Adsorpcja — Instrukcja wykonania ¢wiczenia oraz opracowania wynikow.

4. Wykonanie ¢wiczenia

4.1. Przygotowanie roztworé6w kwasu octowego Co

W kolbach miarowych o pojemnosci 100 ml przygotowaé kolejno wyj$ciowe roztwory
kwasu octowego rozcienczone woda destylowang do kreski (ilosci podane w Tabeli 1), a
nastepnie przela¢ je do ponumerowanych 9 suchych kolbek stozkowych ze szlifem o

pojemnosci 100 ml:

Tabela 1.
Nr kolby 1. 2. 3. 4. 5. 6. 7. 8. 0.
V kwasu | 1 ml 2ml 3ml 4 ml 5ml 8 ml 10 ml 12 ml 14 ml

4.2. Pomiar pH wyjsciowych roztworow kwasu octowego Co

Pomiar pH wykonuje si¢ metodg potencjometryczng, przy uzyciu pehametru, ktorego skala
wycechowana jest bezposrednio w jednostkach pH. Przemy¢ ostroznie elektrode woda
destylowang i osuszy¢ bibulka. Elektrode zamocowaé w statywie 1 zanurzy¢é w roztworze
badanym. Odczeka¢ co najmniej 1 min, a nastepnie odczyta¢ wynik. Wyniki wpisa¢ do
Tabeli 2. Po kazdej zmianie roztworu elektrode nalezy przemy¢ woda destylowang i
osuszy¢ bibulg. Elektroda szklana jest bardzo delikatna i podczas pracy nalezy obchodzi¢ si¢

7 nia wyjatkowo ostroznie.

Nr rozt5v|:r6w Co Co pH Cr Cr X
Kolb | wyjsciowych [ mol ] mmol Przesgczow [(;nr:: ] mmol mmol Inc: | Inx

y Co dm®" | "100cm’ Cr 100cm’ | lgwegla
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Tabela 2




4.3. Przeprowadzenie procesu adsorpcji

Do kazdego z przygotowanych roztworow wsypaé porcje odwazonego (1g) wegla
aktywnego, wstawi¢ do wytrzgsarki i wytrzagsa¢ przez 30 minut, a nastepnie pozostawi¢ na
15 minut w temperaturze pokojowe;j.

4.4. Analiza roztwordéw po adsorpcji - pomiar pH roztworéw Cr

Wszystkie roztwory przesaczy¢ w mozliwie jednym czasie przez suche saczki karbowane do
suchych kolb stozkowych.
Zmierzy¢ pH wszystkich przesaczow, tak jak w punkcie 4.2. Wyniki wpisa¢ do Tabeli 2.

4.5. Po wykonaniu pomiaréw wszystkie kolbki umy¢, przeplukaé¢ wodg destylowana
i wstawic¢ do suszarki. Saczki wyrzucic.

5. Opracowanie wynikow
5.1. Obliczy¢ stezenia Co i Cr na podstawie pomiarow pH wykorzystujac wzory (liczymy
Chwasu):
pH =-log [H']
[H*]?

Crwasu = P gdzie Ka = 1,86 x 10 (stata dysocjacji kwasu octowego)
a

52. Obliczy¢ x 1 Cr w odpowiednich jednostkach. Wyniki wpisa¢ do tabeli.

mmol 1L

00cm’

Sporzadzi¢ wykres x = f(cr). Uwaga Cr w [
1

X - 0znacza liczba mmoli zaadsorbowanej substancji na 1 g adsorbentu:

CO - Cr
X= [mmol/g]
qugIa

gdzie: cr stezenie kwasu octowego w roztworze po adsorpcji w mmol/100cm3,
Co stgzenie poczatkowe kwasu octowego w mmol/100cm3.

mmol
100cm’
Tabeli 2. Metoda najmniejszych kwadratow wyznaczy¢ k i 1/n z rdéwnania

5.3. Zlogarytmowa¢ X i Cr [ ] z doktadnosciag do 4 cyfr po przecinku i wyniki wpisa¢ do

Inx = Ink +(1j Inc, i poda¢ wraz z zakresem niepewnosci: K £ Ak oraz (1/n) £ A(1/n). Ak
n

policzy¢ korzystajac z rozniczki zupetne;j:
Ak = Kk *Alnk

Zapisa¢ wyznaczong izoterm¢ Freundlicha. Liczac wspotczynnik korelacji sprawdzic,
czy uzasadnione bylo zastosowanie izotermy Freundlicha do opisu adsorpcji wodnego
roztworu kwasu octowego na weglu aktywnym. Sporzadzi¢ wykres obliczonej prostej i
nanie$¢ punkty pomiarowe.

