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OZNACZENIE ZAWARTOSCI WEGLA I WODORU

Zasada oznaczenia wegla i wodoru polega na ilosciowym spaleniu w strumieniu tlenu okreslonej
masy badanego paliwa, w obecnosci katalizatora i utleniacza, pochlonigciu utworzonej wody
1 dwutlenku wegla w odpowiednich absorbentach, oraz wagowym okresleniu CO, i H,O. Dwutlenek

wegla jest absorbowany w wapnie sodowanym, za§ woda w bezwodnym chlorku wapnia.

Rys. 1 Zestaw aparatury do oznaczania wegla i wodoru:
1- zbiornik na tlen, 2- kolumna oczyszczajaca tlen, 3- piece (od lewej piec ruchomy, z prawe;j
staly), 4- rurka kwarcowa, 5- termometr, 6- absorbery, 7- naczynko kontrolne.

Przyrzqdy:
1. waga analityczna
2. zasobnik na tlen
3. podgrzewacz elektryczny z rura kwarcowa
4. pluczka z kwasem siarkowym
5. phiczka z lugiem potasowym
6. naczynko osuszajace z CaCl,
7. mnaczynko kontrolujace dla tlenu z kawasem siarkowym
8. U —rurka osuszajaca ,,A”
9. piec do spalania typu ,,Combi 55”
10. stabilizator temperatury z termometrem
11. rurka kwarcowa do spalan z korkiem gumowym
12. U — rurki do absorbowania wody
13. U — rurki do absorbowania dwutlenku wegla
14. eudiometr wg Kumpana
15. podstawa na t6deczke do spalan
16. t6deczka porcelanowa do spalan
17. pret do t6deczki
18. szczypce laboratoryjne
19. eksykator

Wykonanie ¢wiczenia:
1. Wilaczy¢ do sieci piec ,,Combi 55” 1 ustawi¢ wszystkie trzy jego gatki w potozeniu 1.
2. W uprzednio wyprazonej i zwazonej na wadze analitycznej 16deczce porcelanowej odwazy¢

badane paliwo o masie 0,1000 gram rozprowadzajac je rownomiernie wzdtuz catej t6deczki.
3. Zwazy¢ na wadze analitycznej zamknigte U — rurki absorbujace wodg i dwutlenek wegla.
4. Podlaczy¢ je do aparatury wg kolejnosci podanej na schemacie.
5. Lodeczke z probka wlozy¢ do rury kwarcowej w oznaczone polozenie, gdy piec osiagnie
odpowiednia temperaturg.

6. Zamkna¢ rurkg kwarcowa przy pomocy korka gumowego.



7. Otworzy¢ kolejno wszystkie kurki w U-rurkach szklanych, po czym przepuscic tlen regulujac
jego doplyw tak, aby uzyskaé natezenie przeptywu 50 - 70 cm’/min, (co odpowiada 2 - 3
pecherzyki tlenu na sekundg w ptuczce kontrolnej).

8. Nasuwac¢ wolno na t6deczk¢ umieszczong w rurze kwarcowej piec ruchomy w kierunku pieca
statego z predkoscia 1em/min.

9. Spalanie trwa 20 minut liczac od czasu catkowitego nasunigcia pieca na t6deczke.

10. Po uptywie 20 minut zamkna¢ doplyw tlenu.

11. Zamkna¢ kolejno wszystkie kurki szklane w aparaturze.

12. Wyja¢ korek gumowy z rury kwarcowej, a nastgpnie przy pomocy preta i szczypiec
laboratoryjnych wyja¢ z rury kwarcowej t6deczke na podstawke i umiescic ja wraz z podstawka
w eksykatorze.

13. Odlaczy¢ od aparatury U — rurki absorbujace wodg i dwutlenek wegla i zwazy¢ je na wadze
analityczne;.

14. Po zwazeniu U — rurki nalezy podlaczy¢ do aparatury wg kolejnosci podanej na schemacie.

Obliczenie wynikow
Zawartos¢ wegla catkowitego w probee analitycznej paliwa oblicza si¢ wg nastgpujacego wzoru:

cr - (m, —m,)-0,2729 1100%
m

gdzie:
m — masa paliwa, g
m; — masa absorbera do dwutlenku wegla przed wykonaniem oznaczenia, g
m, — masa absorbera do dwutlenku wegla po wykonaniu oznaczenia, g
12,011

0,2729 — wspotczynnik do przeliczenia dwutlenku wegla na wegiel (czyli 44.0098

).

