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SISSEJUHATUS

Kdesoleva 10putéd teema on seotud flilisikalise keemia haruga, mida nimetatakse
termokeemiaks. Tegemist on termodliinaamika haruga, mis uurib keemiliste
reaktsioonidega kaasnevaid termilisi nahtusi. Reaktsiooni soojusefekt on pédrdumatu
reaktsiooni kdigus vabanenud voi neeldunud soojuse hulk, kui reaktsiooniproduktide ja

lahteainete temperatuur on sama.

Konstantsel temperatuuril ja rohul reaktsiooni soojuse m3dju nimetatakse
reaktsioonisoojuseks Qp. Vaartust, mis kirjeldab sisteemi oleku muutust ning on
vastupidise margiga, nimetatakse reaktsiooni entalpiaks AH. Moodustamise entalpiad
on teada mitme tuhande aine jaoks, mis vdimaldab arvutuslikult m&arata erinevate

protsesside energiamdju.

Kéesoleva [0putoé teema aktuaalsus seisneb selles, et TalTech Virumaa kolledzi
keemialaboratoorium on saanud uue Phywe Cobra 3 seadme, mis tuleb Oppetdods

kasutusele votta.

Kdesoleva [0putdd eesmark on tootada valja metoodikad puhta aine neutraliseerumise,
sulamise ja vedeliku aurustumisentalpia madramiseks, kasutades seadet Phywe

Cobra 3, TalTech Virumaa kolledzi keemialaboratooriumi jaoks.

Metoodikate koostamiseks ja kirjutamiseks on tarvis uurida seadet, selles sisalduvate
plokkide to66pohimotet, teostada katsed, saada tulemused ja vormistada arvutused,

mille pohjal oleks vdimalik tootada valja metoodikad entalpiate maaramiseks.

Kdesolev 10puttd koosned kolmest osast. Esimeses peatlikis kirjeldatakse metodilise
juhendi ja selle pohitllbi mdisteid ja struktuuri, mida kasutatakse kdesolevas 16putdos.

Kirjeldatakse ka laboratoorse praktikumi ja selle koostamise eriparasid.

Teine peatlikk sisaldab kirjanduse Ulevaadet ja analllsi kalorimeetrilise meetodi ja
slisteemi, moodustumisentalpia ja faasisiirde entalpia ning soojusmahtuvuse moiste
kohta.

Kolmandas peatlkis kirjeldatakse kalorimeetrilist slisteemi ja Phywe Cobra 3 seadme
entalpiate maaramist kalorimeetrilise meetodi abil. Selles anallltilises osas
kirjeldatakse entalpiate maaramise té6kaiku ning meetodite kohandamist olemasolevale
Phywe Cobra 3 seadmele. Antud osas esitatakse ka andmete anallils, mis saadakse
katsete kdigus. Nende pohjal tehakse arvutused ja saadud tulemuste kohta esitatakse
tabelid.

Tulemuste alusel koostatakse laboratoorsed té6juhendid, mida hakatakse kasutama

laboratoorsetes praktikumides.



1. METOODILISTE JUHENDITE JA PRAKTIKUMIDE
VALJATOOTAMISE TEOREETILISED ALUSED

1.1 Metoodilise juhendi moiste ja selle koostamise
struktuur

Metoodilise sisteemi valjatoétamine on sisteemi komponentide ja selle sisemiste ja

valiste seoste teoreetiline konstrueerimine ning selle hilisem rakendamine tegelikus

Oppeprotsessis. [1]

Metoodiline juhend on metoodilise toodangu tadp, mis sisaldab erilisel viisil
slistematiseeritud materjali, mis omakorda teeb Oppekursuse olemuse selgeks ja
sisaldab Oppekursuse eripdrasid ja meetodeid. Tavaliselt sisaldab metoodiline juhend
lisaks teoreetilisele materjalile ka ulatuslikku didaktilist materjali, mis on esitatud
illustratsioonide, tabelite, diagrammide, jooniste ja dokumentide naidistest, mis on vélja

todtatud vastavalt esitatud teemale. [2]

Metoodilise juhendi eesmark on praktilise abi osutamine dppejoududele ja Ulidpilastele

nii teoreetiliste kui praktiliste teadmiste dradppimisel ja omandamisel. [3]
Metoodilise juhendi tiilipiline struktuur:

1) Sissejuhatus, milles esitatakse juhendi eesmark ja Ulesanded. Naidatakse é&ra,
millisele konkreetsele dpilasriihmale juhend on mdeldud ning milliseid konkreetseid
tulemusi voib juhendi kasutamine anda.

2) Teoreetiline osa, milles esitatakse lUhidalt (vajaduse korral viitega asjakohastele
allikatele) juhendi sisus olevaid teaduslikke ja pedagoogilisi pdhiseadusi ning
kirjeldatakse autori enda metoodilist positsiooni seoses Ulidpilaste tdienddppega.

3) Praktiline osa, milles slistematiseeritakse ja klassifitseeritakse tegelikku materjali ja
lisatakse praktilisi soovitusi ning tuuakse naiteid erinevatest tédovormidest ja
meetoditest.

4) Didaktiline osa, mis sisaldab illustreerivad praktilisi materjale (skeeme, tabeleid,

jooniseid).

Metoodikajuhendi koosseis voib sisaldada erinevaid vajalikke normatiivdokumente, mille
kasutamise vdimaldab Oppejoududel vdi Ulidpilastel korraldada oma t66d vastavit

kehtivatele nduetele. [4]

Metoodiliste juhendite valjatéotamisel teostatakse teoreetilise materjali vordlus ja
hindamine. Keerulise struktuuriga ja pikkade lausetega t66 raskendab materjali
anallilsi, mis omakorda nduab rohkem aega siinevemiseks. Metoodilise juhendi autor
on vdimeline ajama liigsete llinedite ja ebaselgete viidetega lugeja segadusse. Seetdttu

on koostatud Uhised metoodiliste juhendite valjatéétamise nduded: [5]
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e struktuur peab olema lugejale maksimaalselt selge;
e t00 teema peab vastama sisule;

e materjali jarjestus peab olema struktureeritud. [5]

Laboratoorne praktikum on ks metoodiliste juhendite tilipidest, mis on antud 16put66
pohieesmargiks. Antud tilpi metoodilise juhendi kasutamine vdimaldab vélja too6tada

ja uurida meetodeid, mida on vdimalik edaspidi laboratoorses praktikumis rakendada.

1.2 Laboratoorne praktikum: moiste ja selle vajalikkus
Laboratoorne praktikum on tegevus, mille kaigus (Ulidpilased Opivad konkreetseid
meetodeid mingi distsipliini uurimiseks, dpivad eksperimentaalseid anallilisimeetodeid

ja oskust todtada kaasaegsete seadmetega.

Labori praktikum hdlmab keeruliste dppelilesannete lahendamist ja nduab, et Glidpilane
rakendaks nii erinevatest kursustest saadud teoreetilisi teadmisi kui ka praktilisi oskusi.
Seda tlilpi Ope sisaldab kursuse pohiteemalisi laboratoorseid toid koos tédjuhendiga,
mis sisaldavad: t66 eesmarki ja Ullesandeid, laboratoorse t66 algoritmi, terminite
sOnastikku (kui to6 teema seda nouab), kirjanduse loetelu, mis on abiks t606
sooritamisel. [6] Laboroorse praktikumi peamiseks eeliseks on vdimalus omandada

oskusi ja toovotteid.

Praktiline t66 on potentsiaalselt kdige olulisem ja mdjukam osa inseneriteaduste, Gld-
ja tehnikaalase eriala- ja erivédlajoppe komponent, mille eesmark on omandada oskused
reaalsete seadmetega to6tamiseks, mille analoogidega voib tulevane spetsialist kokku

puutuda oma praktilises tegevuses. [7]

Laboratoorsed praktikumid toimuvad tavaliselt spetsiaalsetes laboratooriumides. Seda
ttlpi koolituse tdhusus sdltub suuresti dppeasutuse vdimalustest, tulevane tehniline
spetsialist peab olema koolitatud insenerieksperimendi seadistamise ja labiviimise
tehnikas. Just tema loob uurimisseadmed uute fllsikaliste protsesside uurimiseks,
laboratoorsed katsestendid uute tehniliste toodete kvaliteedi hindamiseks ja

tehnoloogilised stendid tehaste seeriatoodete katsetusteks. [7]

Just lihtsate ja mitmekesiste Opiobjektide puhul peaks Oppija omandama
insenerikatsetuse korraldamise oskuse ja rakendama seda oskust kompetentselt oma
praktilises tegevuses uute ja keerulisemate objektide loomisel, mille puhul olemasoleva

mudelikirjeldus on vaga ebatdpne. [8]
Laboratoorse praktikumi valjatdotamine koosneb jargmistest lGlesannetest:

e omandada teoreetilised teadmised ja teostada nende praktiline tugevdamine;
e omandada oskusi iseseisvaks to6ks reaalsete seadmetega;

¢ tehnoloogilise eksperimendi planeerimine ja seadistamine;
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¢ eksperimendi jaoks vajalike seadmete valimine;
e eksperimendi tulemuste té6tlemine ja selgitamine;

e teoreetilise anallitsi tulemuste vordlemine eksperimentaalsete andmetega. [8]
Laboratoorse praktikumi kdigus peab Ulidpilane dppima:

e eksperimendi asjatundlikku labiviimist, st optimaalse moodtmistehnika valimist,
katsetingimuste kontrollimist, seadmete diget kasutamist;

e hinndama tehtud mdodtmiste tapsust ja seostama hilisemate arvutuste téapsusega;

e mOOtmistulemuste ratsionaalset (st sisuliselt pohjalikult ja vormiliselt
kokkuhoidlikult) registreerimist t60 aruandes;

e koostama arusaadavat ja poOhjalikku aruannet tehtud eksperimendi kohta, mis

vastab nduetele. [9]

Tuleb meeles pidada, et labiviidud katse aruandluse ettevalmistamine on oluline osa

labori praktikumist. [9]

1.3 Laboratoorse praktikumi lilesanded ja
planeerimise eriparasused

Laboratoorne praktikum peaks vastama jargmistele eesmarkidele:

1) Saadud teoreetiliste teadmiste praktiline kinnistamine.
Lisaks flilisikalise protsessi enda moistele on vaja naha ka selle ilmnemist tegelikus
tehnilises seadmes. Ainult selline Uhtsus peaks aitama kaasa uurimisobjekti
voimalikult taielikule ja terviklikule vaatele.

2) Iseseisva t60 oskuste omandamine reaalsetel seadmetel.

3) Tehnilise eksperimendi planeerimine ja labiviimine.

4) Eksperimendi labiviimise jaoks vajalike seadmete valik.

5) Eksperimendi tulemuste tdé6tlemine ja selgitamine.

6) Teoreetilise anallisi tulemuste vordlus saadud eksperimentaalsete andmetega. [10]

Laboroorse praktikumi planeerimise pohijooned on seotud didaktilise osaga. Praktikumi
peamine didaktiline eesmdrk on varem omandatud teoreetiliste teadmiste

eksperimentaalne kinnitamine. [10]

Vastavalt peamisele didaktilisele eesmargile vdiks laboratoorse praktikumi sisu olla
jargmine:

e valemite kontrollimine;

e metoodikate kontrollimine;

e arvutuste kontrollimine;
e seaduspdrasuste leidmine ja kinnitamine;

e metoodikaga tutvustamine;
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e eksperimentide ldbiviimine;
¢ aine omaduste kindlaks maaramine;

o kvalitatiivsete ja kvantitatiivsete naitajate maaramine;

® nahtuste arengu jalgimine. [11]
Laboratoorse praktikumi sisu ja ulatuse valikul tuleb arvesse votta jargmisi tegureid:

e Oppematerjali omandaminse keerukus;
e Opitud teoreetiliste aluste asjakohasus eelseisva ametialase karjaari jaoks;

e konkreetse laboratoorse praktikumi olulisus t66de kogumikus ja selle tahtsus

kursuse sisu terviklikkuse kujundamisel. [11]

Laboratoorse praktikumi teema vastab selles praktikumis Opitavale teemale ja sellega
seonduvatele aspektidele. Praktikumi eesmark naitab valitud teema uurimise praktilist
suunitlust. Laboratoorse praktikumi eesmargid kajastavad oskusi, mida Glidpilane pltab

omandama t606 jooksul.
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2. KALORIMEETRILINE MEETOD ENTALPIA
MAARAMISEKS

Kalorimeetria on meetodite kogum erinevate flisikaliste ja keemiliste protsessidega

kaasnevate soojusefektide mootmiseks. Kalorimeetria Uilesanne on meetodite

valjatootamine kdige olulisemate termodinaamiliste suuruste, nagu ainete

moodustumise entalpia, reaktsioonide entalpia, faasisiirete entalpia ja soojusmahtuvuse

maaramiseks. Vajalik kalorimeetriline meetod valitakse soltuvalt protsessi iseloomust

(kestus, soojusefekti suurus, temperatuur, rohk ja modtmise tapsus). [12]

Mootmise klassifikatsiooni kohaselt liigitatakse kalorimeetria termoftilisikalise mootmise
alla. Teaduslikus mottes - eksperimentaalse termodinaamika alla. Kalorimeetrias
moodetud suurused on teatud liiki energia, eelkdige soojuse vorm ja energiaga seotud

soojusmahtuvus. [13]

Kalorimeetrilise modtmise kdigus maaratud fllsikalise suuruse tllp soltub valitud
termodinaamilise slisteemi parameetritest - temperatuur, rohk, ruumala. Seega on
suletud termodinaamilisele stisteemile rakendatav soojus konstantse ruumala juures
vordne slisteemi siseenergia suurenemisega (dU)w=dQv ja suletud slsteemile
rakendatav soojus konstantse rohu juures vdrdne entalpia H suurenemisega:
(dH)en=dQpr. Entalpia esmane tdhtsus tuleneb asjaolust, et erinevate protsesside
soojusefekte (mida nimetatakse ka reaktsiooni soojusefektideks) mdddetakse enamasti
konstantsel rohul. [13]

Entalpiat, mis on ma&aaratletud vorrandiga H=U+p-V, vOib vaadelda kui slisteemi uut
omadust, mis on sisemise energia U ja "mahuenergia" summa. Entalpia fuusikaline
tahendus seisneb selles, et entalpia erinevus (H2-10plik entalpia ja Hi-alg entalpia)

slisteemi kahe oleku vahel on vdrdne isobaarse protsessi soojusefektiga:
Qp=H2—H1=AH (2.1)[ [14]

Soojuse moju konstantsel rohul Qr = AH nimetatakse reaktsiooni entalpiaks ja AH voib
olla suurem kui null (AH>0) endotermiliste reaktsioonide puhul ja vdiksem kui null
(AH<0) eksotermiliste reaktsioonide puhul. 1836. aastal tegi H. I. Hess kindlaks, et
protsessi termiline efekt ei sOltu vahepealsetest etappidest, vaid on maaratud ainult

susteemi alg- ja I13ppseisundiga. Uldine valem né&eb vélja jargmiselt:
AH° =Y AH(produktid)- Y, AH(ldhteained) (2.2)[ [14]

Hessi seadus on otsene eksperimentaalne Kkinnitus energia sadilimise seaduse
kohaldatavusele keemiliste reaktsioonide energia suhtes. Ainete moodustumise
entalpiad standardtingimustes on nende peamised energiaomadused ja need suurused
on leitavad termodinaamika kasiraamatutest, mida kasutatakse mitmesuguste

reaktsioonide entalpiate arvutamiseks. [14]
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Vordluses ja termodiinaamilistes arvutustes on reaktsioonide soojuse mdju alati
viidatud standardtingimustele ja téhistatud AH%-ga. Standardtingimuste kehtestamine
on tingitud termilise mdju soltuvusest (temperatuurist ja réhust), kuigi véahesel maaral.
Tavaliselt kasutatakse standardtingimustena termiliste mdjude vaartusi P=1 atm ja

t=25 °C juures. Reaktsioonide soojusmdjud on eri vaartused.

