajolni.

A stritett oxigénnel végzett munkdknal be kell tartani az érvényben levé biztonsagtechnikai

utasitasokat és eloirasokat.

Egésh6é meghatarozasa

Az €égéshé meghatarozdshoz ismert, potosan bemért tomegii anyagot bombakaloriméterben,
stritett oxigén atmoszféraban (alland6 térfogaton) izotermikus vagy adiabatikus feltételek
kozott tokéletesen elégetiink. Az égés sordn keletkezett hdmennyiséget a kaloriméter
edényben levé viz felveszi, homérséklete megemelkedik. Ezt a hémérsékletnovekedést
mérjiikk. Az €géshd pontos kiszamitasdhoz korrekcidt kell alkalmazni azokra a hdtermeld
folyamatokbdl szdrmaz6 hOdmennyiség noveld forrdsokra, amelyek nem a minta elégetésébol
szarmaznak. gy korrekcidra keriil, a minta elégetése sordn képzSdott kénsav és salétromsav
vizzel val6 elegyedési homennyisége. Korrekcids szdmitds sordn vessziikk figyelembe az
égéshd méréséhez felhasznilt egyéb anyagok, a segédanyagok (pl. huzal, a pamutszal, a

papir) elégetésébdl képzddott hdmennyiséget.

Mintavétel és mérés
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Az elemzési mintat gondosan Osszekeverjiik és 0,0002 g pontossaggal bemériink 0,3 - 0,35 g
tiizeldanyagot. A vizsgdlatra olyan tomegl tiizeldanyagot mériink be, hogy mérés sordn a
kaloriméter edényben 1évé viz hémérséklete 1,5-2 °C hémérséklettel emelkedjék. A mintét a
kaloriméter tégelyébe mérjiik, amelyet azutdn az egyik elektrédahoz kapcsolodé tartégytiriibe
helyeziink. Az elektréddkat gydjtéhuzallal kotjiik Sssze. A kaloriméter bombédba 10 cm’

desztillalt vizet toltiink, majd a bomba fedelét szorosan lezarjuk.

Tilos a bomba csatlakoz6 részeinek olajjal vagy zsirral valé kenése, tovabba tilos gumi vagy
mads, éghetd tomités alkalmazdsa az 0sszekotd csovekben. Ugyancsak tilos a vizsgélat alatt a
kaloriméter f61é hajolni.

A stritett oxigénnel végzett munkdkndl be kell tartani az érvényben levo biztonsagtechnikai

utasitasokat és elOirasokat.

Sziikséges eszkozok:
1. A kaloriméter bomba

Nagynyomdsii bomba (1d 2.4bra)

2. abra 1. kaloriméter bomba test, 2. Bomba fedél, 3. Oxigén bevezetdcso, 4. Langtereld lap,
5. Elektréd, 6. Egetd tégely, 7. Gyijtéhuzal, 8. Gumi és fémgyiirii tomités, 9. Négylabu
bombatartd, 10. Villamos gyujtas szigetelt csatlakozoi)

12



A bomba savéllé acélbdl késziil, térfogata 250-350 cm’, legnagyobb tomege 3,25 kg,
falvastagsdga nem lehet kevesebb, mint a bomba bels6é dtmérdjének 1/10-e. A bomba fedele
polirozott, a zarészerkezete a bomba belseje felé fémgylriivel tomitett. A fedél, egy a testtol
elektromosan elszigetelt és egy el nem szigetelt elektrédaval, tovabba az oxigén beeresztésére
és a gdzok kieresztésére szolgal6 szelepekkel van ellatva.

A beeresztd szelepet ugy van kialakitva, hogy az oxigéndram ne irdnyuljon a mintdra. A
bomba belsé részei ellendllok a tiizeldanyag elégetésekor keletkezd agressziv termékekkel

szemben.

2. A rozsdamentes fémbdl késziilt kaloriméter edény. Az edény és a bomba fala kozott akkora

tavolsdag van, hogy a keverés megoldhat6 legyen.