5.4. Zakonczenie sprawozdania



Sprawozdanie musi zawiera¢ wnioski wyciagni¢te na podstawie wynikOw pomiardw,
obliczonych wielkosci i sporzadzonych wykresow.



Rownowaga chemiczna

3. Wykonanie pomiarow

3.1. Uwagi wstepne

Uruchomienie spektrofotometru moze nastapi¢ tylko w obecnosci asystenta
prowadzacego ¢wiczenie. Nalezy zachowaé szczego6lng ostrozno$¢ w pracy
ze szklanymi kuwetami. Kuwety mozna dotykaé¢ tylko od strony matowej,
aby nie powodowa¢ dodatkowej absorbancji wywotanej zanieczyszczeniami
powierzchni szkta.

Pomiary absorbancji (A) prowadzi si¢ przy dlugosciach fali 1 = 400 i 405
nm. Stosuje si¢ kuwety z pokrywkami o grubo$ci d = 1lcm. Jako cieczy
porownawczej uzywa si¢ wody destylowane;.

Roztwory badane otrzymuje si¢ przez zmieszanie réwnych objetosci
poczatkowego roztworu jodu w wodzie oraz kolejnych roztworéw jodku potasu
o roznych stezeniach. Stezenia kazdego z reagentow s3a wigc dwukrotnie

mniejsze w roztworach badanych niz w roztworach poczatkowych.

3.2. Przygotowanie roztworow jodku potasu w wodzie

Do suchej kolby stozkowej z napisem KI nalewa si¢ roztwor jodku potasu
0 stezeniu ¢ = 0,1 mol-dm=. Z tego roztworu sporzadza sie dalsze roztwory
jodku potasu o stezeniach 0,001; 0,003; 0,004; 0,005; 0,010; 0,020
i 0,050 mol-dm= w kolbach miarowych o pojemnosci 25 cm?®. Sposob
postgpowania jest taki, ze w kolejnych kolbach umieszcza si¢ odpowiednia,
uprzednio obliczong objetos¢ poczatkowego roztworu jodku potasu, uzywajac
pipet automatycznych, a nastepnie dopehnia si¢ kolby wodg destylowang do

kreski i starannie miesza.

3.3. Przygotowanie roztworow jodu w wodzie
Do trzech kolb miarowych o pojemnosciach 25 cm?, oznaczonych numerami 1

2 1 3, wprowadza si¢ pipeta automatyczng nasycony roztwor jodu w wodzie w



ilosciach wpisanych przez asystenta do Tabeli 1 (3,5 - 6 ml). Kazda z kolb
szybko dopelnia si¢ wodg destylowang do kreski i zamyka korkiem, aby jod nie

ulatnial si¢, a nast¢pnie starannie miesza.

3.4. Przygotowanie roztworow do badan spektroskopowych
Nalezy postugiwaé si¢ pipetami automatycznymi. Do o$miu cylindrow z
korkami wprowadza sie kolejno po 2,5 cm® przygotowanych roztwordw o
roznych stezeniach jodku potasu w wodzie. Nastgpnie do kazdego cylindra
dodaje sie po 2,5 cm?® roztworu nr 1 jodu w wodzie. Kazda z probéwek zamyka
si¢ korkiem 1 roztwor starannie miesza. Druga i trzecig seri¢ roztwordw
przygotowuje si¢ w analogiczny sposob, uzywajac roztworu jodu nr 2 i 3.
Przygotowane roztwory stuza do pomiaréw spektrofotometrycznych.

Po zakonczeniu pomiarow 1 zaakceptowaniu wynikOw przez asystenta
roztwory wylewa sig, cylindry przemywa woda destylowang i1 pozostawia do
wysuszenia. Roztwory jodu wylewa si¢ do specjalnie oznakowanych

pojemnikow na odpadki przeznaczone do utylizaciji.

3.5. Pomiary absorbanc;ji

Asystent wlacza spektrofotometr, przygotowuje go do pomiaréw 1 udziela
stosownych objasnien. Ciecza porownawczg (odnosnik, blank) jest w tym
¢wiczeniu woda destylowana.

