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gtowicy z elementem czujnikowym w ciekiym azocio (77 K) po=
zwala na przesunigcie zakresu pomiarowago o dwa rzedy wisl-
kofoi w kierunku nizszych cisdnien,

Na uwage zastuguje jeszcuze manometr kwarcowy, w ktérym do-
prowadza sle do drgen nitke kwarcows dtugodoi 30480 mm i $red-
niey 0,02+0,4 mm, umocowang gérnym kohcem nieruchomo do na-
czynia, Z ttumienia, jakiego doznaje ruch drgajacy z powodu
obecnosci czgsteczek gazu, moina obliczyé oildnienie, jesli
si¢ zna skiad gazu, Manometr z nitke kwaroows musi byé usta-
wiony w sposdéb zabezpieozajacy go od wstrzgséw., Umozliwia on
pomiary w wyzszych temperaturach i w obecnodeci agresywnych
gazéw, w zakresie cisnied 103102 Pa (10~1:10~" mm Hg).

3.CZESC DOSWIADCZALNA

3.1.Wyznaczanie zalezno$ci preznosci pary od temperatury
i obliczanie molowych entalpii parowania dla wody i benzenu

Celem éwiozenis jest wyznaczenie zaleznodcl preinosci pa=
ry od temperatury dla benzenu i wody oraz obliczenie molowych
entalpii tych cieozy.

Po ustaleniu przepiywu wody w chXodnicach obu ebuliometrdw
Swigtoskawskiego i odeczytaniu aktualnsgo oignienia atmosfe-
rycznego nalezy ustawié kraj trdjdrozny tak, aby potgoezyé ma=-
nometr z ebuliometrem, w ktérym znajduje sie benzen, Nastepnie
obniza sie¢ cidnienie w ebuliometrze o ok. 64000 Pa (480 mm Hg).
Po ustaleniu sie réwnowagi dynamiczne) wrzenia (ustawienie
autotransformatora w obwodzie grzania tak, aby odciek skro-
plin | wynosik ok, 12 kropel/min) odozytuje sig ciénienie i
temparature. Z kolei, zwigkszajac w uktadzie cidnienie (kolej=-
no o oke 8000 Pa (60 mm Hg]] doprowadza sig uktad do kilku
kolejnych standw réwnowagi i wyznaoza sig dla tych stanéw oig=-
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nienie i temperaturg. Po wyznaczeniu temperatury wrzenia ben-
zenh przy aktualnym cidnieniu atmosferycznym chiodzi sig ebu~
liometr, Nastepnie ustawia sie kran tréjdrozny tak, aby po-
Ygczyé manometr z ebuliometrem, w ktérym znajduje sig woda,
po czym, podobnie jak dla benzenu, wykonnje sig pomiary dla
wody, rozpoazynajgce od obnizenia oidnienia o ok. 85300 Pa
(640 mm Hg); odoiek skroplin w réwnowadze ma wynosié oke

6 kropel/min.

Na podstawie przeprowadzonych pomiaréw sporzgdza sig wy-
kresy p = £(7) 1 1n p = £(1/T).

Z kolel oblicza sie drednie elepXo parowania wody 1 benze-
nu w przpbadanym zakresie oraz entalple parowania wody 1 ben=-
zenu w temperatyrze wskazanej przez prowadzgoego ¢wlozenile.

W kodcu sporzadza sie wykres p = f(T) dla ukXadu benzen-
~woda i wyznacza temperaturq wrzenia oraz sktad destylatu
(w ut, mol,) dla aktualnego w danym dniu cignienia atmosfe-
rycznego. :

Czgéé teoretyazna tego éwiczenia zawarta jest w punktach:
11, 2.1 1 2.22.

R3L‘2._Wyznaczanie izobary wrzenia i rosy dla uktadu
h metanol-etanol

Celem éwiczenia jest znalezlenie linii cleczy i pary dla
uktadu metsnol-etanol pod aktualnmym cifnieniem atmosferycznym.