Soojuslike mojusid eristatakse:
e massithiku kohta — AHm [J/9];
e ainelhiku kohta (molaarsed entalpiad) — AH» [J/mol];
e ruumalaidhiku kohta — AHv [J/m3]. [13]

Soojuse moju moodetakse kalorimeetriga, mida kasutatakse soojuse koguse
maaramiseks. Moiste "kalorimeeter" leiutas A.L. Lavoisier 1780. aastal. Kalorimeeter
koosneb kestast temperatuuriga (Tke) ja kalorimeetrilisest siisteemist temperatuuriga
(Tka). Kalorimeetriliste moodotmiste pohimote seisneb selles, et protsessi labiviimisel
kalorimeetris jadlgitakse kalorimeetrilise sisteemi oleku muutust ja selle muutuse
suuruse jargi hinnatakse protsessi kaigus eraldatud (vOi neeldunud) soojuse kogust.
Kalorimeetri konstruktsiooni maarab temperatuurivahemik, noutav tapsus ja
moddetava soojusefekti tllip. Kaasaegsed kalorimeetrid todtavad temperatuuri-
vahemikus 0,1 kuni 4000 K suudavad mddta soojushulka tédpsusega 0,01-10 %. On
olemas madala temperatuuriga (£ 90 K), keskmise temperatuuriga (90 < T < 500 K)

ja korge temperatuuriga (T = 500 K) kalorimeetrid. [13]

Kalorimeetrislisteem on kehade kogum, mille vahel jaotub mdddetav kogus soojust.
Kalorimeetrilist stisteemi Umbritsevad seadmed, mis on ette néhtud soojusilekande
reguleerimiseks — kalorimeetri kestad. Kalorimeetriline sisteem koosneb kalori-
meetrilisest anumast (milles toimub uuritav protsess), temperatuuri mddteseadmest
(termomeeter, termopaar, termistor) ja elektrisoojendist. Kalorimeetriline slisteem on
kaitstud ekraanidega vdi kestadega, mille eesmark on reguleerida selle soojusvahetust
keskkonnaga. Kestad jagunevad isotermilisteks ja adiabaatilisteks kestadeks.
Elektriklttega varustatud korpuse temperatuuri reguleeritakse automaatselt

elektrooniliste seadmete abil. [15]

Kalorimeetrite klassifikatsioon vdib olla vdaga erinev. Moddetava suuruse tlibi jargi voib
kalorimeetrid klassifitseerida: kosmiliste osakeste energia maaramiseks (ionisatsiooni
kalorimeetrid), rontgeni ja radioaktiivse kiirguse energia modtmiseks, keemiliste
reaktsioonide entalpiate mootmiseks, soojusmahtuvuse ja faasisiirete soojuse

modtmiseks. [14]

Koik kalorimeetrid vOib jagada muutuva temperatuuriga, konstantse temperatuuriga ja

soojuse juhtivkalorimeetriteks vastavalt soojuse koguse mddtmise pdhimdottele.
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Kdige levinumad on muutuva temperatuuriga kalorimeetrid, milles soojuse kogust
hinnatakse kalorimeetrisiisteemi temperatuuri muutuse jargi ja nende hulgas vdib

eristada jargmist:

e vedelikud, milles uuritava protsessi soojus kantakse (le kalorimeetrilisse
anumasse asetatud "kalorimeetrilisele vedelikule";

e massiivsed, milles soojus kantakse (ile sobiva suurusega ja kujuga metallplokile;

e konteinerkalorimeetrid, mis on vaikese suurusega Ohukese seinaga metallist
anumad, millesse asetatakse uuritav aine;

e kahekordsed kalorimeetrid - erineva konstruktsiooniga vedelik- vOi metall-
kalorimeetrid. [12]

Vahem levinud on konstantse temperatuuriga (isotermilised) kalorimeetrid, mida
kasutatakse kdige sagedamini pikaajaliste protsesside uurimiseks. Nendes kasutatakse
vabanenud voi neeldunud soojuse hulga hindamiseks ainet, mis on muutnud oma
agregaatolekut. Nende hulka kuluvad sulava tahke ainega (jaa, difenililmetaan,
difenllleeter) voi aurustuva vedelikuga (vedel lammastik, vesinik, heelium)
kalorimeetrid. [12]

Soojust juhtivad kalorimeetrid on kasutusel soojusvoogude kalorimeetrias, mille puhul
vabanenud (neeldunud) soojuse maaramine pdhineb soojusvoogude vdimsuse dQ/dt
modtmisel (Tian-Calveti mikrokalorimeetria (dQ/dt=f(t) kui t=const). [12]

Kalorimeetrite kaasaegne klassifikatsioon pdhineb kolmel tunnusel: modtmismeetod,
modtmisviis ja seadme konstruktsiooni pdhimotte. Klassifitseerimise mddtmismeetodite
hulgas on: faasisiirde kompenseerimine, kompenseerimine termoelektrilise efekti abil,
temperatuuri erinevuse modtmine ja lokaalse temperatuuri erinevuse modtmine.
Samaks eesmargiks mdéeldud mootmisreziimide hulgas on: isotermiline (Tke ja
Tka=const), isoperiboolne (Tke=const, aga Tka=¢(P)), adiabaatiline (Tke=Tkz) ja
skaneeriv (Tke=@(2)). Vastavalt ehituspohimottele on olemas Ghe

kalorimeetrististeemiga voi kahe kalorimeetrististeemiga kalorimeetrid. [12]

Kalorimeetrilise vedelikuna vO0ib kasutada inertseid vedelikke, mis uuritavates
protsessides ei osale, voi vedelikke, mis on modddetava protsessi koostisosa ja mille
soojust tuleb moota. Selliste protsesside nadidete hulka kuuluvad: vesilahuste voi
mittevesilahuste moodustamise protsessid, niisutamine, paisumine. Kalorimeetriline
vedelik vOib olla vesilahus, mittevesilahus voi moni muu reaktiiv. Reeglina kasutatakse
inertseks kalorimeetriliseks vedelikuks destilleeritud vet, sest sellel on mitmeid eeliseid:
kattesaadavus, puhastamise lihtsus ja koostise muutumatus. Puudusteks on suhteliselt

kdrge killastunud aururdhk isegi toatemperatuuril ja kdrge aurustumissoojus. [13]
Kdesoleval ajal on teada palju eksperimentaalseid uuringuid, milles vee asemel on
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kasutatud muid kalorimeetrilisi vedelikke. Nitrobenseeni, etlidlalkoholi,
sUsiniktetrakloriidi ja muid vedelikke, mida v0ib kasutada toatemperatuuril.
Metallsiisteemide kalorimeetrilisteks mddtmisteks kdrgetel temperatuuridel kasutatakse

kalorimeetrilise vedelikuna sulatatud tina. [13]

Termokeemia pOhiseadust (tuntud kui Hessi seadus) kasutatakse selliste reaktsioonide
soojuse moOju maaramiseks, mida ei saa otseselt mdodta. Teatud tilpi reaktsioonide
puhul  kasutatakse termini "reaktsiooni soojusefekt" asemel erimdisteid:

faasisiirdesoojus, moodustumise soojus, pdlemissoojus. [13]

2.1 Moodustumise entalpia (neutraliseerimine)

Standardne moodustumise entalpia (A4fH°r) - on Uhe mooli aine moodustumise
reaktsiooni soojusefekt lihtsatest aine, mis toimub konstantsel rohul. Lihtainete
moodustumise entalpia on vordne nulliga ja moodustumise entalpia nullvaartus viitab

agregatsiooni olekule, mis on stabiilne temperatuuril T = 298 K. [16]

Kui tugev hape neutraliseeritakse tugeva alusega, toimub olenemata happe aniooni ja
aluse katiooni olemusest sama protsess - vee molekuli moodustumine vesinik- ja
hidroksiidioonist. See protsess vastab termilisele efektile, mida nimetatakse
neutraliseerimissoojuseks. Norkade hapete neutraliseerimine tugevate alustega voi
tugevate hapete neutraliseerimine norkade alustega kaasab norga elektroltidi
samaaegse dissotsiatsiooni. Dissotsiatsioonisoojus AHais vabaneb voi neeldub, mis
soltub molekulide ioonideks lagunemisel neeldunud soojusest, ioonide hidratsiooni
soojusest lahusti molekulide poolt. Dissotsiatsioonisoojus vdib olla kas positiivne voi
negatiivne. Niisiis ndrkade hapete ja aluste neutralisatsioonisoojus koosneb kahest
vaartusest: ioonidest vee moodustumise soojusest ja nodrga elektroltidi

dissotsiatsiooni soojusest:
AH°nsrk el.neut.= AH tug.el.+AH dis (2.3)

roe: AHCnsrk el.neut. — NOrga elektrollitidi neutraliseerimise soojus;
AHwg.e. — tugeva elktrolUldi neutraliseerimis soojus;

AH°qis. — norga elektrollitidi dissotsiatsioonisoojus. [16]

2.2 Faasisiirde entalpia
Faasisiirde soojus jaguneb sdltuvalt faasillemineku tllbist jargmiselt: sulamise

(kristalliseerumise), aurustumise (kondenseerumise), sublimatsiooni soojusteks.

Faasillemineku standardentalpia on aine fllsikalise oleku muutumisel toimuv
standardentalpia muutus. Temperatuur, mille juures toimub faasi muundumine -

Uleminekutemperatuur.
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Kasiraamatutes toodud faasisiirde standardmolaarentalpiad kujutavad endast entalpia
muutusi, mis tulenevad 1 mol aine faasilleminekust standardseisundis
Gleminekutemperatuuril ja normaalsel atmosfaarirdhul. Vastastikuste protsesside,
nditeks aurustumise ja kondenseerumise puhul on molaarsed entalpiad
absoluutvaartuselt vordsed, kuid vastupidise margiga, nii et kasiraamatutes on esitatud
ainult Uks vaartustest. Naiteks on kasiraamatutes esitatud vee aurustumise molaarne
entalpia AHaur = 40,66 kl/mol. See tdhendab, et 1 mol vee muutmiseks veeauruks
kulub 40,66 kJ soojust temperatuuril 398,15 K (100 °C) ja rohul 101,3 kPa. Positiivne
AHaur nditab, et protsess on endotermiline. Vastupidise eksotermilise kondensatsiooni
protsessi tulemusena vabaneb 1 mol vee puhul 40,66 k] soojust ja seega
AHkond = -40,66 ki/mol. [17]

Standard sulamisentalpia AH°sw on entalpia muutus, mis kaasneb antud aine 1 mol

sulamisega tema sulamistemperatuuril ja 101,3 kPa rohu juures. [17]

Sulamissoojus - Uleminek tahkest ainest vedelikuks - on alati positiivne. Vedelfaasi
maht (mol, spetsiifiline) (Vwes« = V2) vOib Uldjuhul olla suurem voi vaiksem kui sama
koguse tahke faasi maht (Viamke = V1i). VOrrandist (2.4) tuleneb, et dP/dT voi dT/dP
poordvaartus, mis iseloomustab temperatuuri muutust rdhu suurenemisel, voib olla
positiivne voi negatiivne. See tahendab, et sulamistemperatuur voib rohu kasvades
tousta voi langeda. [17]
ap ___AHsirde (2.4) [17]
dT  Tsiirge(V2-V1)
kus: AHsirde — faasisiirde entalpia [J/mol];
Tsiirde — faasisiirde temperatuur [°C];

V2-V: - mahuerinevus [cm3/mol]. [17]
Naiteks benseeni puhul (Tsu = 5,4 °C; AHsu = 9986 J/mol; Vves = 87,28 cm3/mol;
Vianke = 86,27 cm3/mol saame vorrandist (2.4)):

P _ AHgy _ 9986

_ 106
dT "~ 278,5-(87,28-86,27)-10°° =35,50-10" Pa/K [17]

T
sul (Vyed-Vtahke)

Poordvaartus dT/dP = 0,0282-10° K/Pa. Seega, kui rohk suureneb sulamistemperatuuri
lahedal, suureneb benseeni sulamistemperatuur. Suure hulga ainete puhul on dT/dP
vadrtus positiivne. See vaartus on negatiivhe ainult vee, vismuti ja mone muu aine
puhul, mille vedeliku tihedus sulamistemperatuuril on suurem kui tahke aine tihedus ja
(Vved = Viranke) <0. [17]