3. Rozsdamentes fémbol késziilt keverd

4. Beckmann hémérd, olyan 0,01 °C skélabeosztdssal, amely nagyité segitségével lehetdvé

teszi a 0,002 °C pontossdgi hémérséklet leolvasdst.

5. Nagyit6

6. JOl zar6 kaloriméter kopeny. Ez a kornyezettel valé hdcsere megnehezitése érdekében
vizzel toltott, kettdsfali edény, amely kiviilrol hészigetelt. A beldle elparolgott vizet idonként
potolni kell.

7. Stritett oxigén gaz acélpalackban. Az gazpalack megfeleld reduktorral, nagy nyomast bird
csovezetékkel, és a bombdhoz csatlakoz6 elemmel van ellatva. Vigyaznunk kell arra, hogy az
elégetéshez haszndlt oxigén éghetd elegyrészeket, igy pl. hidrogént, ne tartalmazzon. Ezért
elektrolitikus uton késziilt oxigént hasznélni nem szabad.

8. Kaloriméter tégely savallé acélbol.

9. Ismert égéshdjii cigarettapapir.

10. Ismert €géshdji gydjtéhuzal. Gyujtasndl a gydjtégomb lenyomdsara dram halad at ezen a

dréton felizzitva azt és ezzel beinditva az égést.
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11. Ismert égéshdjli pamutszal.

12. Aramforras €s transzformator.

13. Stopper

14. Titral6 lombik.

15 Biiretta.

Vegyszerek és oldatok

Etalon anyagok: a kaloriméter hOkapacitdsdnak meghatdrozdsdra ismert égéshdjii etalon

anyagot hasznalunk, ugymint:

- szacharéz (égéshodje: 16,55 MJ/kg)
- benzoesav (égéshdje: 26,47 MJ/kg)
- szalicilsav (égéshgje: 21,95 MJ/kg)
- borostyankdsav (égéshdje: 12,67 MJ/kg)

A kaloriméter mosdvizének elemezésére a kovetkezd oldatokat hasznaljuk:

- 0,05 M barium-hidroxid oldat
- 0,1 M NaOH oldat

- 0,05 M Na,COs oldat

- 0,1 M HCI oldat

- 0,1%-0s metilnarancs oldat

- 1%-os alkoholos fenolftalein oldat

A vizsgalat elokészitése, a késziilék hokapacitasanak meghatarozasa

A kaloriméter hokapacitdsanak (ma mdr nem haszndlatos megnevezése vizérték)

meghatarozasa
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A meghatdrozds 1ényege: ismert égéshdjli etalonanyagot siiritett oxigénnel toltott olyan
kaloriméter bombdban égetiink el, amelyet vizzel telt kaloriméter edénybe helyeztiink. A
kaloriméter hoOkapacitdsdt az etalonanyag elégésekor keletkez6 hdOmennyiségnek és a

kaloriméter edényben 1év0 viz hdmérsékletvaltozdsanak viszonyabdl szamoljuk ki.

A kaloriméter hOkapacitdsdnak a meghatdrozasdra olyan tomegii etalonanyagot mérjiink be,
hogy a fokisérlet sordn 1,5-2 °C hdémérsékletemelkedést érjiink el. 10-12 c¢cm hosszi
gyujtéhuzallal 6sszekotjik a két elektrédot gy, hogy a gyudjtéhuzal kozepe a tégelyben
fekiidjon, erre helyezziik az etalonanyagot, majd a bombdit megtoltjiik 3 Mpa tilnyomdasu
oxigénnel.

A hokapacitds meghatarozasakor figyelembe kell venni azt a hdmennyiséget is, amely a
levegd nitrogénjébdl képzddo salétromsav reakcidja sordn keletkezik. A képzddo salétromsav
mennyiséget a mosofolyadékbdl 0,1 M lag oldattal val6 titrdldssal hatdrozzuk meg

fenolftalein indikétor jelenlétében. 1 cm’ titraldsnal elfogyott 0,1 M NaOH 6 J-nak felel meg.
A kaloriméter h6kapacitasat (C) J/ °C-ban a kovetkzd képlettel szamitjuk ki:
C=(Q*m+c; +c3)/ (D¢ - K)
ahol,