Na wetgple mierzy sile wspdtozynnik zatamania Swiata kaz=-
dego badanego roziworu przygotowanego do doéwiadeczenim i (ko=
rzystajgo z wykresu zaleznodcl wepdtozynnika zatamanla swia-
tta od stezenim) okresla sle skiad roziworu wyjsciowego.
Nastgpnis wprowadza sig prdbke badanego roztworu do aparatu
i powoli zwigkszajgc temperature, doprowadze prébke do wrze=
nia. Po ustaleniu sig réwnowagi (niezmienna temperatura wrze=
nia) odezytuje sig temperature i poblera prébke kondensatu,
Mierzy sile jej wspéozynnik zatsmanias éwiatXe i na podstawie
wykresu okresla sig sktad kondensatu. Procedurg powtarza sie
dla wezystkich kolejnych roztworéw badanmych. % bavometru od-
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czytuje slg aktualne ciénienie etmosferyczne. Opracowujae
doswladczenle naleizy obliczyé temperatury wrzenia metanolu
i etanolu z réwnania Antoine‘a (wzdér (1.9)). State Antoine “a
wynoszgs

A B c
Metanol | 8,82812 | 2006,63| 272,595
Etanol 8,65044 | 1892,02 | 249,472

Ponadto nalezy udowodnié, ze skXad oleczy surowej 1 skkad
cleczy wyozerpanej sag (w badanym przypadku) praktyoznie réwne
soble 1 uwzglednié ten fakt przy wykonaniu wykresu fazowego
dla ukiadu metanol-etanol,

Czeéé teoretyczna tego doswladozenie znajduje sig w punk-
tach 1.2, 1.28, 2.2, 2.17 1 2.21,

3.3.Wyznaczanie izotermy wrzenia i rosy dla ukiadu
n-heksan-n-heptan

Celem éwiczenia Jest znalezienie linii cleczy i pary dla
uk*adu n-heksan - n-heptan w temperaturze pokojowej.

Do aparatu wprowadze slg poszozegélne prdbki badanych roz-
tworéw, a nastgpnie odpowletrza te prébki, Dla kazdej prébki
wyznaoza sie punkty na krzywe] cisnienie-objetosdé prébki i
odozytuje: objetoéé prébki dla rézrych ciénled, ciénienie wska-
zywane przez manometr, wysokodé stupa rtgei w rurze, pozlom
rtgoil w kolble, aifnienie atmosferyczne i temperaturq w uka-
dzle,.

Dla kolejnych prébek badanych roztworéw sporzgdza sig wy=
kres P-v korzystajgo ze wzoru

P = Pgyn +AP ~ Hy, (3.1)

gdzies P ep = ciénienie etmosferyczhe,
AP = réinica wskazywana przez manometr,
Hr - wysokoéé stupa rteol w rurze wzgledem poziomu
rtgei w kolbie,
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Na podstawle danych otrzymanych z wykreséw P-v wyznaaza
sig wykres fazowy P=-x dla badanego ukzadu.

Warto$é preznosci pary nasyoonej P, dla ozystych sktadni-
kéw mozna okreslié z zaleznodci (1.9)., Stae 4, B i C we wzo-
rze (1.9) sg nastepujgce:

A B C
n=heptan 6,90253 1267,828 216,823 "
n-heksan 6,88555 1175,817 224,867

Czgsé teoretyozna tego éwiczenia opisana jsst w punktach:
1.2. 1'28, 2.3 i 2022l

3.4.Wyznaczanie gornego krytycznego punktu mieszalnosci
dla uktadu fenol-woda i dolnego krytycznego punktu
mieszalnosci dla uktadu trietyloamina-woda

Celem éwiczenia jest okreélenie przebiegu krzywyoch roz-
puezczalnodcl dle ukXadu fenol-woda i dle ukiadu trietyloami=-
na-woda oraz wyznaozenie odpowlednio: gdérnej i dolnej krytycz=-
nej temperetury mieszalnodei dle tych ukZaddw,

Do naczynia pomiarowego, zawlerajgoego 10 ml 80% wodhego
roztworu fenolu, wlewa sig¢ 5 ml wody i wigoza mieszado, Clgg-
le mieszajgo, zwieksza sle powoli temperature wody piyngcej
przez piaszos naczynka, Obserwuje siq mieszanine i odozytuje
temperature, w ktdrej nastgplt zanik jednej z faz. Nastepnie
ochtadza eig ukiad i wyznaoze temperature w jakiej pojawixa
sig druga faza (zmgtnienie), Procedurg te powtarsza sig dla
mieszanin, ktére powstang po dolaniu kolejnych porcji wody
(2 ml, 5,6 ml, 9,2 ml, 17,4 ml, 10 ml). Drugg porojg roztworu
fenolu mieredzkuje sie wodg. Znajduje sle dwa punkty miareoz=
kowanim, tzn. stgzenia, przy ktdéryoh pojawie sile.il znika drugs
faza,