Standardne aurustumisentalpia AHur on entalpia muutus, mis kaasneb 1 mol aine

aurustumisega, selle keemistemperatuuril ja ihe atmosfaari rohu juures.
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Aurustumissoojus (AHaur) - Gleminek vedelast faasist gaasiliseks faasiks - on positiivne.
Sel juhul on gaasi ruumala (spetsiifiline, molaarne) alati suurem kui vedeliku vastav
ruumala, st vorrandis (2.4) on alati V2 > V1. Seetdttu on dP/dT ja seega ka dT/dP alati

positiivsed. Jarelikult tduseb aurutemperatuur alati koos rohu suurenemisega. [17]

Kriitilisest temperatuurist kaugel asuvates temperatuurides on killastunud auru tihedus
mitu korda vadiksem kui vedeliku tihedus ja selle pddrdvaartus, st auru molaarne
(spetsiifiline) maht on mitu korda suurem kui vedeliku molaarne (spetsiifiline) maht.
Seetdttu voib vorrandis (2.4) esitatud vaartuse V: = Vies tahelepanuta jatta ja see

omandab vormi: [17]

ap 2.5) [17
AHayr = T a7 Vgaas (2.3) [17]

Kui kriitilisest temperatuurist kaugel olevat killastunud auru temperatuuri voib pidada

ideaalgaasiks, siis Vgaas= RT/P ja vorrand (2.4) avaldub jargmiselt:

dp 1 dinP
AHaur=RT2W-P—= RT? s (2.6) [17]

Vedelike aurustumissoojus varieerub koos temperatuuriga. Keskmise temperatuuri
juures ei vahene markimisvaarselt ning vastupidi, vaheneb vaga palju kriitilise
temperatuuri lahedal, milllel AHzur = 0. [17]

2.3 Soojusmahtuvus

Protsessi soojusefekt on soojushulk Q, mis vabaneb v3i neeldub antud temperatuuril ja
konstantse rohu voi mahu juures toimuva protsessi tulemusel, ilma et tekiks mingit
kasulikku tood. Isohoorilistes ja isobaarilistes protsessides on soojusefekt vordne
vastavalt sisteemi siseenergia AU ja entalpia AH muutusega. Sellisel juhul kehtib Hessi
seadus, mille kohaselt ei sdltu protsessi (sealhulgas keemilise reaktsiooni) termiline
mdju vahepealsetest etappidest, vaid on maaratud ainult I&dhte- ja Idppainete olemusest
ja agregaatolekust, tingimusel, et ldhte- ja 10pptemperatuurid on (hesugused. Kuna
protsessid toimuvad tdené&olisemalt konstantsel rohul, valjendatakse termilisi mdjusid
tavaliselt AH-ga, mida jargnevalt kasutatakse kaudselt. Enamik flusikalis-keemilisi
arvutusi nduab teadmisi ainete soojusmahtuvuse, lahustumisprotsesside, faasimuutuste
ja keemiliste reaktsioonide soojuse modju kohta. Neid vaartusi saab moota
eksperimentaalselt. Kui soojuse moju ei ole voimalik mdarata otsese eksperimendi abil
(naiteks, Uhendite moodustumise soojuse puhul lihtsatest ainetest), arvutatakse see
Hessi seadusest ja selle tagajargedest lahtuvalt abikalorimeetriliste katsete tulemuste
pohjal. Toatemperatuurile |ahedastel temperatuuridel kasutatakse tavaliselt
kalorimeetrilist meetodit. Kalorimeetrilistes katsetes maaratakse protsessi soojusefekti

Q vaartus ja kalorimeetri temperatuuri At muutuse alusel (ilma soojuskadudeta): [18]
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Q =(Xg,C)-At=C,-At (2.7) [18]

kus: gi - katsetatavate ainete mass, kalorimeeter ja tarvikud (segisti, ampull,
termomeeter) [g];
Ci - katsetatava aine, kalorimeetri ja abiseadmete erisoojusvdimsused [J/g];
Cw - silsteemi summaarne soojusmahtuvus on slisteemi kdigi soojusvahetuses
osalevate osade soojusmahtuvus [J/K]. [18]

Vorrandit (2.7) vOib kirjutada jargmiselt:
Q = (g,-C;+K)-At) (2.8) [18]

kus: K - kalorimeetrikonstant, st soojusvahetuses osalevate kalorimeetri osade ja
abiseadmete soojusmahtuvus [J/K];
C: - kalorimeetri sisu soojusmahtuvus;
g: — kalorimeetri sisu mass;
At - protsessi temperatuurimuutus, mis toimub kalorimeetri ja keskkonna vahelise
soojusvahetuse puudumisel. [18]

Soojusmahtuvus on silisteemi soojendamise (vOi jahutamise) inertsuse moodt ja on
arvuliselt vordne soojuse kogusega, mis tuleb slisteemi anda, et tOsta selle temperatuuri

Gihe kraadi vOrra isobaarse (p=konst) voi isohoorse (V=konst) kuumutamise protsessis.
[18]

Eristatakse keskmist ja tegelikku soojusvdimsust. Silisteemi keskmine soojusmahtuvus

temperatuurivahemikus T1 - T2 arvutatakse valemitega:

=% _Q - Q _Q (2.9) [19]
v Tz'Tl AT p— T2_T1 _A_T

kus: C,- isohoorse kiitte soojusmahtuvus (V=const);

C, - isobaarse kltte soojusmahtuvus (p=const);

Q - soojushulk, mis on vajalik slisteemi temperatuuri tdostmiseks temperatuurilt
T: temperatuurini T2 isobaarse (Qp arvestades, et p=const) vdi isohoorse (Qv
arvestades, et V=const) kuumutusprotsessi kaigus. [19]

Tegelik soojusmahtuvus madratakse sarnaste vorranditega nagu (2.9), kuid piiridega

temperatuurivahemikus AT—0. Need piirvdartused on vordsed entalpia ja siseenergia
tuletistega:

o Qv) . AU) BU. o Qp)_ . AH) 8H  (2.10)[19]
CV_J%’TU(%/_A@TOKZ_T/_a_T’ Cp_Alé'To(%'/_ﬂrgo/?\_T/_a_T

Selge, et kui temperatuurivahemik vaheneb, kaldub keskmine soojusmahtuvus tegeliku

soojusmahtuvuse suunas, sest vorrandid (2.9) muutuvad piirvaartuses (2.10). Iseqi
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ideaalse kalorimeetriga (kui mootmine toimub 0,05% tapsusega) pole vdimalik eristada
AT < 5 °C juures tegelikku ja keskmist soojusmahtuvust. Kalorimeetri temperatuuri
muutmisel 5 °C ulatuses arvestatakse soojusmahtuvus tegelikuks vaartuseks. Kui rohk
kalorimeetrisiisteemis plisib katse ajal konstantsena (avatud kalorimeetris on see
atmosfaariline), siis arvutatakse protsessi maaratud soojusefektist Qp soojusmahtuvus
konstantsel rohul Cp (isobaarne soojusmahtuvus), kasutades vorrandeid (2.9) ja (2.10).
Kui kalorimeetrisiisteemi ruumala jaab konstantseks ja rohk muutub katse ajal,
arvutatakse  soojusmahtuvus konstantse ruumala juures Cv  (isohoorne
soojusmahtuvus) protsessi Qv madratud soojusefektist, kasutades vorrandeid (2.9) ja
(2.10). Isotermilise kestaga kalorimeeter tagab soojusvahetuse keskkonnaga, mis
vOimaldab arvutada katsele vastava temperatuuri muutuse At ilma soojusvahetuseta.
[19]
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3. PRAKTILINE OSA

3.1 Kalorimeetri seadistuse ja mootmisprotsessi
kirjeldus

Kalorimeeter on seade, mida kasutatakse erinevate flusikaliste ja keemiliste

protsesside soojuslike mdjude modtmiseks ja soojusmahtuvuse maaramiseks. Lihtsaim

kalorimeeter on anum (klaas), mis on paigutatud teise, suurema labimodduga

anumasse, kus on vdike dhuvahe soojuslilekande vahendamiseks. Anuma Ulaosa on

suletud kaanega, mille kaudu seadistatakse segisti ja termomeeter. Kalorimeetris on

vee temperatuur aurustumise tottu madalam kui dhu temperatuur. [20]

Kehade kogumit, mille vahel moddetud soojushulk jaotub, nimetatakse
kalorimeetrisiisteemiks ja seda mbritsevaid seadmeid, mis on mdeldud soojusvahetuse
reguleerimiseks, nimetatakse kalorimeetri kestadeks.

Kalorimeetriline stisteem koosneb jargmistest osadest (joonis 3.1):

e kalorimeetri anum (klaasanum), milles uuritav protsess toimub;

e temperatuuri mootevahendid (elavhdbedatermomeeter, takistustermomeeter,
termopaar, termistor);

e elektriklitteseade;

e magnetsegaja koos magnetiga.

)
= 2

e
qny g

Joonis 3.1 Kalorimeetriline siisteem

Kalorimeetriline siisteem on kaitstud ekraanide voi iUmbristega, mis on ette nahtud selle
soojusvahetuse reguleerimiseks keskkonnaga. Elektrikitteseadmega varustatud kesta

temperatuuri reguleeritakse automaatselt elektrooniliste seadmete abil. [20]

Kalorimeetrid on kahte peamist tllpi: isotermilised ja adiabaatilised. Esimest tdupi
kalorimeetris kulub kogu vabanev soojus selles sisalduva aine agregeeritud oleku

muutmiseks (tahke aine sulamine vdi vedeliku aurustumine); temperatuur jaab

22



kalorimeetris konstantseks, sest esimest tllpi faasisiire toimub (hekomponentses
slisteemis konstantsel rdhul isotermiliselt. Teist tlipi kalorimeetrite puhul on
iseloomulik, et katse ajal muutub temperatuur ja osa modddetavast soojusest vdib

kaduda soojusvahetuse teel keskkonda, mida tuleb arvesse votta. [20]

Uhine ja kohustuslik kdigi termokeemias tehtavate praktikumi tédde puhul on
temperatuuri tapne maaramine kalorimeetrilise katse ajal. Kalorimeetris tehtavate
kalorimeetriliste mootmiste kdigus toimub soojusvahetus keskkonnaga, mille
tulemuseks on soojuskadu keskkonda. Seetbttu erineb uuritava protsessi alg- ja
Idpptemperatuuri erinevus tavaliselt protsessitemperatuuri muutusest, mis on maaratud
tingimustes, mis valistavad soojuskadusid. Kalorimeetrilisel modtmistel saadud
andmete pohjal saab tegelikku temperatuurimuutust maarata kahel viisil - analtdtiliselt

ja graafiliselt. [20]

Graafiline meetod on lihtsam, sama tapne kui analldltiline meetod ning vdimaldab
protsessi paremini moista. Tegeliku temperatuuri muutuse maaramisel graafilise
meetodi abil registreeritakse kalorimeetris oleva vedeliku temperatuur téoks
ettevalmistatud kalorimeetrisse asetatud klaasis seni, kuni temperatuurimuutus on
Uhtlane ja ebaoluline v&i kuni temperatuurimuutust ei tédheldata (vahemalt 5 minutit).
Seda loetakse esialgseks perioodiks. Seejarel algab termokeemiline katse ilma
temperatuuri  salvestamist katkestamata, mida nimetatakse pOhiperioodiks.
Pohiperioodi I6pus, kui temperatuurimuutus on taas Uhtlane ja ebaoluline, jatkatakse
temperatuuri registreerimist veel 5 minutit, mille jarel loetakse katse |16ppenuks ja seda
taheldake kui I0ppperioodi. Vedeliku segamine segisti abil hdlbustab kiiret termilist

tasakaalu kalorimeetris. [20]

Joonis 3.2 Graafik temperatuuri muutuse maaramiseks [20]

Kasutades katseandmeid, joonistatakse graafik temperatuuri-aja koordinaatidega.
Saadud graafik (endotermilise protsessi puhul) on jargmine (joonis 3.2). Aega, mis

viitab 10igule AB, nimetatakse "algusperioodiks", BC "p&hiperioodiks" ja CD
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"Ioppperioodiks". Tegeliku AT maaramiseks tdmmatakse jooned labi punktide, mis
registreerivad alg- ja IOpuperioodide AB ja CD Uhtlast temperatuurimuutust.
PShiperioodi algus on protsessi algus, mille jarel temperatuur hakkab jarsult muutuma,
ja pohiperioodi I8pp on punkt, mis langeb esimesena joonele CD. Punktid B ja C
projitseeritakse ordinaatteljele, leitakse I6igu mn keskpunkt ja tdmmatakse sirge joon
kp. Vertikaalne joon tdmmakse labi punkti g. Ekstrapoleeritakse vertikaalsed Idigud AB
ja CD kuni Idikepunktini vertikaaliga punktides E ja F. Segment EF vastab tegeliku
temperatuurimuutusele AT  kalorimeetrilises katses koos soojusilekande
korrektsiooniga. BS jarskus sOltub uuritava termilise protsessi olemusest ja
tingimustest. AB ja CD jarskus soltub keskkonnaga toimuva soojusvahetuse iseloomust
ja tingimustest. Seega saab ABCD kovera tllbi jargi hinnata tehtud katse kvaliteeti ja
arvestada selle puudustega jargmiste katsete labiviimisel. Oluline: termilisest
protsessist tingitud AT maaramise tapsus on peamine tegur, mis maarab I0pptulemuse

tapsuse (soojusmahtuvuse voi termilise mdju arvutamine). [20]

Kalorimeetrilistes katsetes on soojuse modju maaramiseks vaja teada sisteemi Cw
summaarset soojusmahtuvust. See vaartus arvutatakse katseandmete pohjal,
rakendades silisteemi teadaolevat soojusekogust Q ja maarates At graafiliselt. Teatud
koguses soojust saab suunata silisteemi, rakendades elektrienergiat voi lahustades

teadaoleva lahustumissoojusega soola. [20]

3.2 Kalorimeetriliste katsete labiviimine
«Phywe Cobra 3» seadme abil

Kéesoleva [6putdd eesméark on kirjutada metoodiline juhend, kasutades Phywe Cobra 3

seadet. Seadme kasutamiseks on vaja uurida selle struktuuri ja t66pohimotet.