Q az etalonanyag égéshdje (J/g)

ms az etalonanyag tomege (g)

C a gyujtéhuzal és pamut égésébdl adédé hokorrekeid (J)
C3 a salétromsav képzddése soran keletkezd hé miatti korrekcio (J)
D, a hdmérséklet emelkedése a fokisérlet sordn (°C), és
Dt = tn — t()
ahol
tn a fékisérlet véghémérséklete (°C)
to az el6ksérlet véghémérséklete (°C)
K a kaloriméter és a kornyezd levegd kozotti légcsere kovetkeztében

sziikséges korrekci6 (1d. késobb)
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A vizsgalat végrehajtasa

Mért
mennyiség
Késziilék egység Tevékenység (a valédihoz
kozeli
értékek)
Tomeg mérés
Cigaretta papir 25 mg
A fém gyujtoszal 10 mg
Pamutszal 12 mg
Apritott minta bemérés 300 mg
A cigarettapapir gondos
eligazitasa a késobbi
meggyujtashoz
Hoémérséklet mérés
Vizkopeny homérséklete
23C

A gyujtoészal rogzitése az
elektrédokhoz
A pamutszal rogzitése a
fem gyujtoszalhoz

Beszerelésre kész minta,
gyujtoszallal
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A bombaba 10 ml
térfogati elnyeleto
oldatot mériink.

A bomba felsé részét az
also részére tessziik, majd
a rahelyezziik a
hollandianyat is
A csavart szorosra
hazzuk.

A bombat ezzel
osszeszereltiik és a fedél
lefiijat6 csonkjat
bezarjuk.

Az O, gazbevezet6
csonkot kinyitjuk.
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Az oxigén gazpalack
csatlakozo biztonsagi
csovét a bombahoz
csatlakoztatjuk.

Megnyitjuk a palack
tiiszelepét, a reduktor
membranszelepével
beallitjuk a kivant
nyomast.

Oxigénnel megtoltjiik a
bombat.

Elzarjuk a gazpalackot.
A gazvezetéket
leszereljiik a bombardl.

35 bar

A belsé viztartalyba vizet
mériink

Az edényt a
kaloriméterbe helyezziik.

2670 g 22
C-os

19




Az Osszeszerelt bombat
behelyezziik a
kaloriméterbe.

Csatlakoztatjuk a gyujto
érintkezoket a bomba
elektrodok elektromos

érintkezoihez

Becsukjuk a fedokkel a
kalorimétert, a h6méroét a
méro pozicioba elyezziik.

A motor bekapcsolasaval
meginditjuk a keverést

10 percig
kevertetjiik
a rendszert
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A mérést megkezdjiik

Percenként leolvassuk a
héméron az aktualis
homérsékletet.

A 6. percben begyujtjuk a
bombat.

Folytatjuk a percenkénti
homérsékletleolvasast

A
leolvasasok
részleteit a
kovetkezo
1ész
tartalmazza

Leallitjuk a
keverémotort, emeljiik Ki
a bombat a
kaloriméterbol.

Nyissuk Ki a gazlefiijato
csonkot

Csavarjuk le a bomba
fedelét

Szemrevételezziik a
keletkezett hamut. Az el
nem égett részeket
eltavolitjuk és lemérjiik.

Elkiilonitjiik a tovabbi vizsgalatokra az
elnyelet6 oldatot

Az elnyelet6 folyadékot
_ fézdpoharba ontjiik.
Atoblitjiik a késziiléket az

oldattal.

100 ml
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Hdoémérsékletek leolvasasa a bombakalorimetrias mérés soran

Meginditjuk a keverdt, a homérséklet kiegyenlitddése 5-10 percig tart. Ezutdn percenként
feljegyezziik a hémérd alldsat. A hémérsékletet nagyitd segitségével olvassuk le 0,002 °C

pontossaggal.

A kaloriméteres vizsgdlat harom szakaszra oszlik.

Az elokisérlet a kaloriméter s a kornyezet homérsékletének a kiegyenlitddésére szolgal és 5
percig tart. Az elOkisérletben percenként egymds utdn 6 esetben kell leolvasni a homéro
allasat.