Z kolei, do drugiego naczynka pomiarowego wlewa slig 8 ml
trietyloaminy, dodaje 3 ml wody i wxgoza mieszadZo. Mieszajgo,
zmniejsza sig powoll temperaturg wody ptyngoej w ptaszozu na-
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ozynka pomiarowego. Obserwuje sig mieszaning. Odozytuje sig
temperaturg, w ktérej nastgpit zanik jednej % faz. Wykgoza
slq ohodzenle, wigoza grzanis i znajduje siq temperature,

w Jakie] pojawila sig druga faza (zmgtnienie), Procedurg po=-
wtarza sig dla kolejnych mieszanin, powstajgoych po dolaniu
kolejnyeh poroji wody (5 ml, 10 mi, 15 ml, 5 ml, 5 ml).

Na podstawie otrzymanyoh danyoh wykonuje sig wykresy fa=-
znowe dla uktaddw fenol-woda i trietyloamina~woda oraz znajdu-
Je sig odpowiednio gérng i dolng temperature rozpuszezania.

Czgsé teoretyczna tego éwiozenia opisana jest w punktach:
1¢3y 244, 2,21 1 2,22,

3.5.Wyznaczanie krzywej rownowagi oraz cieciwy rownowagi -
dla uktadu woda-etanol-benzen

Celem éwiozenia jest wyznaczenie krzywe] réwnowagl wwe
uk¥adu ¥rdjskXadnikowego oraz okreslenie skkadu faz bedgoych
ze sobag w réwnowadze,

Najpierw przygotowuje sie odpowiednig mieszaning: benzen-
-woda~atanol, wediug skiadu wskazanago przez prowadzgcego dwi-
czenie, miesza sig¢ jg 1 odstawla do rozdzlelenia sig faz,.
Nastepnie ustala si¢ temperature w termostacie poxgczonym z
refrakfometirem Abbego na 293 K. Z kolei przygotowuje sig
10 roztwordw dwuskadnikowych (dwufazowyoh) wedtug tabeli:

Lpa 1 2 3 4 5 6 7 819 10

BERe ™ {o,4 [ o5 07| 2 | 3 | 4|5 | 7 10 |8

Liﬁzga ml |47 14 8 6 5 4 3 1 | 05 0,4
2

Przygotowane migszaniny dwufazowe miareczkuje sig alkoho=
lem etylowym (rektyfikat - 94,6% wag. C2H50H) do chwili otrzy-
mania roztworu jadnofazowego, a nastgpnie wyznaoza sie wspdi-
czynniki zatamania swiatta zmiareczkowanych roztwordw. Spo=
rzgdze sle krzywg wzoroows ngo = f (% wag. trzecisgo sktadni-
ka)s % przygotowane] wedkug zalecen tréjakkadnikowaj dwufazo-
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wej mieszaniny pobiera sie prébki z obu warstw i wyznacza
wep6zozynniki zaXamanla Swiatta warstwy benzenowsj 1 warsiwy.
wodneja

Z wykresu n%o = f (% wag. CéHEOH] odozytuje slg dla wyzha-
czonych wspéZczynnikéw zatamania Swiate zawartodé alkoholu
w warstwach benzenowe] i wodnej. Przyjmujac gestoscl benzenu,
rektyfikatu i wody odpowiednio: 879, 80O i 998 kg/m>, obli-
cza sie sktady zbadanych ukkaddéw trdjskadnikowyoh jednofazo-
wyeh (u*, mols). Otrzymane wyniki nanosi sig na tréjkat Gibbsa
i wykredla krzywg réwnowagl oraz zaezneoza $rednl skiad wyjs-
clowe] trdjskzadnikowe] dwufaéowaj migszaniny,

Czgséé teoretyczng tego Ewiczenia podano w punktach: 1.4,
1428, 2.5, 2417 i 2.21.

3.6.Pomiar temperatury rozpuszczania, konstrukcja wykresu
fazowego dla uktadu eutektycznego benzen-naftalen

Celem éwicsenia jest sporzgdzenie wykresu fazowego dla
uktadu benzen-naftalen,
bwiczenie wykonuje sig¢ w ukiadzie

| pomiarowym, ktdrego schemat przedsta-
A ~

wiony jest na rys.3.1 (A ~ autotrans-

%> formator, Sz - szlif, G - grzaktka,
n M - mieszad*o magnetyozne, T1, T2 -2
termometry).