Phywe Cobra 3 kalorimeetriline seade, mida kasutati kalorimeetriliste katsete
tegemiseks neutraliseerimise, aurustumise ja sulamisentalpiate maaramise meetodite

valatodtamiseks on nadidatud all (joonis 3.3). Selle seadme peamised osad on jargmised:

kalorimeeter Phywe;
pOhiseade Phywe;
toiteallikas Phywe;
energiaplokk Phywe;
magnetsegaja;

temperatuuriandur;

N o u ok wWwN =

kitteelement.

Kalorimeeter, pOhiseade, toiteallikas ja energiaplokk tuleb Uksikasjalikumalt labi

vaadata.
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Joonis 3.3 Kalorimeetriline seade Phywe Cobra 3

Kalorimeeter Phywe (joonis 3.1) koosneb klaasist Dewar-kolbist (mahuga 1200 ml)
koos kaane ja alusega. Kaanes on kaks auku, mida kasutatakse tditmiseks ja
temperatuurianduri, kiitteelemendi voi aurustusanuma paigaldamiseks. Kalorimeetriga
madaratakse reaktsiooni entalpia, latentne soojus vOi erisoojusvdoimsus. Vaikese
soojusmahtuvusega hasti isoleeritud anumas pdhjustab sisse- voi valjavoetud soojuse
hulk temperatuuri muutuse, mida saab tapselt modta ja mille pdhjal saab arvutada
soovitud muutuja, kui muud katsetingimused on
teada. Kalorimeeter on labipaistev, nii et on
voimalik jalgida thupilisi varvimuutusi,
agregaatoleku muutusi voi sademeid, mis sageli

esinevad keemiliste reaktsioonide kaigus. [21]

Pohiseade Phywe (joonis 3.4) (Cobra3 Basic-

Unit) on mddtmise, juhtimise ja reguleerimise

liides. See voib tootada kas arvuti voi spetsiaalse

Joonis 3.4 Pohiseade Phywe juhtimisseadmega (COM-iiksus).

Seadmel on 3 analoogsisendit (1 mooduliport, 2 anduriporti), 1 analoogvaljund, 3
digitaalset juhet, 2 taimeri/loenduri sisendit ja fikseeritud pingevaljund. Vajaduse korral
saab sisendite ja valjundite arvu suurendada, Ghendades taiendavaid pdhimooduleid.
Seade on Umbritsetud porutuskindla plastkorpusega ja varustatud reguleeritavate

jalgade, erinevate paigaldusvdoimaluste ja kllgmiste Uhendustega lisamoodulite
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Uhendamiseks. Kaesoleva 10putdod kalorimeetrilistes katsetes kasutati antud
lisaseadeldist temperatuuriplokina.

Toiteallikas Phywe (joonis 3.5) on

universaalne suure koormusega

toiteallikas, mida saab kasutada ka
alalisvoolu  toiteallikana  koolides,
laborites ja tookodades. Toiteplokk on
Umbritsetud I66gikindla plast-
korpusega. @ Seadme toe kiilge
kinnitatud osa saab kallutada tagasi,

et hoida seadet kallutatud asendis.

Kummist jalad tagavad stabiilsuse ja

Joonis 3.5 Toiteallikas Phywe suurema libisemiskindluse, kui
seadmed on Uksteise peale laotud.
Omab jargmisi tehnilisi naitajaid:
e alalisvooluallikas: stabiliseeritud, reguleeritav alalisvoolu valjundpinge, mis on
pidevalt reguleeritav vahemikus 0...18 V;
e reguleeritav voolu piirvaartus vahemikus 0...5 A;
e pidev kaitse llihiste ja valise pinge eest;
e alternatiivne pingevaljund;
e mitmeastmeline transformaator 2...15 V, galvaaniliselt vooluvérgust eraldatud;
e tdielik kandevdime (5 A), isegi kui samaaegselt toidetakse alalisvooluga;
e |Uhisvoolukaitse Glevoolukaitseldliti. [22]

Energiaplokk Phywe (joonis 3.6) on
mikroprotsessoriga juhitav seade, mida
kasutatakse modtmisperioodi jooksul
kulutatud elektrilise vdimsuse ja energia
moodtmiseks. Voimsus ja energia kuvatakse
kOrvuti asuvatel ekraanidel, mille jargi saab

jalgida nende suuruste vahelist seost. Seade

moddab pinge- ja vooluvaartusi ning seda
Joonis 3.6 Energiaplokk Phywe kasutatakse ka koguvdimsuse ja sageduse

arvutamiseks.

Seda kasutatakse energia (Ws voi Wh) mddtmiseks aja (s voi h) abil. Kdiki neid vaartusi
saab ka kuvada. Sobib mitte ainult pinge, voolu, vBimsuse ja energia vaheliste seoste
leidmiseks ja tohususe mddramiseks, vaid ka graafiliste vdi sageduskarakteristikute

maaramiseks.
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Koik seadmed on (hendatud arvutiga, millel on Phywe tarkvara. Programm ise
registreerib naidud ja koostab nende pdhjal graafiku. See programm asub tdéo6laual ja
kannab nime "Measure" ning parast selle avamist valitakse vahekaardilt "Gauge" too6riist
"Cobra3 Temperature". Siin maaratakse iga laboratoorse praktikumi jaoks vajalikud
mooteparameetrid. On vaja sisestada kalorimeetrisse termomeetri poolt mdddetud
temperatuuri vaartus voi toatemperatuuri vaartus, seejarel kalibreerida ja oodata, kuni
saavutatakse esialgne temperatuuritasakaal ning alustatakse mootmist, vajutades

nuppu "Start".

Alustatakse neutraliseerimise, aurustumise vo0i sulatamine protsessi, kui see on
Idppenud oodatadkse taas temperatuuritasakaalu. Jargmise sammuna maaratakse
kalorimeetri summaarne soojusmahtuvus, selle leidmiseks lllitatakse sisse energiaploki
pinge ning tarbitakse teatud koguses energiat. Seejarel kirjutakse Ules jargnevate
arvutuste jaoks vajalikuid vaadrtused ja oodatakse kolmandat temperatuuritasakaalu.
Kui see on saavutatud, IOpetakse kdik mddtmised, vajutades nuppu "Stop". Seejarel

kuvatakse ekraanile graafik.

Samuti tuleb markida, et iga neutraliseerimise, aurustumis- ja sulamisentalpiate
maaramise metoodika labiviimiseks ja valjatéétamiseks tuleb kdesolevat kalorimeetri
seadet tdiendada vajalike tarvikute ja seadmetega, mis on ettendhtud vastava t6d

jaoks.

3.3 Katsete labiviimine ja metoodika vadljatootamine
neutraliseerimise entalpia maaramiseks

Neutraliseerimise entalpia maaramise metoodika on valja tddtatud Phywe kasiraamatu
alusel, mis on koostatud eksperimentaalselt Phywe Cobra 3 seadmel. Kasiraamat kuulub

Phywe seadmega kokku.

Metoodika valjat6otamise peamine eesmdrk on kavandada ja kohandada katsete kulgu,
et maadrata neutraliseerimise entalpia Phywe Cobra 3 seadmel. Koostada pohjalik
metoodika tehtud katseste ja arvutuste pdhjal laboratoorse praktikumi labiviimise jaoks

ja rakendada seda seejarel Oppetdos.
TdO eesmark: maarata tugeva aluse neutraliseerimise entalpia tugeva happe poolt.

Neutraliseerimise entalpia on soojusefekt, mida voib taheldada, kui 1 mol tugevat alust
neutraliseerib 1 mol tugevat hapet. Kui vaatleme tugeva happe neutraliseerimise

reaktsiooni tugeva alusega, siis on see jargmine:
HCl + KOH — KCl + H20 + AHneut

Kuna komponendid on taielikult dissotsieerunud, on neutraliseerumisreaktsiooni

vorrand kujul (iooniline vorm):
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H* + CI + Kt + OH — K™ + CI + H20 + AHneut
H+ + OH- — H20 + AHneut

Seega toimub tugeva happe neutraliseerimisel tugeva alusega, s6ltumata happe aniooni
ja aluse katiooni olemusest, sama protsess - vee molekuli moodustumine vesinikioonist
ja hiddroksiidioonist. Sama protsess vastab samale termilisele efektile -
neutraliseerumisreaktsiooni termilisele efektile AHneut-. Oigemini v8iks neutraliseerumis-

reaktsiooni téhistada vorrandiga: [16]

H30*+ OH =2H>0+AHneut.
Tugeva happe ja tugeva aluse lahjendatud vesilahuste vahelise neutraliseerumis-
reaktsiooni molaarne entalpia on alati sama, kuna sidemeid ei ole vaja Iohkuda ja H-O
sidemete tekkimine H>O-s vabastab energiat (sidemete I6hkumine on endotermiline

protsess ja sidemete moodustamine on eksotermiline protsess). [23]

AHneut = -55,90 kJ/mol [23]
Seda vaartust vordleme katsete tulemustega, et maarata neutraliseerimise entalpia.

Seadmed, tarvikud ja reaktiivid

tittiii

!

[ Constanter/Netzgerit Universal

Joonis 3.7 Neutraliseerimise entalpia maaramise seade

Neutraliseerimise entalpia seade sisaldab joonis 3.3 naidatud seadmeid ning joonis 3.7

nadidatud lisatarvikuid.
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Lisatarvikud ja seadmed:

e kalorimeetriline seade;

e pipett kalorimeetri jaoks, 50 ml (2);
e pipetipump;

e kummipirn, topelt (1);

e vedruklamber, laius 15 mm;

e tehnilised kaalud tapsusega 0,1 g;
e moodtekolb, 500 ml - 2 tk;

e keeduklaas, 100 ml, kdrge;

e keeduklaas, 600 ml, kdrge;

e arvuti koos tarkvaraga.

Reaktiivid:

e KOH 2M lahus;
e HCI 2M lahus;

e destilleeritud vesi.

Nende reaktiivide kaitlemisel tuleb olla ettevaatlik ja jargida ohutusndudeid. KOH

(lisa 1) ja HCI (lisa 2) ohutuskaardid on 10put®6 lisas.

3.3.1 Neutraliseerimise entalpia maaramise tookaik

1)

2)

3)

4)

5)

Panna kokku kalorimeetriline seade (joonis 3.7 ), (lhendada temperatuuriandur (6)
mootmise mooduliga (2). Kitteelemendi (7) t66- ja voimsuse mootmise mooduliga

Uhendust ei nouta.

Valmistada KOH (cha=2 mol/l) lahus, viia 1 M KOH fiksanaal 500 ml mddtekolbi ja
taita veega miniskini. Valmistada teises 500 ml modtekolvis soolhappe lahus,
kasutades selleks 1M HCI fiksanaali tdpse kontsentratsiooniga lahuse

valmistamiseks (cic=2 mol/l).

Kaivitada arvuti tddlaual programm "Measure", valida vahekaardil "Gauge"

tooriistaks "Cobra3 Temperature" ja seadistada mddtmisparameetrid (joonis 3.8).

Tdita kalorimeeter 750 g destilleeritud veega kasutades selleks modtsilindrit.
Kaaluda lahusti tehnilistel kaaludel (0,1 g tdpsusega) ja asetada veega tadidetud

kalorimeeter magnetsegajale. Tuleb arvestada kadusid.

Avanevas dialoogiaknas valida jaotuse alt Temperature TO moodul, seejarel valida
Display jaotuse alt Digital display 1 ja avanevas dialoogiaknas valida Temperature

TOa. Seejdrel panna mark "Diagramm 1" vastas ja valida hipikaknas Mode jaotuse
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all Auto range ja vajutada OK. Jaotuses Get value panna ajaks 5 sekundit. Vajutada
nuppu "Calibrate", sisestada kalorimeetris oleva termomeetri poolt mdddetud
temperatuuri vaartus ilmuvasse dialoogiaknasse ja vajutada nuppu "Calibrate" ning
oodata, kuni kalibreerimine on I0petatud. Kui kalibreerimine on Idpetatud, klOpsata

OK ja panna kinni dialoogiaken «Calibrate».

Cobra3 - Temperature | X|
Modules
Modul: IPT1UD 3 81: Ino modulefsensora SZ: Ino module!sensorzl
Channels Getvalue

" on key press

Temperature TO a (Modul)
Temperature TO b (Modul) = every |5 Is LI
Temperature T0D a-h

Start of measurement
& on key press

" time |

Cif | _|
Y bounds o i e |
temperature unit: C -

End
X data O

& Time " Number " time

J15:48:24
Display " after |
I
-

[v Digital display 1 [~ Digital display 2

[~ Digital display 3 [~ Digital display 4 LAt J
[~ Analog display 1 [~ Analog display 2 (o |
[v Diagram 1 [~ Diagram 2
Allocate memory for
Continue Cancel Calibrate... | |1 00.000 Values Ll

Cobra3 - 01.20/3

Joonis 3.8 Neutraliseerimise mdotmise parameetrite seadistused

6)

7)

8)

Kui koik seadistused on tehtud, vajutada nuppu "Continue". Avanevas aknas

kuvatakse hetkel olev temperatuur, mis viitab et tasakaal on seadistatud.

Kaaluda 60 g kaaliumhidroksiidi lahust (tadpsus 0,1 g) ja valada see kalorimeetri-
sse. Kasutades kalorimeetripipetti, millele on kinnitatud pipetipump, votta kdrgest
keeduklaasist (600 ml) umbes 50 ml 2 M HCl. (Asetada pipett (vt joonis 3.7
positsiooni 2) taidetud keeduklaasi vertikaalselt pohja. Pumba abil tdmmata lahus
klilgotsa kaudu sisse. Jatkata taitmist kuni pipeti ots jdab lahusest valja).
Kalorimeetripipetiga voetud HCl tdpne mass arvutatakse tdidetud ja tidhja

kalorimeeteripipeti erinevuse podhjal (tdpsus 0,1 g).