Zawarto$¢ wodoru catkowitego w probce analitycznej paliwa oblicza si¢ wedtug nastgpujacego wzoru:

(m, —m,)-0,1119
m

HY = 100%

gdzie:
m — masa paliwa, g
ms3 — masa absorbera do wody przed wykonaniem oznaczenia, g
my — masa absorbera do wody po wykonaniu oznaczenia, g
2,0158

18,015

0,1119 — wspotczynnik do przeliczenia wody na wodor (czyli

).

Zawarto$¢ wodoru w probce analitycznej paliwa oblicza si¢ wg wzoru:
H" =H{ - 0,1119W,,

gdzie:
H} - zawarto$¢ wodoru catkowitego w probee analitycznej paliwa, %

W, - zawarto$¢ wilgoci w weglu powietrzno-suchym, %



OZNACZENIE CIEPLA SPALANIA Q! I OBLICZANIE
WARTOSCI OPALOWEJ Q; PALIW STALYCH

Oznaczenie ciepla spalania paliw stalych polega na catkowitym i zupetnym spaleniu okreslonej
masy paliwa, umieszczonej w tygielku bomby kalorymetrycznej w atmosferze tlenu pod zwigkszonym
ci$nieniem i zmierzeniu efektu cieplnego w kalorymetrze.

Na efekt cieplny Q wydzielony w bombie kalorymetrycznej skladaja sig:
1. ciepto spalania masy paliwa
2. ciepto spalania drutu oporowego
3. cieplo tworzenia kwaséw azotowego i siarkowego z azotu i siarki zawartych w paliwie.
Ogodlnie efekt cieplny Q powstaly w bombie kalorymetrycznej oblicza si¢ wedlug nastgpujacego wzoru:

Q=K (At-k),J (1)
gdzie:
K — pojemnos¢ cieplna kalorymetru, J/°C

At — przyrost temperatury wody w kalorymetrze w okresie gltéwnym, °C

k — poprawka na wymiang ciepla z ptaszczem wodnym kalorymetru, °C
Poprawke k oblicza si¢ z bilansu cieplnego naczynia kalorymetrycznego w okresie poczatkowym
1 koncowym, na podstawie zmian temperatury w okresie gldwnym pomiaru.

k=05 +ta)+(n-1)a (2)
gdzie:
a; — $redni przyrost temperatury na minut¢ w okresie poczatkowym, °C

a, — $redni przyrost temperatury na minut¢ w koncowym okresie pomiarowym, “C

n — liczba 1 minutowych przedzialow w okresie gtdéwnym.
UWAGA: Ostatni odczyt temperatury wody w naczyniu kalorymetrycznym w poczatkowym okresie po-
miarowym jest rownoczes$nie pierwszym odczytem okresu gldownego ( tp=tq0), natomiast ostatni odczyt

temperatury okresu glownego jest jednocze$nie pierwszym odczytem okresu koncowego ( tg=tio).

Cieplo spalania paliwa stalego w stanie analitycznym Q; oblicza si¢ nastgpujaco:

-Zk
Q; _Q- kl/kg 3)
m
gdzie:
m — masa paliwa, g
2k, — suma poprawek na dodatkowe efekty cieplne, J
Tk, = Q,(m, —m,) + {gf +(94,20-8 +41,80- N)}m (4)
m
gdzie:

Q: — ciepto spalania drutu oporowego, kl/kg
m; — masa drutu oporowego przed spalaniem, g
m, — masa drutu oporowego po spaleniu, g

Q — efekt cieplny powstaly w bombie kalorymetrycznej, J



m — masa paliwa, g
f — wspdlczynnik dla wegla kamiennego f= 0,0015, dla antracytu, koksu i potkoksu = 0,001