Pomiary rozpoczynamy od roztworu najbardziej rozcienczonego,
przygotowanego z roztworow: jodku potasu o stezeniu 0,001 M 1 jodu. Przed
kazdym pomiarem kuwete najpierw przeptukuje si¢ roztworem, ktory
zamierzamy bada¢ (nie woda), 1 dopiero nalany po raz drugi z tego samego
cylindra roztwor stuzy do pomiarow. Kuwet nie napetnia si¢ catkowicie, lecz
zostawia niewielka przestrzen, ktora wypeklia pokrywka. Pokrywke nalezy
stosowac przy wszystkich pomiarach, aby zapobiec wydzielaniu si¢ par jodu.

Gdyby, pomimo zachowywanych §rodkow ostroznosci, ciecz przelata si¢ na



zewnatrz kuwety, osusza si¢ ja kawatkiem ligniny. Napeklniong kuwete oglada
si¢ pod S$wiatlo, kontrolujgc przezroczystos¢ jej Scianek. Zauwazone
zanieczyszczenia ($lady linii papilarnych, zacieki) usuwa si¢ za pomocg ligniny,
lekko zwilzonej w wodzie destylowanej. Tak przygotowang kuwete umieszcza
sic¢ w gniezdzie kuwet, pamigtajac o wlasciwym jej osadzeniu ($cianka
przezroczysta musi by¢ zwrocona w kierunku patrzacego). Kuwety sa kruche i
przy pracy z nimi nalezy zachowac szczegolng ostroznos$¢.

Pomiary absorbancji wszystkich roztworow przeprowadza si¢ dla dwoch
dlugosci fali: 400 1 405 nm. Technika pomiar6w polega na zmierzeniu
absorbancji w obu wymienionych zakresach dla tego samego roztworu i dopiero
po tym zmienia si¢ roztwor. Wykonuje si¢ pomiary w trzech seriach,
odpowiadajacych trzem stezeniom poczatkowym roztworow jodu, dla dwoch
dhugosci fali, czyli w sumie dokonuje si¢ 48 odczytow absorbancji. Otrzymane

wyniki zapisuje si¢ w Tabelach 2, 31 4.

Tabela 1

Oznaczenie serii pomiarow

Liczba cm® nasyconego roztworu jodu w wodzie

okreslona przez asystenta

Obliczony stosunek najmniejszego stezenia jodku
potasu w badanym roztworze do najwigkszego

stezenia jodu w tym roztworze

Tabela 2 (I seria pomiarow dla 1. stezenia jodu).

Stezenie jodku potasu w Absorbancja A dla

roztworze [mol/dm?3] dtugosci fali

Obliczony stosunek absorbanc;ji

do st¢zenia KI w roztworze

A

badanym o0 [dm3/mol]
-




wyjéciowym | badanym 400 nm 405 nm 400 nm 405 nm

0,001
0,003
0,004
0,005
0,010
0,020
0,050
0,100

Tabela 3 (II seria pomiarow dla 2. stezenia jodu).
Tabela 4 (III seria pomiarow dla 3. stezenia jodu).
Uktad graficzny Tabeli 314 jest taki sam jak Tabeli 2.

3.6. Obliczanie stosunku stezenia jodu do stezenia jodku potasu

Do wyznaczania statej rownowagi K. nie jest potrzebna znajomo$¢ poczatkowego
stezenia jodu w roztworze badanym (patrz wzor [16], wprowadzenie
do ¢wiczenia). Wiadomo jednak, ze st¢zenie poczatkowe jodu w badanym
roztworze musi by¢ co najmniej pigciokrotnie nizsze od poczatkowego stezenia
jodku potasu w tym roztworze.

Przed przystagpieniem do wyznaczania statej rownowagi K. nalezy
sprawdzi¢, czy ten warunek jest spetniony. W obliczeniach nalezy przyjac,
ze nasycony roztwor jodu w wodzie w temp. 25°C ma stezenie ok. 0,5 g/dm?,
za$§ masa molowa jodu wynosi 253,8 g/mol. Obliczony stosunek najnizszego
stezenia jodku potasu do najwyzszego stezenia jodu nalezy wpisa¢ do Tabeli 1.
Roztwor/roztwory niespetniajgce powyzszego warunku nalezy odrzucié

(nie uwzglednia¢ w dalszych obliczeniach).

4. Opracowanie wynikow
Stosunek absorbancji do stezenia jodku potasu w wodzie oblicza si¢ dla kazdego

badanego roztworu, a otrzymane wyniki wpisuje si¢ do Tabel 2, 3 i 4.