Asetada magnet taidetud kalorimeetrisse ja seadistada segisti kiiruseks 750 p&oéret
minutis. Asetada pipett kalorimeetri anumasse, kinnitades topeltkummipirn
kalorimeetripipeti kiilge ja pigistada voolik vedruklambriga kinni. Kinnitada pipett
statiivi klilge nii, et selle ots oleks kalorimeetri vedeliku tasemest kdrgemal ja segisti

saaks vabalt pooérelda.
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9)

10)

11)

12)

13)

Seadistada kitteelement (7) ja temperatuuriandur (6) labi kalorimeetri kaanes

oleva ava ja kinnitada need kapaga.

Kui temperatuuritasakaal on saavutatud (umbes 10 min), alustada modotmist,
vajutades nuppu "Start measurement". Oodata 3-4 minutit ja seejarel pipeteerida
HCI kalorimeetris olevasse KOH lahusesse. Jatkata mootmist, kuni saavutatakse uus

temperatuuritasakaal. Registreerida temperatuur 7.

Kalorimeetri summaarse soojusvdoimsuse madramiseks lilitada td66- ja vOoimsuse
mooteseadme (seade 3) toitepinge 10 V peale. Vajutada nuppu “Reset” ja ihendada
kltteelemendi lahtised otsad toiteallika 3 pistikupesadesse (valja). Sisteem
soojeneb nlilid pidevalt ja seade naitab tarnitud energia kogust W (energiaploki 4

ekraanil), mis on vordne Qcar.

Kui temperatuur siisteemis tduseb umbes 2 °C vdrra, registreerida tarnitud energia
kogus W (plokk 4), vajutada nuppu “Stop”. Seejarel llGlitada kitmine valja
(eemaldada kiitteelemendi energiaploki 4 pistikupesast) ja eemaldada pinge
seadmest 3. Parast 3 minutit peatada temperatuuri mootmine, vajutades
programmi dialoogiaknas nuppu "Stop measurements". Kui médtmine on peatatud,
kuvatakse t66 ajal toimunud temperatuuri muutuse graafik.

Parast nupu "Stop Measurements" vajutamist kuvab programm automaatselt
temperatuuri muutuste graafiku (joonis 3.9). Selle graafiku pohjal leitakse

temperatuurid Tz, T2, T3 ja sundkuumutusaeg, mis on vajalik arvutuste tegemiseks.

Bl File Gauge Measurement Analysis Options Window Help

e=HE OEH - B 4r a~ LA+ AEY
L UL | rin-+= 8 (€ |E] T
% X1: 216 s #2645 s AKX 429 s

¥1: 20,84 °C Y2:2252°C AY: 1,68 °C
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P :

22

1,5 2655/21,36°C
1

+
5105/2129°C
214

0.5

235is/20002°C

0|~

T T T T T T T T
0 100 200 300 400 500 600 700 800

Joonis 3.9 Neutraliseerimise entalpia graafik
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3.3.2 Neutraliseerimise entalpia andmete tootlemine

Selle metoodika kohaselt viidi labi viis katset (1 proovikatse ja 4 pohikatset), saadi
andmed ja arvutati tulemused. Katsete kdigus saadud andmed on esitatud tabelis (tabel
3.1).

Tabel 3.1 Andmed neutraliseerimise entalpia maaramiseks

Proovikatse Katse 1 Katse 2 Katse 3 Katse 4

M1(H20), 9 1545,56 1546,02 1545,60 1545,51 1545,47
M2(120), 9 796,56 796,52 796,50 796,50 796,72
M(H20), 9 749,00 749,50 749,10 749,01 748,75
56,68+ 58,15+ 71,67+ 58,96+ 52,33+
iacon) 9 60,05 60,05 60,04 60,05 60,02
M2(koH), 9 56,88 58,73 71,93 59,04 52,64
M(koH), 9 59,85 59,83 59,78 59,97 59,71
Ma(uen, 9 164,17 164,52 164,49 164,79 164,12
M2(ucn), 9 113,54 113,63 113,66 113,56 113,61
M(ucy, 9 50,63 50,89 50,83 51,23 50,51
Ty, °C 23,16 23,82 23,38 21,39 20,02
T2, °C 24,57 25,09 24,75 22,75 21,36
T3, °C 26,65 27,14 26,82 24,85 23,35
w,J 48,41 47,76 47,47 45,62 45,64
At, s 630- 640- 610- 745- 670-

430=200 430=210 455=155 560=185 510=160

Tabel 3.1 kasutatavad tahised:

e mMmuH20) — tlhja silindri mass + vajalik kogus destilleeritud H20, g;

e m2H20) = tlhja silindri mass + destilleeritud H20 jaagid, g;

e mMmakoHn) — tlihja silindri mass + vajalik kogus KOH, g;

e mMmzkoHn) — tlihja silindri mass + KOH jaagid, g;

e  mMmucHa) — tihja mdotekolvi + kalerimeetripipeti + vajalikus koguses HCI mass, g;
e m2zeHa) - tlihja mddtekolvi + kalorimeetripipeti mass, g;

e Ti - temperatuuri algvaartus, °C;

e T2 - temperatuuri vaartus parast neutraliseerimisprotsessi |10ppu, °C;

e T3 — temperatuuri vaartus parast sundkuumutamist, °C;

e W - kitteks kulutatud energia vaartus, J;

e At - sundklitmise aeg, s.
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Neutraliseerimise entalpia leidmise ilildvalem on esitatud jargmiselt:

AHn=—LCl exp (3-1)1

CHCl*mHCl

kus: AH» — molaarne neutraliseerimise entalpia, kJ/mol;
Qexp — neutraliseerimise soojus, KJ;
mnucr — sisestatud HCI mass, g;
cHer — HCI konsentratsioon (= 2 mol/l);
prcr - HCI tihedus (= 1,0344 g/ml 2 M HCI puhul 20 °C juures).

Neutraliseerumisentalpia leidmiseks sooritatakse alljargnevad arvutused:

Arvutuste selgeks tegemiseks kasutatakse katse nr 4 andmeid, mille graafik on naidatud

joonis 3.9.
1) Madratakse Qca (elektitoo, J)
Qcar =W-At (3.2)
Qcai = 45,64 1-(670 s-510 s) = 7302,4 ]
2) Leitakse temperatuuri erinevus (ATexp) Neutraliseerimisprotsessi ajal
ATexp = T2-T:1 (3.3)
ATexp = 21,36 °C - 20,02 °C= 1,34 °C
3) Maaratakse temperatuuri erinevus sundkitmise ajal (ATcar)
ATcar = T3-T2 (3.4)
ATcar= 23,35 °C- 21,36 °C= 1,99 °C

4) Arvutatakse neutraliseerimissoojus (Qexp, J), kasutades juba varem leitud elektrilist

t66d ja temperatuuri erinevust neutraliseerimise ja sundkiitmise vahel

Qexp = Qcal AA:_eC:‘; (3 . 5)

o,

Qexp = 7302,4 1 - 122 = 4917,194 ]

5) Leitakse neutraliseerimise entalpia vastavalt valemile (3.1)

AHp = — &g/lg - 4917,194 ] = -50,35 «J/mol

2mol/l-50,51

Kdesoleva t66 punktis 3.3 mainiti, et olemasolevat vordlusvaartust AH, = -55,90 kJ/mol
tuleb vorrelda iga arvutatud vaartusega. Tegemist on 1 kilogrammi massi kohta
arvutatud vaartusega. Kuna kasutatud lahuse mass on vaiksem kui 1 kilogramm,

alustatakse tegeliku lahuse massi leidmisega.

6) Maaratakse AHn punktis X  mganus). Kui 1 kilogrammi  juures on
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neutraliseerumisentalpia = -55,90 kJ/mol, siis peaks maarama, milline on entalpia
vaartus meie tegeliku lahuse massi juures. Selleks tuleb kdigepealt leida saadud

lahuse mass
Miahus)=m(H20)+m(KOH)+m(HCl)=748,75 g+59,71 g+50,51 g=858,97 g

7) Jargmise sammuna leitakse vordlusentalpia neutraliseerumise kohta antud lahuse

massi arvestades

-55,90 L. 0,859
AHnx i X _ _48,016 Kj/mol

8) Vorreldakse lahuse massile 858,97 g saadud standardvaartust katses saadud

andmete pdhjal arvutatud neutraliseerumisentalpia vaartusega
AHnx = -48,016 kJ/mol, aga AH» = -50,35 kJ/mol

Vorreldes saadud vaartust teatmiku vaartusega leiti, et arvutatud vaartus ei erine
markimisvaarselt. Tulemuse 0igsuse tagamiseks teostatakse vea arvutus, mida

kasutatakse jarelduste tegemiseks.
9) Vea madramiseks tuleks kasutada jargmist valemit

%= AHteor'AHprak
AH teor

1100 % (3.6)

KJ
-48,016 ol T 50,35 kJ/mol

0 =
0 48,016 kJ/mol

+100% = 4,86 %

Saadud tulemus erineb teatmiku vaartusest 4,86% vorra ja seega voib delda, et tehtud

arvutused on diged.

Koigi tehtud katsete arvutused on samuti tehtud samm-sammult ja kasitsi ning selguse
huvides sisestatud ja kokkuvotlikult esitatud I0ppvaartustena tabelis (tabel 3.2). Toodi
valja keskmised vaartused, millest arvutati moodustumisentalpia keskmine vdartus,

mida vorreldi tabelis esitatud andmetega ja maarati halve.

Tabel 3.2 Neutraliseerimise entalpia arvutamine tehtud katsete pdhjal

Proovikatse Katse 1 Katse 2 Katse 3 Katse 4 Kef.l-(mine
vaartus
Qcal, J 9682,00 10029,60 7357,85 8439,70 7302,40 8562,31
ATexp, °C 1,41 1,27 1,37 1,36 1,34 1,35
ATca, °C 2,08 2,05 2,07 2,1 1,99 2,058
Qexp, J 6563,28 6213,46 4856,45 5465,70 4917,19 5605,02
AH;, kJ/mol -67,05 -63,15 -49,42 -55,18 -50,35 -57,03
M(iahus), 9 859,48 860,22 859,71 860,22 858,97 859,72
AHnyx, kJ/mol -57,62 -54,32 -42,48 -47,47 -48,02 -49,98
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Edaspidi vorreldakse saadud lahuse massi keskmist standardvaartust, mis on vordne
keskmise massi vaartusega 859,72 g, ja eksperimendi kdigus saadud andmete pdhjal

arvutatud neutraliseerumisentalpia keskmist vaartust:
AHnx=-49,98 kJ/mol, ja AH» =-57,03 kJ/mol

Vorreldes saadud vaartust teatmiku vaartusega leitakse, et arvutatud vaartus ei erine
markimisvaarselt. Tulemuse O0igsuse tagamiseks teostatakse vea arvutus, mida

kasutatakse jarelduste tegemiseks.

Maaratakse arvutatud neutraliseerumisentalpia keskvaartuse halve, kasutades valemit
(3.6).

—49,98 % + 57,03 kJ/mol

o = m . o = 0
Yo 29,98 1] /mol 100% = 14,10%

Saadud tulemus erineb teatmiku vaartusest 14,10% vorra, mille alusel voib 6elda, et
tehtud arvutused on 0diged. Sellest tulenev ebatdpsus voib olla tingitud seadme
ebatapsest seadistamisest, seadme ebapiisavast tundlikkusest, niiskusest ja muudest

valistest teguritest.

3.4 Katsete ldbiviimine ja metoodika valjatootamine
puhta aine sulamisentalpia maaramiseks

Sulamisentalpia maaramise metoodika on valja té6tatud Phywe kdsiraamatu alusel, mis

on koostatud eksperimentaalselt Phywe Cobra 3 seadmel. Kasiraamat kuulub Phywe

seadmega kokku.

Metoodika valjatoétamise peamine eesmark on kavandada ja kohandada katsete kulgu
sulamisentalpia madramiseks Phywe Cobra3 seadmel. Koostada pohjalik metoodika
tehtud katseste ja arvutuste pdhjal laboratoorse praktikumi labiviimiseks ja rakendada

seejarel Oppetdos.

Too eesmark: maarata puhta aine sulamisentalpia pdrast kristalliseerumist ja sellele

jargnevat sundkuumutamist.

Sulamisentalpia maaramiseks kasutati puhta ainena 1,4-dioksaani, mis valiti fllsikalis-

keemiliste omaduste alusel. Omadused on toodud valja tabelis (tabel 3.3).
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Tabel 3.3 1,4-dioksaani flilisikalis-keemilised omadused

Molekulaarne valem C4HgO2
Molaarmass 88,0524 g/mol
Sulamistemperatuur 12 oC
Kristalliseerumise temperatuur 10,5-11,5°C
Keemistemperatuur 131,7 °C ja 760 mmHg

Katse on ajaliselt piiratud, seetGttu tuleb pddrata tahelepanu aine flisikalis-keemilistele
omadustele, kaesoleval juhul kristalliseerumistemperatuurile ja sulamistemperatuurile.
Kuna katse nduab, et aine oleks vOimaline Uhe tunni jooksul jaatuma, sobib
1,4-dioksaan ideaalselt oma kristalliseeruvate omaduste poolest. Temperatuur, mille
juures 1,4-dioksaan hakkab sulama, on samuti ideaalne selle katse jaoks.

Seadmed, tarvikud ja reaktiivid

Joonis 3.10 Puhta aine sulamiseentalpia mddramise seade

Sulamisentalpia seade sisaldab joonis 3.3 naidatud seadmeid ning joonis 3.10 naidatud

lisatarvikuid.
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Lisatarvikud ja seadmed:

e kalorimeetriline seade;

e Dewari kolb, 300 ml (1);

e katseklaas, d=30 mm, 1=200 mm - 2 tk (2);
e kummist kork, d=26/32 - 2 tk;

e tehnilised kaalud tapsusega 0,1 g;

e keeduklaas, 100 ml, kdorge;

e pipett;

e arvuti koos tarkvaraga.

Reaktiivid:

e 1,4-dioksaan, 15 ml;

e Destilleeritud vesi.

Nende reaktiivide kaitlemisel tuleb olla ettevaatlik ja jargida ohutusndudeid.

1,4-dioksaani (lisa 3) ohutuskaart on toodud 16putdo lisas.