A fokisérlet kezdetén a bemért mintat villamos drammal meggyujtjuk és percenként addig
olvassuk le homérsékletet, amig valtozdsai nem vélnak egyenletessé. Az egyenletes valtozas
elérése elotti utolsé homérséklet a fokisérlet utolsé homérséklete, ez egyben az utdkisérlet
els6 homérséklete is.

Az utokisérlet 5 percig tart és a kaloriméter, illetbleg a kornyezet hdcseréjének

megallapitdsara szolgdl a minta elégése utan.

A vizsgalat befejezése utdn a homérot kivessziik a kaloriméter edénybdl, az elektréddkhoz
kapcsol6dé vezetékeket lekapcsoljuk, kivessziik a keverdt és a bombat. Ovatosan kinyitjuk a
bomba kieresztd szelepét, €s lassan kiengedjiik a gdzokat, majd lecsavarjuk a bomba fedelét.
A bombéban levd folyadékot fézOpoharba toltjiikk, majd a bomba belso részét, a tégelyt. Az
elektroddkat tartalmazo fedél belso részét desztillalt vizzel gondosan lemossuk. A gyujtéhuzal

megmaradt el nem égett részét megszaritjuk és lemérjiik.

A c3 és c4 korrekciot a bombédba mért elnyeletd oldatb6l hatdrozzuk meg, amelyet a szén-
dioxid eltdvolitdsa céljabol felforralunk, majd fenolftalein indikator jelenlétében 0,05 M
bérium-hidroxid oldattal megtitralunk. A titrlt oldathoz pipettdval 20 cm® 0,05 M nétrium-
karbonat oldatot adunk. Az oldatot rovid ideig forraljuk (a csapadékkal egyiitt) majd kozepes
porusu sziirén szlrjiikk. A csapadékot forrasban levo desztillalt vizzel néhdnyszor atmossuk. A

szlrletet pedig 0,1 M sdsav oldattal metilnarancs indikator jelenétében megtitraljuk.
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Az eredmények szamitasa

A tiizeléanyagbdl készitett elemzési minta égéshdjét Qs J/g-ban a kovetkezd képlet
segitségével szamitjuk ki.:

Qs = (C * (D - K)-¢)/m

ahol

C a kaloriméter h8kapacitasa (J/ °C)

D, a hdmérséklet emelkedése a fokisérlet sordn (°C)

K a kaloriméter és a kornyezd levegd kozotti hdcsere kovetkeztében

sziikséges korrekcids tényezé (°C)
c egyéb korrekcidk dsszessége (J)
C=C;+Cr+C3+Csq

m a bemért minta tomege (g)

A homérsékletvaltozas vs id0 garfikonban dbrazolt értékeket a 4. dbra szemlélteti

2.20

2.00 -

1.80

1.60 -

1.40 -

Hémérséklet valtozas [C]

1.20 |

1 .00 T T T T T T
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
1dé [perc]

4. abra Fa minta elégetése soran nyer jellegzetes homérsékletvaltozas vs. id6 grafikon
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A kaloriméter és a kornyezet kozotti h6csere miatt sziikséges korrekcids tényez6t (K) °C-ban

a kovetkezd képlettel szdmitjuk ki:

K=0,5(d, + di) + (n - 1)dx

Ahol:

dy a hdmérséklet atlagos valtozésa 1 perc alatt az el6kisérlet folyaman (°C/min)
dx a hdmérséklet atlagos valtozésa 1 perc alatt az ut6kisérlet folyaman (°C/min)
n a fokisérlet idotartama (min)

A gytjtohuzal elégése sordn felszabadulé h6 miatti korrekciot (c;) J-ban a kovetkezd képlettel

szamitjuk ki:
¢ = (m; —mp)q;
m; a gyujtéhuzal teljes tomege (g)
my az el nem égett gyudjtéhuzal tomege (g)

qi a gyujtéhuzal égéshoje (J/g)

A papir elégése soran keletkezO hOmennyiség miatti korrekciot (c;) J-ban a kovetkezd

képlettel szamitjuk:

Co=my *q

ahol:

my a papir tomege (g)

g4 a papir égéshoje (J/g)

A salétromsav miatti korrekciot (c3) J-ban a kovetkezo képlettel szamitjuk:

¢3=6,0 % (20 — V)

A kénsav miatti korrekcidt (c4) J-ban a kovetkezd képlettel szamitjuk:
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cy=151* (Vi +V,-20)

a képletekben:

6,0 1cm’0,1 M salétromsav képzédési héje (J/em?)
15,1 1 cm’ 0,05 M kénsav képzddési hoje (J/cm3 )
Vi a felhasznalt 0,05 M barium-hidroxid oldat mennyisége (cm®)

V, a felhaszndlt 0,1 M s6sav mennyisége (cm3)
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Mérési feladat:

Egheté anyag égéshéjének meghatirozasa bombakaloriméterrel

1. Tomeg mérés:
Cigaretta papir

A fém gyujtoszal
Pamutszal
Apritott minta bemérés 300 mg minta bemérése a minta tégelybe, majd
A cigarettapapir gondos eligazitiasa a késébbi meggyujtashoz.

2. Homérséklet mérés:
Vizkopeny hémérsékletének megmérése

A gyujtoszal rogzitése az elektrédokhoz
A pamutszal rogzitése a fém gyujtoészalhoz

A bomba fedele beszerelésre kész (bemért minta és gyajtoszalak).

3. Elnyeleto6 oldat bemérése:
A bombaba 10 ml térfogatu elnyelet6 oldatot mériink.

4. A késziilék osszeszerelése
A bomba felsé részét az alsé részére tessziik, majd a rahelyezziik a hollandianyat is
A csavart szorosra huzzuk.
A bombat ezzel 6sszeszereltiik és a fedél lefajaté csonkjat bezarjuk.

5. Az 6sszeszerelt bombat behelyezziik a kaloriméterbe
Csatlakoztatjuk a gyujtoé érintkezéket a bomba elektréodok elektromos érintkezéihez
Becsukjuk a fedokkel a kalorimétert, a homérot a méré helyre athelyezziik.

6. A motor bekapcsolasaval meginditjuk a keverést

7. A mérést megkezdjiik
Percenként leolvassuk a hméroén az aktualis homérsékletet (Elokisérlet).

A 6. percben begyuijtjuk a bombat. (Fé Kisérlet)
Folytatjuk a percenkénti hémérséklet leolvasast
A csics hémérséklet elérése utan még 5 percig folytatjuk a percenkénti homérséklet
leolvasast. (Utokisérlet)

8. Leallitjuk a keverémotort, emeljiik ki a bombat a kaloriméterbdl.

Hagyjuk 15 percig a bombat a munkaasztalon. Ezalatt az id6 alatt a keletkezett gazok
elnyel6dnek, old6dnak.
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9. Nyissuk Ki a gazlefijjaté csonkot, fijassuk le a bombat.

10. Csavarjuk le a bomba fedelét
11. Szemrevételezziik a keletkezett hamut. Az el nem égett részeket eltavolitjuk és
lemérjiik.
12. Az elnyelet6 folyadékot f6zépoharba ontjiik. 50 ml elnyelet6 oldattal atoblitjiik a
bombat.

A Kiértékeléshez sziikséges allandok:

- Vasdroét égéshdje, q=6694 J/g.

- Modiano cigarettapapir égéshdje q=13095,92 J/g
- Pamutszal égéshdje q=16317,6 J/g

- Kaloriméter hokapacitasa (T=25 C) C=10519

Beadandé

1./ Mérési adatok tablazatosan osszefoglalva

2./ Kiértékelés
Az egyes mintak szaradasi gorbéje
Az egyes mintak nedvességtartalmanak megadasa
Az egyes mintak bombakalorimetrias Kkisérleti gorbéje
Az egyes mintak égéshéinek megadasa
Az egyes mintak fiitoértékének megadasa

3./ Eredmények osszefoglalasa tablazatosan
Szamitott atlagértékek és szorasok (x%)

Nitrat korrekcid
Szulfat korrekcid
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