Na papierze milimetrowym sporzadza si¢ wykresy stosunku absorbancji
Aﬂ.
do stezenia jodku potasu ? (na osi y) w zalezno$ci od absorbancji A* (0§ x).
Wykresy nalezy narysowa¢ dla jednego stezenia poczatkowego jodu i obu
dhugosci fal, nanoszac dane z Tabeli 2, a nastgpnie w ten sam sposob, na tym
samym arkuszu papieru, dla drugiego i trzeciego stezenia jodu, postugujac si¢
danymi z Tabeli 3 i 4.

Obliczenia stalej rownowagi dokonuje si¢ analizujac przebieg prostej
A

y=ax +b, gdziey = 0 X= A*, za$ a = —K,. Analize przeprowadza si¢ metoda
-

najmniejszych kwadratow stosujac  odpowiedni program komputerowy.
Wyznacza si¢ wspotczynnik a, nastepnie zas wartos¢ K. pamigtajac, ze a = —K..
Postgpowanie takie przeprowadza si¢ dla kazdej dhugosci fali oddzielnie dla
trzech serii, otrzymujac w ten sposob szes¢ wartosci K. Jezeli wartosci te beda
zblizone, nalezy obliczy¢ ich $rednig arytmetyczng. Warto$¢ te nalezy podac
wraz z niepewnoscig, wyznaczong jako warto$¢ bezwzgledna maksymalnego
odchylenia od $redniej. Jesli jedna z wartosci K¢ bedzie zdecydowanie odbiegata
od pozostatych, nalezy ja odrzuci¢ i1 uzy¢ do obliczen pozostate wyniki. Nalezy
pamigta¢, ze uzyskana powyzsza metoda stata réwnowagi jest wielko$cig

mianowang.



Metoda pomiaru
Wyznaczenie molowego ciepta rozpuszczania chlorku amonu

W celu wyznaczenia molowego ciepta rozpuszczania chlorku amonu w wodzie wykonuje

sie pomiary zmian temperatury ukfadu w trzech etapach (rys. 1:
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Rys. 1. Wykres zmian temperatury w kalorymetrze podczas procesu rozpuszczania.

Obliczanie molowego ciepta rozpuszczania

Molowe ciepto rozpuszczania chlorku amonu w wodzie mozna wyrazi¢ wzorem:

Q ‘M

O =-="0
gdzie Q oznacza ilo$¢ ciepla wymieniong w procesie rozpuszczania, a ng liczbe¢ moli soli.
Liczba moli réwna si¢ ilorazowi masy soli m (nawazka uzyta w doswiadczeniu) i jej masy
molowej M.
Wymienione cieplo Q jest proporcjonalne do efektywnego przyrostu temperatury AT,

gdzie wspolczynnikiem proporcjonalnosci jest stala K, zwana pojemnoscia cieplng

kalorymetru.

Q = —K - AT



Po przeksztalceniu otrzymujemy:

Wykonanie ¢wiczenia
Przygotowanie kalorymetru do pomiarow
Przed przystapieniem do pomiaréw nalezy napelnic kalorymetr 9o ml wody destylowane;.
Nastepnie uruchamia si¢ mieszadlo magnetyczne, regulujac szybkos¢ tak, aby mieszanie
bylo efektywne, lecz mieszadto nie wpadlo w wibracje. Mieszadla nie wylacza si¢ az do
zakonczenia wszystkich pomiaréw.

Pomiar kalorymetryczny polega na odczytach temperatury co 30 sekund, niezaleznie od
wszelkich innych wykonywanych na uk}adzie czynnosci.

Podczas wykonywania ¢wiczenia nie mozna dotykaé stykéw elektrycznych - ryzyko

oparzenia!

Pomiar ciepta rozpuszczania chlorku amonu w wodzie

W czystym i suchym naczynku odwaza si¢ na wadze analitycznej okoto 1 g chlorku
amonu. Mase soli wyznacza si¢ z doktadnoscia do o,1 mg i wpisuje do tabeli 1.

Po zmontowaniu ukladu pomiarowego wykonuje si¢ nie mniej niz 10 odczytéw
temperatury co 30 s. Jest to wyznaczenie ,biegu termometru”. Potem przez lejek nasypowy
nalezy wprowadzi¢ chlorek amonu do kalorymetru. Dos¢ szybka zmiana temperatury trwa
okolo 1 - 2 min, a potem ,bieg termometru” ustala si¢ ponownie i réznice temperatury w
okresach 30-to sekundowych powinny by¢ state. W okresach poczatkowym i koncowym
wykonuje si¢ od dziesi¢ciu do pi¢tnastu pomiaréw, w zaleznosci od ustawienia aparatury
pomiarowej, a w okresie gléwnym okolo 6 odczytéw. Dane te umieszcza si¢ w tabeli 1.