3.4.1 Sulamisentalpia madramise tookaik

1)

2)

3)

4)

5)

Panna kokku kalorimeetriline seade (joonis 3.10), Ghendada temperatuuriandur (6)
modtmise mooduliga (2). Kitteelemendi (7) t66- ja voimsuse modtmise mooduliga

Uhendust ei nduta.

Kaaluda 44,05 g (0,5 mol) 1,4-dioksaani 30 mm l|abimddduga katseklaasis
(tapsusega 0,01 g) ja sulgeda korgiga.

Taita Dewari kolb jaa ja jadveega, asetada 1,4-dioksaani sisaldav katseklaas Dewari

kolbi jahutavasse segusse ja lasta umbes 1 tund kristalliseeruda.

Kaivitada toodlaualt programm "Measure", valida vahekaardil "Gauge" tddriistaks

"Cobra3 Temperature" ja seadistada modtmisparameetrid vastavalt joonis 3.11.

Avanevas dialoogiaknas valida jaotuse alt Temperature TO moodul, seejarel valida
Display jaotuse alt Digital display 1 ja avanevas dialoogiaknas valida Temperature
TOa. Seejarel panna mark "Diagramm 1" vastas ja valida hipikaknas Mode jaotuse
all Auto range ja vajutada OK. Jaotuses Get value panna ajaks 5 sekundit. Vajutada
nuppu "Calibrate", sisestada kalorimeetris oleva termomeetri poolt mdddetud
temperatuuri vaartus ilmuvasse dialoogiaknasse ja vajutada nuppu "Calibrate" ning
oodata, kuni kalibreerimine on I6petatud. Kui kalibreerimine on Idpetatud, kldpsata

OK ja panna kinni dialoogiaken «Calibrate».
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Cobra3 - Temperature | X |

Modules

Modul: |PT1UU l.l 81: |no modulefsensor_vj 82 |no module!sensorj
Channels Getvalue

Temperature TO a (Modul) " on key press

Temperature TO b {Modul) v every |5 |s _'_I

Temperature TOa-b
Start of measurement
(¢ on key press

Ctime |
[Temp:
~

Cif _I
Y bounds [ |
temperature unit: s v
K data
& Time " Number
Display

[v Digital display 1 [ Digital display 2
[~ Digital display 3 [~ Digital display 4
[~ Analog display1 [ Analog display 2 a C ,7
[v Diagram 1 [~ Diagram 2

Allocate memory for
Continue Cancel Calibrate... | |1DU.UUUVaIues Ll

Cobra3 - 01.20/3

Joonis 3.11 Sulamise modtmise parameetrite seadistused

6)

7)

8)

9)

Kui koik seadistused on tehtud, vajutada nuppu "Continue". Avanevas aknas

kuvatakse keskkonna temperatuur, mis viitab et tasakaal on seadistatud.

Taita kalorimeeter 850 g destilleeritud veega, kasutades selleks modtsilindrit.
Kaaluda lahusti tehnilistel kaaludel (0,1 g tapsusega) ja asetada veega taidetud
kalorimeeter magnetsegajale. Tuleb arvestada kadusid. Asetada magnet tdidetud
kalorimeetrisse ja seadistada segisti kiiruseks 750 p6édret minutis. Seadistada
kitteelement (7) ja temperatuuriandur (6) lébi kalorimeetri kaanes oleva ava ja

kinnitada need kapaga.

Kui temperatuuritasakaal on saavutatud (umbes 10 min), alustada md&dtmist,
vajutades nuppu "Start measurement”. Oodata 3-4 minutit ja markida Ules Tiempty.
Tahi katseklaas diameetriga d=30 mm sulgeda korgiga ja asetada kalorimeetrisse.
Jatkata mootmist umbes 5 minutit, kuni saavutatakse uus temperatuuritasakaal.

Registreerida temperatuur Tzempty.

Kalorimeetri summaarse soojusvdéimsuse madramiseks lilitada t66- ja vOimsuse
modteseadme (seade 3) toitepinge 10 V peale. Vajutada nuppu “Reset” ja ihendada
kitteelemendi lahtised otsad toiteallika 3 pistikupesadesse (valja). Slsteem

soojendab pidevalt, mida naitab tarnitud energia kogus W (energiaploki 4 ekraanil).

10) Jatkata mootmist umbes 5 minutit ja seejdrel registreerida tarnitud energia kogus
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W (plokk 4), vajutades nuppu “Stop”. Seejarel lllitada kitmine valja (eemaldada

klitteelement energiaploki 4 pistikupesast) ja eemaldada pinge seadmest 3.

11) 3 minuti mdddudes peatada temperatuuri modtmine, vajutades programmi
dialoogiaknas nuppu "Stop measurements", registreerida temperatuur T3zempty.
Parast nupu "Stop Measurements" vajutamist kuvab tarkvara automaatselt
temperatuuri muutuste graafiku (joonis 3.12). Leida graafikult temperatuurid

Tlempty, T2empty, T3empty.
12) Tihjendada kalorimeeteri anum ja eemaldada katseklaas.

Kuna Tiempty ja Tzempty €i erine Uksteisest oluliselt, on peamised maaratavad naitajad

temperatuur (Tsempty) ja sundkitmise aeg.

% | Phywe measure 4 - [Unnamed measurement (C:\Users\student\Desktoph\777\Plavlenie_empty.msr)] - X
W] File Gauge Measurement Analysis Options Window Help & x

e=HSE | 0RHE |6 4 b a v |Hp QAN
i bbb rin-+3i2d € 1B T

T
C
3

26
25,5
25,6
254
25,2

25
24 8
24,6
24 4
24,2

35s/2382°C

235 T 12370 G

T T T T T
] 100 200 300 400 500 600 700

0|~

= 1343
AP R B oy O

Joonis 3.12 Sulamissoojuse graafik tuhja katseklaasi kasutamisel

13) Jalgida 1,4-dioksaani jaatumise aega. 45 minuti mdéddumisel taita kalorimeeter
850 g destilleeritud veega kasutades mootesilindrit (0,1 g tapsusega) ja asetada
veega taidetud kalorimeeter magnetsegajale. Asetada magnet taidetud
kalorimeetrisse ja seadistada segisti kiiruseks 750 p6dret minutis. Seadistada
kitteelement (7) ja temperatuuriandur (6) labi kalorimeetri kaanes oleva ava ja

kinnitada need kapaga.
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14) Kui temperatuuritasakaal on saavutatud (umbes 10 min), alustada mo&otmist,
vajutades nuppu "Start measurement". Oodata 3-4 minutit ja registreerida
temperatuur T:. Seejarel eemaldada 1,4-dioksaani sisaldav katseklaasi Dewari
kolvist, puhkida kuivaks ja panna kalorimeetrisse. Veetase kalorimeetris peab olema
1 cm kdrgem kui 1,4-dioksaani tase katseklaasis.

15) Kui dioksaan on taielikult sulanud ja temperatuuritasakaal on saavutatud, jatkata
temperatuuri mootmist veel umbes 5 minutit. Registreerida temperatuur T>.

1,4-dioksaani sulamisetappe voib tdheldada allpool (joonis 3.13).

.]1

<.

'lvw il " "‘ '4 L

M ’ 1 )
\ J | pl“. : ‘J.:
> \ " : / : ” & )

Kristalliseerunud 1,4-
dioksaan, mis jaitati Drewar'i Katse ajal pooleldi sulanud Katse ajal peagi taiesti sulanud

kolvis ja asetati 1,4-dioksaan 1,4-dioksaan
kalorimeetrisse

Joonis 3.13 1,4-dioksaani sulamisetapid

16) Kalorimeetri summaarse soojusvdimsuse maaramiseks lllitada td66- ja vOimsuse
modteseadme (seade 3) toitepinge 10 V peale. Vajutada nuppu “Reset” ja (ihendada
kitteelemendi lahtised otsad toiteallika 3 pistikupesadesse (valja). Slisteem

soojeneb pidevalt, mida naitab tarnitud energia kogus W (energiaploki 4 ekraanil).

17) Kui temperatuur sisteemis jouab algvaartuseni (T:), siis registreerida tarnitud
energia kogus W (plokk 4), vajutada nuppu “Stop”. Seejarel lllitada valja kitmine
(eemaldada kitteelement energiaploki 4 pistikupesast) ja eemaldada pinge
seadmest 3.

18) Parast 3 minutit peatada temperatuuri mootmine, vajutades programmi
dialoogiaknas nuppu "Stop measurements". Kui méétmine on peatatud, kuvatakse

to6 ajal toimunud temperatuuri muutuse graafik.

Parast nupu "Stop Measurements" vajutamist kuvab programm automaatselt
temperatuuri muutuste graafiku (joonis 3.14). Selle graafiku pdhjal leitakse

temperatuurid T:, T2, T3 ja sundkuumutusaeg, mis on vajalik arvutuste tegemiseks.
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Joonis 3.14 Graafik 1,4-dioksaani sulamisentalpia maaramiseks

3.4.2 Sulamisentalpia andmete tootlemine

Selle metoodika kohaselt viidi |abi viis katset (1 proovikatse ja 4 pohikatset), saadi
andmed ja arvutati tulemused. Katsete kdigus saadud andmed on esitatud tabelis (tabel
3.4).
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Tabel 3.4 Andmed sulamisentalpia maaramiseks

Proovikatse Katse 1 Katse 2 Katse 3 Katse 4
M(H20), 9 850,12 850,96 850,06 850,80 850,09
114,45+ 114,45+ 139,95+ 139,95+ 114,45+
(1, 4-dioksaan), G 44,10 44,10 44,07 44,07 44,08
M2(1,4-dioksaan), G 114,83 114,83 140,111 140,11 114,85
M(1,4-dioksaan), 9 43,27 43,27 43,91 43,91 43,68
T1,empty, °C 23,98 23,98 23,98 23,82 23,82
T2,empty, °C 24,01 24,01 24,01 23,79 23,79
T3,empty, °C 27,13 27,13 27,13 26,05 26,05
Wempty, J 36,45 36,45 36,45 34,37 34,37
'mpty, S 340 340 340 275 275
T, °C 24,02 24,14 23,68 23,90 23,57
T2, °C 22,73 22,64 22,48 22,43 21,67
T3, °C 24,29 24,37 24,63 24,04 23,71
w,J 36,42 36,28 35,52 34,44 37,12
At, s 165 190 400 255 220

Tabel 3.4 - kasutatavad tahised:

e M(H20) — eksperimendi labiviimiseks vajaliku destilleeritud H20 mass, g;

e Mu(1,4-dioksaan) — tUhja silindri mass ja Dioksaani vajalik kogus, g;

e M2(1,4-diocksaan) — Silindri mass + Dioksaani jaagid, g;

e Tiempty — algne temperatuur tiihja katseklaasi eksperimendi puhul, °C;

e Tz2empty — temperatuur sulatamisprotsessi [6pus koos tlihja katseklaasiga, °C;
e  Tsempty — temperatuur sundkuumutusprotsessi [0pus tiihja katseklaasi puhul, °C;
e Weypty — sundkiitteenergia tihja katseklaasiga, J;

e Atempty — sundkitmise aeg tiihja katseklaasiga, s;

e T1 - algne temperatuur 1,4-Dioksaani sulamisprotsessi kaigus, °C;

e T2 — temperatuur sulatamisprotsessi 10pus, °C;

e T3 — temperatuur sundkuumutusprotsessi 16pus, °C;

e W - sundkitteenergia, J;

e At - sundklitmise aeg, s.
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Sulamisentalpia arvutamise lildvalem:

kus: n - kogus, mol;
AH - molaarne sulamisentalpia, kJ/mol;

Q - sulamissoojus, J.

Sulamisentroopia arvutamise iildvalem:

s AH
CTF

kus: AS - sulamisentroopia, J/(mol-K);
TF - 284,9 K.

Sulamisentalpia leidmiseks sooritatakse alljargnevad arvutused:

(3.7)

(3.8)

Arvutuste tegemiseks kasutatakse katse nr 3 andmeid, mille graafik on joonis 3.14.

1) Weempty maaratakse valemiga (3.2), mis on vajalik tulevase Qempty leidmiseks

Wetempty=Wempty*Atempty =34,37 3 + 275 s=9415,75 Js
2) Arvutatakse ATexpempty, mis leitakse valemi (3.3) abil:

ATexpempty=Tiempty-T2empty=23,82 s-23,79 s=0,03 s
3) Leitakse ATcalempty Valemiga (3.4):

ATcaIempty=T3empty'T2empty=26,05 S-23,79 S=2,26 S

4) Eelnevate arvutuste pohjal maaratakse Qempty. Selle vaartuse

kasutatakse valemit (3.5):

ATy
Qempty=Welempty - 7=2S2% = 9415,75 ] - =22 2935 — 124,987

calempty
5) Arvutatakse We, kasutades valemit (3.2) Qempty leidmiseks
Wei=W-At =34,44 ] - 255 s=8782,20 ]
6) Madratakse ATexp, mis leitakse valemi (3.3) kasutamisel
ATexp=T1-T2=23,90 s-22,43 s =1,47 s
7) Jargmisena arvutusteks ATca valemiga (3.4)

ATca=T3-T2=24,04 s-22,43 s=1,61 s

ledmiseks

8) Teades kdiki vajaminevaid vaartusi leitakse Qexp. Selle leidmise jaoks on vaja

kasutada valemit (3.5)

AT,
Qexp =W - exp

=8018,53 ]
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9) Arvutatakse soojushulk Q kasutades alljargnevat valemit

Q=Qexp~Qempty (3.9)
Q=8018,53 1-124,98 1=7893,55 ]
10) Jargvelat leitakse 1,4-dioksaani moolarv. M,4-diocksaany = 88,0524 g/mol
(tabel 3.3), ja vOetakse arvutamiseks mass mq1,4-dioksaan) (tabel 3.4) (katse 3)

m__ 4391g

n=—=—-"-"—=0,499 mol
M 88,0524 g/mol

11) Maaratakse sulamisentalpia, kasutades valemit (3.7)

AH = Q _ 7893551

0,499 mol =15818,74 J/mol

Vorreldakse tabelis esitatud sulamisentalpiat AH=13,6 kJ/mol arvutatud vaartusega
AH=15,8 kJ/mol. Vorreldes saadud vaartust teatmiku vaartusega leiti, et arvutatud
vaartus ei erine oluliselt. Tulemuse digsuse tagamiseks teostatakse vea arvutus, mida

kasutatakse jarelduste tegemiseks.
12) Vea mdaramiseks kasutatakse jargmist valemit (3.6)

13,6 X2-15,8 k3/mol
0, == '~ mol ! . 0, = 0,
o 13.6 13/mol 100%=16,18%

Saadud tulemus erineb teatmiku vaartusest 16,18% vorra. Veamarginaal on Ule 10 %,

mis on arvutuste puhul piisavalt suur halve.