Przygotowuje sig 15=-gramowe mie-
szaniny, zawlerajgae: 2, 18, 36, 68%
molowych naftalenu (g = 878 kg/m°)

i wyznacza temperature zaniku ostat=-
niego krysztaku w sporzadzonych roz-
tworach,

Na podstawie otrzymanych wynikdw

RySe 3o 1 oraz przy uwzglednieniu znanych tempe-
ratur topnienia besnzenu (278,7 K) 1
naftalenua (353,4 K) oraz temperatury punktu autektycznego
I, = 269,7 K sporzzdza sig wykres fazowy dla uktadu benzen-naf-
talen i okregla skXad mieszaniny eutektycznej.
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Czgéé teoretyczna tego éwiczenia opisana jest w punk-
tachs 1.5 i 2.6,

3.7.Wyznaczanie zaleznosci napigcia powierzchniowego
od stgzenia dla wodnych roztworéw n-butanolu
i wykreSlenie izotermy adsorpcji Gibbsa

Celem éwiczenie Jest znalezienie zaleznoéci naplgeia po=-
wierzchniowego na graniocy faz clecz-powietrze dla wodnyck roz-
tworéw n-butanolu od ich stezenia (w warunkach izotermiocznych)
1 wyznaczenie izotermy edsorpcji Gibbsa.

W termostatowanym naczynku pomiarowym (po kilkakrotnym
przemycin go badanym roztworem) umieszcza sie pewng okreslo-
ng iloéé badanego roztworu (kolejno: 0,2%, 0,5%, 1,0%, 1,5%,
2,5%, 4% roziwér n-butanolu), tak aby wylot kapilary znajdo=-
wat sig pieé milimetrdéw pod powierzchnig cieczy. Odpowiednio
manipulujao zaworami ustals sie przepiyw powietrzes przez kapi-
lare w ten sposdb, aby wypkywaty 2z niej pojedynocze pgcoherzyki.
Odeczytuje sig (dla kazdego roztworu) mékaymalne cisnienie i
gtebokoéé zaenurzenia kapilary.

Ne podstawie analogicznhego pomiaru dla czystej wody wy-
znaoza sie hajplerw promien kapilary, a znajgec go - napigoie
powierzchniowe dla poszozegdlnych roztworéw w zaleznosci od
stgzenia (g cleczy manometrycznej, tj. CEH5OH wynosi 0,78).

Korzystajge z .wykresu 6 = f(c¢), oblicze sig¢ pochodng
d6/de, a nastepnie okredla sie wertodé stezenia powierzchnio-
wego ' dla poszozegélnych badanych roztwordw. Zalexnosé
"= f(o) przedetawia sie graficznie,

Czeéé teoretyczng tego éwiczenia obejmujg punkity: 1.6,
1T, Sols 2221 4 2099

3.8.Wyznaczanie punktu izoelektrycznego zelatyny
z zaleznosci lepkosci jej wodnych roztworéw od pH

Celem éwilczonia jest wyznaczenic punktu izoslaktrycznego
biatka (zelatyny).
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Najplerw ustala sle temperature taZni termostatujscej na
298 K, Nastgpnie przygotowuje sig¢ roztwory buforowe wg tabeli:

Roztwér 1 2 3 4 5 6 7 8
%;“gﬁ;cgg‘ﬁ 50 | 50| 50| 50| 50 25 | 25| 10
ﬁ'ﬁ“éﬁ?gg’&ia 2| 5| 9of 14| 25 20 | 50| 50
Eﬁ;}gﬁj 1006 [1007 |1007 [1008 |1008 | 1010 [1012 10_13

Z kolei sporzadza sig osiem badenych wodnyoh Toztwordw
zelatyny (15 cm? 1% roztworu zelatyny) w poszczegdlnych miew
szaninach buforowysh (15 cn’ buforu). Dalej wyzhacza sig ozas
przeptywn 5 ml wody destylowanej i kolejno wszystkich badanych
roztwordw zelatyny przez kapilare wiskozymetru Ostwalda (przed
pomiarem prébke nalezy termostatowaé przsz 5 minut w temp.

298 K). Po wyskalowaniu elektrody szklanej za pomocg roztworu
buforowsgo o pHd = 4,19, nalezy zmierzyé pH wszystkich przygo-
fowanych roztwordw buforowych (dla pordwnania oblicza sig
réwniez pll przygotowanych roztwordw buforowych). Nastgpnie
obliezy sig lopkosé poszezegélnych roztwordw zelatyny (lep-
koéé wody w 298 K Do = 058937 mPa®s, jej gestosé Q°==997k3/m91
i sporzgdza wykres ) = f£(pH), z ktérego wyznacza sie pH dla
punktu izoelektrycznego Zelatyny.