Si — zawartos¢ siarki palnej w probee analitycznej paliwa, %

N*— zawarto$¢ azotu w probee analitycznej paliwa, %
94,20 — cieplo tworzenia kwasu siarkowego, powstalego przy spalaniu, odpowiadajace
zawarto$ci 1% siarki w paliwie analitycznym, kJ/kg
41,80 — umowne cieplo syntezy i rozpuszczania kwasu azotowego powstalego przy spalaniu,
odpowiadajace zawartosci 1% azotu w paliwie analitycznym, kJ/kg
Pojemnos$¢ cieplna kalorymetru K oznacza si¢ doswiadczalnie przez spalenie w bombie
kalorymetrycznej odwazki substancji wzorcowej, tzw. wzorca termochemicznego o znanym cieple

spalania na przyktad: kwasu benzoesowego ( CsHsCOOH, o cieple spalania Qs = 26460,6 J/kg).

Wartos$¢ opatowa paliwa stalego w stanie analitycznym Q; oblicza si¢ wedlug nastgpujacego

wzoru:
Q' = Q' —24,54(8.94H° + W* ) kl/kg (5)
gdzie:
H*  —zawarto$¢ wodoru w probce analitycznej, %
W?*  —zawarto$¢ wilgoci w probce analitycznej, %

24,54 —1/100 ciepta parowania wody, r = 2454 kJ/kg w temperaturze 20°C
8,94 — wspoélczynnik liczbowy, wynika z doktadnej warto$ci masy atomowej wodoru, réwne;j
1,008

Przyrzqdy oraz sprzet laboratoryjny:

1. Zestaw kalorymetryczny
2. Waga analityczna
3. Prasa do wykonywania pastylek
4. Butla gazowa z tlenem i reduktorami
5. Cylindry miarowe
6. Kolba z woda destylowana
7. Drut oporowy (zaptonowy)
Wykonanie pomiaru:
1. Zwazy¢ na wadze analitycznej drucik oporowy (zaptonowy).
2. Sporzadzi¢ przy pomocy prasy pastylk¢ z badanego wegla kamiennego wprasowujac
w nig rownoczesnie uprzednio zwazony drucik oporowy.

3. Zwazy¢ na wadze analitycznej pastylk¢ wraz z wprasowanym drucikiem oporowym.
4. Tak przygotowana probk¢ do oznaczenia Q! umieSci¢ w tygielku 17 w bombie

kalorymetrycznej wg Rys.2.
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Konicami drucika oporowego potaczy¢ obie elektrody 16.

Na dno korpusu bomby kalorymetrycznej wla¢ 5 ml wody destylowane;.

Zakreci¢ bombg kalorymetryczna przy pomocy nakretki 11.

Napetni¢ bombg kalorymetryczna poprzez zawor zwrotno — wlotowy 9, tlenem pod ci$nieniem
2,5+ 0,2 MPa

Naczynie kalorymetryczne 15 napetni¢ woda w ilosci 2700 g, ktérej temperatura powinna by¢
o 0,5°C nizsza w stosunku do temperatury wody w plaszczu kalorymetru 12 mierzonej przy
pomocy termometru 2.

Napetniona uprzednio tlenem bombg kalorymetryczna wlozy¢ do wody, w naczyniu
kalorymetrycznym 15.

Wilozy¢ do wody w naczyniu kalorymetrycznym mieszadlo elektryczne 1 oraz termometr 14
Elektrody potaczy¢ ze zrodtem pradu.

Sprawdzi¢ czy bomba kalorymetryczna nie dotyka S$cianek naczynia kalorymetrycznego,
mieszadla elektrycznego 1, wzglednie termometru 14, a nastgpnie zalozyé pokrywy ze-
wngtrzne 3.

Przygotowany do pomiaru zestaw wiaczy¢ do pradu, zataczajac kolejne przetaczniki na pulpicie
sterowniczym odpowiadajace za: =zasilanie, mieszadlo elektryczne, podswietlenie skali
termometru, oraz sygnal dzwigkowy.