13) Jargmisena maaratakse sulamisentroopia valemi (3.8) abil.

AH __15818,74 J/mol
TF 284,9 K

AS = =55,52 J/(mol-K)

Vorreldakse tabelis esitatud sulamisentalpiat AS=47,7 J/(mol-K) arvutatud vaartusega
AS=55,52 ]/(mol-K). Vorreldes saadud vaartust teatmiku vaartusega leiti, et arvutatud
vaartus ei erine oluliselt. Tulemuse digsuse tagamiseks teostatakse vea arvutus, mida

kasutatakse jarelduste tegemiseks.
14) Vea madramiseks kasutatakse valemit (3.6)

- 55,52 3 _

47,7 molK .100 %=16,4 %

3
mol - K

]
47,7 mol -K

%=
Saadud tulemus erineb teatmiku vaartusest 16,4% vorra. Veamarginaal on lle 10 %,
mis naitab kullaltki suurt halvet.

Koigi tehtud katsete arvutused on samuti tehtud samm-sammult ja kasitsi ning selguse
huvides sisestatud ja kokkuvotlikult esitatud 10ppvaartustena tabelis (tabel 3.5). Toodi

vdlja keskmised vdartused, millest arvutatati sulamisentalpia ja sulamisentroopia
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keskmised vaartused, mida vorreldi tabelis esitatud andmetega ja maarati hélve.

Tabel 3.5 Sulamisentalpia ja entroopia arvutamise tulemused tehtud katsete pdhjal

Proovikatse Katse 1 Katse 2 Katse 3 Katse 4 Kef.l-(mine

vaartus
Welempty, J 12393 12393 12393 9415,75 9415,75 11202,1
ATexpempty, °C 0,03 0,03 0,03 0,03 0,03 0,03
ATcalempty, °C 3,12 3,12 3,12 2,26 2,26 2,776
Qempty, J 119,16 119,16 119,16 124,98 124,98 121,488
Wey, J 6009,30 6893,20 14208 8782,20 8166,40 8811,82
ATexp, °C 1,29 1,5 1,2 1,47 1,9 1,472
ATca, °C 1,56 1,73 2,15 1,61 2,04 1,818
Qexp, J 4969,23 5976,76 7930 8018,53 7605,96 7134,76
Q] 4850 5857,60 7810,88 7893,55 7480,98 7013,27
n, mol 0,491 0,491 0,4987 0,499 0,496 0,49514
AH, k3/mol 9,878 11,930 15,662 15,82 15,08 14,164
ASs, 34,67 41,87 54,975 55,52 52,94 49,716
J/(mol-K)

Jargnevalt vorreldakse saadud keskmist sulamisentalpia AH vaartust, mis maarati
arvutuste abil, saadud eksperimentaalsete andmetega millest selgub, et see on
AHkesk = 14,164 kl/mol vordlusvéaartusele AHsu = 13,6 kJ/mol ligildahedane.

Maaratakse arvutatud sulamisentalpia keskvaartuse héalve, kasutades valemit (3.6):

KJ
13,6 m—0|-14,164 kJ/mol
13,6 kJ/mol

% = -100%=4,14 %

Saadud keskmine vaartus, mis on arvutatud katseandmete pdhjal, erineb teatmiku
vaartusest 4,14% vorra. Leitud sulamisentalpia keskmisest vaartusest tulenev halve on

vaiksem kui Uksiku katse pdhjal leitud hélve.

Jargmisena vorreldakse eksperimentaalsete andmete pohjal arvutatud
sulamisentroopia AS keskmist vaartust teatmiku vaarvusega. Sulamisentroopia saadud
vaartus on ASkesk=49,716 J/(mol-K) ja teatmiku vaartus ASsu=47,7 J/(mol-K).

Maaratakse arvutatud sulamisentroopia keskvaartuse hélve, kasutades valemit (3.6):

J—2 - 49,716—2
e WK .100%=4,23 %

%= .
47,7 mol -K *
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Katseandmete poOhjal arvutatud keskmine vaartus erineb teatmiku vaartusest 4,23 %
vorra. Leitud sulamisentroopia keskmisest vaartusest tulenev halve on vaiksem kui

Uksiku katse pohjal leitud halve.

Vaikesed vead vodivad olla tingitud seadme ebatdpsest seadistamisest, seadme

ebapiisavast tundlikkusest, ruumi niiskusest ja muudest valistest teguritest.

3.5 Katsete labiviimine ja meetodika valjatootamine
aurustumisentalpia maaramiseks

Aurustumisentalpia madaramise metoodika on valja tédtatud Phywe kasiraamatu alusel,

mis on koostatud eksperimentaalselt Phywe Cobra 3 seadmel. Kasiraamat kuulub Phywe

seadmetega kokku.

Metoodika valjatoétamise peamine eesmark on kavandada ja kohandada katsete kulgu
aurustumisentalpia maaramiseks Phywe Cobra3 seadmel. Koostada pohjalik metoodika
tehtud katseste ja arvutuste pdhjal laboratoorse praktikumi labiviimiseks ja rakendada

seejarel Oppet6os.

TO6 eesmark: maarata vedeliku aurustumisentalpia vaakumpumba ja sellele jargneva

sundkuumutamise abil.

Katse on ajaliselt piiratud, seetdttu tuleb pddrata tédhelepanu aine fllsikalis-keemilistele
omadustele, kdesoleva t66 raames ka keemistemperatuurile. Esialgu katsetati maarata
isopropullalkoholi aurustumisentalpia. Protsess kulges védga aeglaselt, mistottu
otsustati fulsikalis-keemiliste  omaduste pohjal teha katse, kasutades
aurustumisvedelikuna dietUilleetrit. Dietlilleetri keemistemperatuur on pea 2,5 korda
madalam kui isopropudlalkoholi oma, mis sobis omaduste poolest antud katse jaoks
paremini. Edasistes katsetes ja hilisemates arvutustes kasutati aurustumisvedelikuna

dietuilleetrit.

Allpool (tabel 3.6) on esitatud dietlilleetri ja vordluseks isopropulalkoholi fllsikalis-

keemilised omadused.

Tabel 3.6 Dietlileetri ja isopropuilalkoholi flitsikalis-keemilised omadused

Dietiilileeter Isopropiiiilalkohol
Brutovalem CsH100 C3HsO
Molaarmass, kg/mol 74,123 60,096
Sulamistemperatuur, °C -116,3 -87,87
Keemistemperatuur 34,43 82,26
normaalrohul, °C
Kriitiline temperatuur, °C 193,55 235,16
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Seadmed, tarvikud ja reaktiivid

Joonis 3.15 Vedeliku aurustumisentalpia maaramise seade

Aurustumisentalpia seade sisaldab joonis 3.3 nadidatud seadmeid ning joonis 3.15

naidatud lisatarvikuid.

Lisatsrvikud ja seadmed:

e kalorimeetriline seade;

e kalorimeetri aurustumisreservuaar (2);
e |aboratoorne statiiv, h=500 mm;

e tehnilised kaalud tapsusega 0,1 g;

e kaitseanum koos manomeetri ja 3-suunalise ventiiliga;
e vaakumpump;

e keeduklaas, 500 ml;

e keeduklaas, 50 ml;

e vaakumkummitorud, d=6 mm;

e kummitorud, d=6 mm;

e kummiotsikud;

e toruklamber, d=12..20 mm - 5 tk;

e Ohureguleerimisventiill (1);

e sistal, 20 ml;

e slstlandel, 0.9x70 mm;

e kruvikeeraja;
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e arvuti tarkvaraga.

Reaktiivid:

e Dietillleeter, 15 ml;

e Destilleeritud vesi.

Nende reaktiivide kaitlemisel tuleb olla ettevaatlik ja jargida ohutusndudeid.

Dietlilleeter (lisa 7) ohutuskaart on [6put6d lisades.

3.5.1 Aurustumisentalpia maaramise tookaik

1)

2)

3)

Panna kokku kalorimeetriline seade (joonis 3.15), iihendada temperatuurianduri (6)
temperatuuri mddtmise mooduliga (2) Kuitteelemendi (7) t66- ja vOimsuse

moodtmise mooduliga Ghendust ei nduta.

Taita kalorimeeter 900 g destilleeritud veega kasutades selleks md&dtesilindrit.
Kaaluda lahusti tenilistel kaaludel (tépsusega 0,1 g) ja asetada veega taidetud
kalorimeeter magnetsegajale. Asetada magnet tdidetud kalorimeetrisse ja
reguleerida segisti kiiruseks 500 p66ret minutis. Seadistada kilitteelement (7) ja

temperatuuriandur (6) labi kalorimeetri kaanes oleva ava ja kinnitada need kapaga.

Kaivitada todlaual programm "Measure", valida vahekaardil "Gauge" tooériistaks

"Cobra 3 Temperature" ja seadistada mdotmisparameetrid (joonis 3.16).
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Cobra3 - Temperature <Serial no.: 91101706-303-12859> ™

Modules

Modul: PT 100 31 |nn module / sensor j 52 |nn module / sensor j
Channels Getvalue

Temperature TO a (Modul) {" onkey press

Temperature TOb  (Modul) + every 10 s -

Temperature TOa-b
Start of measurement

{* on key press

" time 13:14:05

' f Temperature TO a J
¥ bounds (+ @ 0
temperature unit; = -

End of measurement
¥ data {* on key press
* Time " Number " time 13:14:05

Display " after G0

[+ Digital display 1 [ Digital display 2

" empe e TO
[~ Digital display3 | Digital display 4 - | Temperature T0 a -
[ Analog display 1 [ Analog display 2 {s (" 0
[+ Diagram 1 [ Diagram 2

Allocate memory for
Cancel Calibrate... | 1100.000 Values |

Zobra3 - 01.20/3

Joonis 3.16 Aurustumise modtmise parameetrite seadistused

4) Avanevas dialoogiaknas valida jaotuse alt Temperature TO moodul, seejarel valida

5)

6)

7)

8)

Display jaotuse alt Digital display 1 ja avanevas dialoogiaknas valida Temperature
TOa. Seejarel panna mark "Diagramm 1" vastas ja valida hipikaknas Mode jaotuse
all Auto range ja vajutada OK. Jaotuses Get value panna ajaks 5 sekundit. Vajutada
nuppu "Calibrate", sisestada kalorimeetris oleva termomeetri poolt mdddetud
temperatuuri vaartus ilmuvasse dialoogiaknasse ja vajutada nuppu "Calibrate" ning
oodata, kuni kalibreerimine on Iopetatud. Kui kalibreerimine on I16petatud, klopsata
OK ja panna kinni dialoogiaken «Calibrate».

Kui kdOik seadistused on tehtud, vajutada nuppu "Continue". Avanevas aknas

kuvatakse keskkonna temperatuur ning toimub temperatuuritasakaalu

seadistamine.

Keeduklaasis kaaluda aurustumisreservuaar koos sellele kinnitatud: oranzi varvi
kummist  toruga, ldbipaisteva kummist toru ja klambriga ning

ohureguleerimisventiiliga.

Seejarel kinnitada labipaistev klambriga toru mahuti kiljel oleva avause kilge.
VGtta slistlaga 15 ml diettlleetrit ja siUstida aurustumisreservuaari lébi oranzi toru.
Parast eetri sisestamist mahutisse kinnitada Ulatoru kiilge dhureguleerimisventiilt.

DietlUlleetriga taidetud aurustumisreservuuar tuleb uuesti kaaluda.
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9) Asetada aurustumisreservuaar kalorimeetrisse ja kinnitada see kdpa abil.
Eemaldada labipaistev klambriga toru ja Uhendada reservuaar vaakumvoolikuga
pumba kiilge. Ohutuse tagamiseks seadistada pumba ja kalorimeetri vahele

kaitseanum koos manomeetriga.

10) Kui temperatuuritasakaal on saavutatud (umbes 10 min), alustada mootmist,
vajutades nuppu "Start measurement". Veenduda, et temperatuuritasakaal on

saavutatud, markida ules T.

11) Lidlitada pump sisse, keerata 3-suunaline ventiil soovitud asendisse ja kaivitada
aurustumisprotsess, avades vaga ettevaatlikult kontrollventiili. Valtida tugevat

pritsimist ja keemist. Veenduda, et rhumaddturi nait oleks -400 hPa piires.

12) Kui temperatuur on langenud umbes 1 °C vorra, sulgeda kontrollventiil, lllitada
pump valja (lasta 0Ohk kaitseanumasse!). Koheselt eemaldada vaakumtoru
aurustumisreservuaari 0hu valjalasketoru kiljest ja asendada see labipaistva,

klambriga varustatud toruga ning sulgeda.

13) Jatkata slsteemi temperatuuri mootmist kuni uue tasakaalu saavutamiseni ja

registreerida temperatuur T>.

14) Kalorimeetri summaarse soojusvéimsuse maaramiseks lilitada td66- ja voimsuse

modteseadme (seade 3) toitepinge 10 V peale.

15) Vajutada nuppu “Reset” ja Uhendada kitteelemendi lahtised otsad toiteallika 3
pistikupesadesse (valja). Stisteem soojendab nid pidevalt ja seade naitab tarnitud

energia kogust W (energiaploki 4 ekraanil).

16) Jatkata mootmist kuni 4000 Ws tarbimiseni, registreerida tarnitud energia kogus
W (plokk 4), vajutada nuppu “Stop”. Seejarel lUlitada valja kitmine (eemaldada

kltteelement energiaploki 4 pistikupesast) ja eemaldada pinge seadmel 3.