Czgéé teoretyczna tego éwiczenia zawarta jest w punktach:
Te3y 149 1.17, 1.19, 2,8, 2,14, 2,21 i 2,22,

3.9.Wyznaczanie statej rownowagi reakcji chemicznej
w fazie gazowej -

Celen éwionenia jest wyznaczenio state] rdwnowagi reakoji

CO2 + szr_'-co + H,0.

2
Pomiary przeprowadzz sie w aparaturze przedstawionaj na
rySe3s2, Wodg w naczyain 1, w ktdrym sanurzony jest reaktor 2,
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ogrzewa sie do 80°C (353 K), obnizajgc jednoozednie za pomocg
obrotowej pompy olejowej cisnienie w ukkadzie ponizej 1 mm Hg
(100 Pa) (zawory 4 1 5 sg zanmkniete).
Po ofwarciia kranu 4 napetnia sig reak-
tor wodorasm, tak aby cidnisnie wzros-
10 do p® = 300 mm Hg (4°10° Pa). Po
zamknieoiu kranun 4 otwlera sig kran 5
i ogrzewa kwarcowg probéwke zawiera-
jaca weglan magnezowy dopdty, dopdki
cidnienie w uktadzie wzrognie do
400 mm Hg (5,33-10° Pa), Wtedy kra-
nem 5 zamyka sig ukad, wypuszczajgo
wydzielajscy sie Jeszaze 002 na Ze=- Rys.3.2

wngtrz, Nastepnic przez platynowy drut 3 o dugoscl 25 cm

i dredniey 0,4 mm przepuszeza sig w clagu 15 minut prgd o na-
tezeniu 6 A. Ciepto Joule a wydzislone podczas przeptywu pradu
nagrzewa drut do temp. ok. 1200 K. Rozzarzony drut oddaje cie-
pto do gazu, w wyhiku oczego wzrasta temperatura gazu (suostra-
tdw reakejl). Poniewaz platyna jest rdéwnoczednie katalizatorem
badane] reakcji, obydwa ozynniki tak przyspleszajg reakcje, %e
juz po kilku minutach wustala sig stan réwnowagi. 2 chwilg
przerwania doptywu pradu, pompkg wodna usuwa sig gorgeg wode
2 naczynia 1 i naczynle napeinia sie wodg z lodem "zamrazajgo"
w ten sposéb osiggniety stan rédwnowagi. Po ochiodzenin reakto=
ra odezytuje sig¢ w temp. 0°c (273 K) cidnienie Pp73° dnalo~-
glozne pomiary wykonnje sig dla cisdnied poozgtlkowyoh:

l p° [mm Hg ] l p° [ Pas10°) J
Hy | 200 | 100 | 2,66 | 1,33
co 200 300 2,66 5,33

2

"Klagyczna" staia rdwnowagi reakaojl

H2 4 Gozzrﬁ:Hzo + CO,

(3.2)
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Poniswaz pH20 = Pgo? wiga
2
IpH2

0 .
P~ [P, = Pu,0)(Pco,” Pa,0)

K

' (3.3)

r r r xr r (o] o]
= + + + D = + p [3-4]
P353 PHE F’co:a PH20 co PH2 Co,’

r by T . 27
Pa73 = (PH2 * Bgo, * Pco) 355 + 46 (3.5)

Preznos$é czgstkowa pary wodnej w temperaturze 353 K wynosei

2 .32 o 222

Uzyskane wartodci prgznodci pary wodnej stuzg do oblliaze~
nia usrednionej wartodéci statej réwnowagi K_ dla rozpatrywa-
ne) reakoji.

Czedé teorstyczna tego éwiozenia jest przedstawiona w
punktach: 1.10 1 2,22,

P

3.10.Wyznaczanie statej rownowagi reakcji chemicznej
w fazie cieklej

Celem éwiczenia Jest wyznaozenle state] rdwnowagi K, reak-
aji

KI + 12-__—"'!(13,

! [GKI3] (3.7) .

[oxt][e5,]

Wykonanie ¢wiczenia polega na wyznaozeniu stgierl reagentdw
w warunkach stanu réwnowagi, Stezenie jodu wyznacza sig na
podstawie prawa podzisiu Nernsta. Stwierdza ono, %e jezeli do
ukXadu dwéch nie mleszajgoych sle ze sobg cleosy wprowadzimy