Po pigciu minutach rozpocza¢ pomiar kalorymetryczny (odczytywanie temperatury, co

1 minutg przy pomocy termometru 14), ktory dzieli si¢ na trzy okresy:

I okres poczatkowy, w ktérym wykona¢ nalezy odczyt zerowy 1 pig¢ odczytow poczatkowych w
odstgpie, co jedna minutg. Po tym okresie probkg badanego paliwa zapala si¢ przy pomocy
urzadzenia zaplonowego.

II okres glowny, ktory charakteryzuje si¢ duzym przyrostem temperatury w stosunkowo krotkim

czasie. Jako ostatni odczyt tego okresu nalezy przyjac pierwszy odczyt najwyzszej temperatury

Il okres koncowy, ktéry nastgpuje bezposrednio po okresie glownym, trwa pig¢ minut

i sktada si¢ z pigciu odczytow temperatury.

Po odczytaniu ostatniej temperatury okresu koncowego wylaczy¢ kolejno przetaczniki na
pulpicie sterowniczym. Wyja¢ z wody mieszadlo elektryczne 1, termometr 14 oraz bombg
kalorymetryczna. Oprézni¢ z wody naczynie kalorymetryczne 15 i wytrze¢ go dokladnie do
sucha.

Uwolni¢ gazy spalinowe z bomy kalorymetrycznej poprzez zawor wylotowy.

Odkreci¢ nakretke 11, wyja¢ z korpusu 18 glowice 10, sprawdzi¢ czy probka paliwa catkowicie
ulegta spaleniu, usuna¢ ewentualne resztki nieopalonego drucika zaplonowego, ktore nalezy

zwazyc.
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Rys. 2. Zestaw kalorymetryczny

Mieszadto mechaniczne

Termometr w plaszczu wodnym kalorymetru
Pokrywa kalorymetru

Prowadnica termometru

Okular do odczytu temperatury z pod§wietlaniem
Wibrator termometru

Przewdd zasilajacy bombg

Pulpit sterowniczy

Zawor zwrotny wlotowy do tlenu

. Glowica bomby

. Nakretka samouszczelniajaca

. Plaszcz wodny kalorymetru

. Wezownica

. Termometr kalorymetryczny

. Naczynie kalorymetryczne

. Zaciski elektrod utrzymujace drucik oporowy
. Tygielek stalowy

. Korpus bomby

. Mieszadto reczne




WYKONANIE SPRAWOZDANIA

1. Sprawozdanie rozpoczyna si¢ tabelka w ktorej znajduja si¢ nastgpujace pola:
- temat ¢wiczenia,
- nazwisko 1 imig osoby wykonujacej ¢wiczenie,
- wydzial, kierunek, rok,
- data wykonania ¢wiczenia,
- ocena.
2. Obliczenia tzn. podstawienie wartosci do wzorow, wynik, jednostka.
3. Wykres zmian temperatury w funkcji czasu t=f(t1) z wyszczeg6lnieniem okresu
poczatkowego, gtownego 1 koncowego,
4. Sprawozdanie zakonczone powinno by¢ krotkimi wnioskami.
5. Sprawozdania bez zalaczonych podpisanych wynikdéw nie beda przyjmowane.
UWAGA: Sprawozdania muszg by¢ napisane odrecznie, dopuszcza si¢ jedynie

utworzenie wykresu na komputerze.

LAGAONIENIA

Rodzaje paliw, ich podziat i charakterystyka.

Definicje: paliwa, spalanie, temperatura spalania, ciepto spalania, wartos¢ opatowa.
Spalanie paliw (reakcje, stosunki nadmiaru powietrza, produkty spalania).

Metody oznaczenia ciepla spalania 1 wartosci opatowej paliw (obliczeniowe oraz
doswiadczalne).

Analiza techniczna 1 elementarna wegla kamiennego, rodzaje stanéw wegla.

Bilans cieplny kalorymetru.

Typy wegla wg PN-82/G-97002

Wilgo¢ w weglu kamiennym, substancja mineralna 1 popiol, czgsci lotne, zdolnos¢
spiekania RI (Rogi) wg PN-81/G-04518, zawartos¢ wegla 1 wodoru, siarka w
weglu kamiennym, azot 1 tlen w weglu kamiennym.
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