Podzial na okresy przeprowadza si¢ pdZniej, po narysowaniu wykresu.

UWAGA: W trakcie ¢wiczenia nie nalezy wylacza¢ mieszania ani wykonywac innych
czynnosci przy kalorymetrze. Ten sam uk!ad jest potrzebny do wyznaczenia pojemnosci

cieplnej kalorymetru.

Oznaczante pojemnosci cieplnej kalorymetru metodq Joule'a

Oznaczanie pojemnosci cieplnej kalorymetru, czyli jego kalibrowanie, jest czynnoscia
bardzo wazna i wykonuje si¢ ja trzykrotnie. W tym celu nalezy uruchomic element grzejny.
Szczeg6lowych informacji na temat czasu grzania i stosowanego napi¢cia udzieli asystent

prowadzacy ¢wiczenie.



Tabela 1.

Masa chlorku amonu..............

Liczba okreséw péiminuto-

wych

Odczytana temperatura {°C}

Podzial na okresy

okres poczqtkowy

okres glowny

okres koricowy

Odczyty temperatury nalezy wykonywac podobnie jak w poprzedniej czg¢sci ¢wiczenia.
Najpierw ustala si¢ ,,bieg termometru”, przy czym okres koficowy dla procesu rozpuszczania
soli moze by¢ poczatkowym dla pierwszego ogrzewania za pomoca grzatki. Grzatke nalezy
wlaczy¢ na okolo 9o s podczas stosowania napigcia 5 V lub okolo 15 s przy napieciu 12 V,
réwnoczesnie wykonujac odczyty temperatury co 30 s. Po wylaczeniu grzalki i zakonczeniu
notowania temperatur w okresie gléwnym zapisuje si¢ ,bieg termometru” w okresie
kofcowym. Pomiary kalibracyjne powtarza si¢ trzykrotnie, pami¢tajac, ze okres koncowy

pierwszego pomiaru jest jednoczesnie okresem poczatkowym drugiego pomiaru itd. a okres

gléwny trwa okotlo 3 - 4 min. Otrzymane dane wpisuje si¢ do tabeli 2.




Tabela 2.

Opornos¢ grzaki ............... Q

Pomiar Czas przeplywu pradu {s} | Napiecie pradu {V]

IT

ITI

Liczba okreséw péiminuto- Odczytana temperatura [°C} Podzial na okresy

wych

I. okres poczqtkowy 1. pomiaru

okres glowny 1. pomiaru

okres koricowy 1. pomiaru

7 poczqtkowy 2. pomiaru

okres glowny 2. pomiaru

Za kazdym razem podczas przeptywu pradu przez grzaltke nalezy odczytaé¢ wskazania
woltomierza oraz czas pracy grzatki i wpisac je do tabeli 2. Po zakonczeniu pomiaréw
(zanotowaniu temperatur w ostatnim okresie koicowym) wylacza sie urzadzenie grzejne

oraz mieszadlo.

UWAGA: Po zakonczeniu pomiaréw nie nalezy demontowac kalorymetru ani wylewac z

niego wody.

Opracowanie wynikow
Obliczanie pojemnosci cieplnej kalorymetru K
Otrzymane dane dotyczace zmiany temperatury podczas etapu wyznaczania stalej K nalezy

przedstawi¢ na wykresie na papierze milimetrowym T = f(t), co ulatwi przeprowadzenie

podziatu na okresy. Do wykreséw i w obliczeniach wykorzystujemy temperature termody-



namiczng {wyrazong w kelwinachl. Pojemno$¢ cieplng kalorymetru oblicza si¢ wedtug

WZOoru:

gdzie: Q = % wydzielona ilo$¢ ciepla Joule'a, R op6r elementu grzejnego [Q}, U napiecie

elektryczne {V], t czas przeptywu pradu {sl.

Wnioski

Nalezy poréwnac eksperymentalnie wyznaczona warto$¢ molowego ciepta rozpuszczania
chlorku amonu w wodzie z wartoscig literaturowg (podaé¢ wiarygodne Zrédio) oraz
stwierdzi¢, czy te wartosci s ze sobg zgodne w granicach niepewnosci. W przypadku

niezgodnosci nalezy wskaza¢ mozliwe zZrédia biedu.