17) 3 minuti parast peatada temperatuuri modtmine, vajutades programmi
dialoogiaknas nuppu "Stop measurements". Kui mddtmine on peatatud, kuvatakse

t6d ajal toimunud temperatuuri muutuse graafik.

18) Votta vdlja aurustumisreservuaar, kuivatada salvratikutega, asetada keeduklaasi ja

kaaluda kdigi lisatarvikutega uuesti.

Parast nupu "Stop Measurements" vajutamist kuvab programm automaatselt
temperatuuri muutuste graafiku (joonis 3.17). Selle graafiku pohjal leitakse

temperatuurid T;, T2, T3 ja sundkuumutusaeg, mis on vajalik arvutuste tegemiseks.
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Joonis 3.17 Graafik dietlltleetri aurustumisentalpia maaramiseks
3.5.2 Aurustumisentalpia andmete tootlemine

Selle metoodika kohaselt viidi labi viis katset (1 proovikatse ja 4 podhikatset), saadi
andmed ja arvutati tulemused. Katsete kdigus saadud andmed on esitatud tabeline
(tabel 3.7).

Tabel 3.7 Andmed dietilleetri aurustumisentalpia maaramiseks

Proovikatse Katse 1 Katse 2 Katse 3 Katse 4
M(H20), 9 900,07 900,17 900,04 900,63 900,00
M1 (eeter), 9 100,11 99,79 99,78 99,81 99,81
M2(eeter), @ 110,78 110,71 111,06 110,76 112,76
M3(eeter), 9 100,65 99,90 100,13 100,70 99,84
M(eeter), 9 10,13 10,81 10,93 10,40 10,92
Ty, °C 21,66 20,05 20,05 22,84 19,67
T2, °C 20,74 19,16 19,06 21,79 18,74
T3, °C 21,83 20,34 20,24 23,02 19,99
Ws, J 4043 4046 4035 4485 4047
W, J 34,17 35,22 33,48 42,23 43,07
At, s 140 170 140 130 130
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Tabel 3.7 kasutatavad tahised:

e  Mi(eeter) — aurustumisereservuaar+voolik+klaamber+ventiil+eeter, g;

®  M2(eeter) — aUrustumisereservuaar+voolik+klaamber+ventiil, g;

® Mms(apup) — aurustumisereservuaar+voolik+klaamber+ventiil+eetri jéagid, g;
e Ti — algne temperatuur, °C;

e T2 — temperatuur aurustumise protsessi I0pus, °C;

e T3 — temperatuur sundkuumutusprotsessi 16pus, °C;

e Ws — sundkitteenergia sekundis, J;

e W - sundkitteenergia, J;

e At - sundkitmise aeg, s.

Aurustumisentalpia arvutamise iildvalem:
AvH=AvVS-Tv (3.10)
kus: AvS - aurustumisentroopia, J/(mol-K);
AvH - aurustumisentalpia, kJ/mol;

ATv - keemistemperatuur, °C
Aurustumisentroopia arvutamise iildvalem:

AvH
AvS= % (3.11)
Tv

Aurustumisentalpia leidmiseks sooritatakse alljargnevad arvutused:

Arvutuste selgeks tegemiseks kasutatakse katse nr 4 andmeid, mille graafik on naidatud

joonis 3.17.
1) Leida temperatuuri erinevus sltsteemi kitmisel, kasutades valemit (3.4)
ATe=T2-T3=18,74 °C - 19,99 °0C=-1,25 °C

2) Arvutada temperatuuri erinevus aurustumisprotsessi kaigus, kasutades valemit
(3.3)

AT,=T:-T>=19,67 °C - 18,74 °C=0,93 °C
3) Maarata sundkltte energiatarbimine, kasutades valemit (3.2)
Wei=W-At=43,07 J-130 s=5599,10 ]

4) Leida diettlleetri aurustumisentalpia. Arvutamiseks kasutada tabel 3.6 esitatud

molaarmassi vaartust ja tabel 3.7 arvutatud dietlilleetri massi vaartust
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AT, M (3.12)

. ATe/ m

AH = — We

0.93 °C 74,123 g
’ . mol —
T Toeg =28276,23 3/mol

AH =-5599,10 J-

Vorrelda dietlitileetri aurustamisentalpia teatmiku vaartust AH=25,6 kJ/mol arvestatud
entalpia vaartusega AH=28,28 kJ/mol. Vorreldes saadud vaartust teatmiku vaartusega
leiti, et arvutatud vaartus ei erine markimisvaarselt. Tulemuse 0Oigsuse tagamiseks

teostatakse vea arvutus, mida kasutatakse jarelduste tegemiseks.
Vea maaramiseks tuleb kasutada jargmist valemit (3.6)

KJ
o/o=25,6 ol ~ 28,8 kJ/mol

25,6 kJ/mol

:100%=12,5 %

Saadud tulemus erineb teatmiku vaartusest 12,5 % vorra. Veamarginaal on Gle 10 %,

mis on piisavalt suur halve.

5) Leida dietluleetri aurustamisentroopia. Arvutamiseks tuleb kasutada dietilleetri
keemistemperatuuri vaartust Tkeem=307,7 K ja selle jaoks peab kasutama jargmist
valemit (3.11)

_28276,23 I/mol _ 3
bs=——=57 7k 21040k

Anallisotakse dietllleetri aurustamisentroopia teatmiku vaartust AS=83,2 J/(mol-K)
ja arvutatud entroopia vaartust AS=91,9 J/(mol-K). Vorreldes saadud vaartust teatmiku
vaartusega leiti, et arvutatud vaartus ei erine markimisvaarselt. Tulemuse 0igsuse

tagamiseks teostatakse vea arvutus, mida kasutatakse jarelduste tegemiseks.
Vea maaramiseks tuleb kasutada jargmist valemit (3.6)

J 9193
0/ = 83 Zmarx 9J1r9 mol K .100%=10,45%

83,2 mol -K

Saadud tulemus erineb teatmiku vaartusest 10,45% vorra. Veamarginaal on Ule 10 %,

mis on piisavalt suur hédlve arvutuste jaoks.

Kodigi tehtud katsete arvutused on samuti tehtud samm-sammult ja kasitsi ning selguse

huvides sisestatud ja kokkuvdtlikult esitatud I6ppvaartustena tabel 3.8.

Toodi valja keskmised vaartused, millest arvutati moodustumisentalpia keskmine

vaartus, mida vorreldi tabelis esitatud andmetega ja maarati halve.
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Tabel 3.8 Katsete pdhjal saadud aurustumisentalpia ja entroopia arvutustulemused

Proovikatse Katsel Katse2 Katse3 Katse 4 Keil-(mine
vaartus
ATe, °C -1,09 -1,18 -1,18 -1,23 -1,25 -1,186
ATy, °C 0,92 0,89 0,99 1,05 0,93 0,956
We, J 4783,8 5987,4 4687,2 5489,9 5599,1 5309,48
M/m, mol 7,32 6,86 6,78 7,13 6,79 6,976
AH, k3/mol 29,56 30,98 26,66 33,41 28,29 29,78
As, 96,05 100,68 86,65  108,6 91,92 96,78

J/(mol:-K)

Vorreldakse arvutuste teel saadud keskmist aurustumisentalpia AH vaartust saadud
eksperimentaalsete andmetega, selgub et see on AHkesk = 29,78 klJ/mol, mis on
ligilahedane tetmiku vaartusele AHaurw = 25,6 kJ/mol.

Arvutatakse aurustumisentalpia keskvaartuse halve, kasutades valemit (3.6):

25,6 =% - 29,78 K3/mol
0fy=_"'"_mol ’ . o/ — 0
Yo 25,6 kJ/mol 100%=16,33%

Saadud keskmine vaartus, mis on arvutatud katseandmete pdhjal, erineb teatmiku
vaartusest 16,33% vorra. Leitud aurustumisentalpia keskmisest vaartusest tulenev

halve on suurem kui Uksiku katse pohjal leitud halve.

Jargnevalt vorreldakse eksperimentaalsete andmete pohjal arvutatud
aurustumisentroopia AS keskmist vadrtust teatmevaarvtusega. Arvutuslik vaartus on
ASkesk=96,78 1/(mol-K) ja teatmiku vaartus ASaurw=83,2 J/(mol-K).

Mdaratakse arvutatud aurustumisentroopia keskvaartuse halve, kasutades valemit
(3.6):

J ]
% =2 P mIX .100%=16,32%

83,2 mol K

Saadud keskmine vaartus, mis on arvutatud katseandmete pdhjal, erineb teatmiku
vadrtusest 16,32% vorra. Leitud aurustumisentalpia keskmisest vaartusest tulenev

halve on suurem kui Uksiku katse pdhjal leitud halve.

Halve esinemise pOhjuseks on asjaolu, et seade ei pruugi olla tapselt paigaldatud,

seadme tundlikkus on ebapiisav, ruumi niiskus ja muud vélistegurid.
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KOKKUVOTE

Kéesoleva 10putté eesmark on toodtada valja metoodikad neutraliseerimise, puhta aine
sulamise ja vedeliku aurustumisentalpia maadramiseks kasutades seadet Phywe

Cobra 3, mis on omandatud TalTech Virumaa kolledzi keemialaboratooriumi jaoks.

Metoodikate koostamiseks olid Opitud selgeks kalorimeetrilise slisteemi ja Phywe

Cobra 3 seadme struktuur ja t66pohimotted.

Seadmel Phywe Cobra 3 koostati entalpia mdaramise meetodid, viidi labi katsed ja

arvutused ning maarati alljargnevad entalpia vaartused:
e neutraliseerimise entalpia AHr =-57,03 kJ/mol halvega 14,10%;

e puhta aine sulamisentalpia AH=14,164 kJ/mol halvega 4,14%,
sulamisentroopia vaartus AS=49,716 J/(mol-K) hdlvega 4,23%;

e vedeliku aurustumisentalpia AH=29,78 kJ/mol hdlvega 16,33%,
aurustumisentroopia vaartus AS=96,78 J/(mol-K) halvega 16,32%.

Katse kaigus saadud entalpia kokkulangevus tetamiku vdartustega:

e neutraliseerimise entalpia halvet (14,10%) 10-15 % piires vOib pidada

rahuldavaks;

e puhta aine sulamisentalpia halvet (4,14%) 0-5 % piires vOib pidada

usaldusvaarseks;

e vedeliku aurustumisentalpia hélvet (16,33%) 10-17% piires vdib pidada

rahuldavaks.

Vead vodivad olla tingitud jargmistel pohjustel: ebatdpne mddteriistade paigaldamine;
ebapiisav mdodteriistade tundlikkus; naitude ebatdpsusest tingitud juhuslikud vead ja

inimfaktor.

Todéd on teostatud neutraliseerimise, sulamise ja aurustumisentalpia madramise
meetodite usaldusvaarsuse kinnitamiseks. Loputdd on koostatud praktilise osa ja sellest
tulevate arvutuste pohjal. Tulemuseks voib 6elda, et koostatud metoodikate abil saadud

entalpia vaartusi voib pidada rahuldavaks ja usaldusvaarseks.

LOoputdd tulemuste alusel on koostatud laboratoorsete to6de juhendid, mida on vdimalik

kasutada aine ,FlUsikalise keemia™ laboratoorsetes praktikumides.
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SUMMARY

The topic of this thesis is related to a branch of physical chemistry (thermochemistry).
Thermochemistry studies the thermal phenomena, which are accompanied by the
release of heat. The heat effect of a reaction is the amount of heat released or absorbed
during an irreversible reaction, if the reaction products and starting substances have

the same temperature.

The heat effect of a reaction, measured at constant temperature and pressure - the heat
of reaction Qp.The value that describes the change in state of the system and opposite
in sign, the reaction enthalpy AH. The enthalpies of formation are known for several
thousand substances. This allows the energy effects of different processes to be

calculated.

The relevance of the topic of the thesis lies in the fact that the Taltech Virumaa kolledz
chemistry laboratory has received new equipment Phywe Cobra 3, which needs to be

introduced into the educational process.

The purpose of this thesis is to develop methodologies for the determination of the
enthalpy of neutralisation, enthalpy of melting of a pure substance and enthalpy of
vaporazation of a liquid on Phywe Cobra 3 equipment, which was purchased by Virumaa

kolledz laboratory.

The device and the principle of operation of the Phywe Cobra3 laboratory unit were

studied for the compilation of the methodologies.

Methodologies for the determination of the enthalpy using a Phywe Cobra unit were
compiled, experiments were done and calculations were made and enthalpy values

determined:
¢ neutalisation AH, =-57,03 kJ/mol, and calculated an error equal to 14,10%;

¢ melting enthalpy of a pure substance AH=14,164 kJ/mol and calculated an error
equal to 4,14%, melting entropy value AS=49,716 J/mol-K and calculated an

error equal to 4,23%;

e vaporization enthalpy of liquid AH=29,78 kJ/mol, and calculated an error equal
to 16,33%, vaporization entropy value AS=96,78 J/mMonb-K, and calculated an

error equal to 16,32%.
Matching the enthalpy obtained from the experiment:

e neutralisatsion (14,10%) within 10-15% error with reference data can be

considered satisfactory;

e melting enthalpy of a pure substance (4,14%) within 0-5% error with reference
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data can be considered reliable;

e vaporization enthalpy of liquid (16,33%) within 10-17% error with reference

data can be considered satisfactory.

Errors may have arisen due to: imperfect instrumentation; inaccurate instrument
installation; insufficient instrument sensitivity random errors caused by inaccuracies in

the readings, which any experimenter can unwittingly allow.

Work has been carried out to confirm the methodologiess for the determination of the
enthalpy of neutralisation, enthalpy of melting and enthalpy of vapouization. The work
was carried out on the basis of experiments carried out which resulted in the data
obtained in the calculations. It is shown that the enthalpy values obtained from these

methodologies can be considered satisfactory and reliable.

The results of the thesis have resulted in the methodologies that will be used in a

laboratory practicum on the subject of physical chemistry.
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LISAD

LISA 1 Laboratoorne too 1

~Neutraliseerimise entalpia maaramine™
Laboratoorne t60

«Neutraliseerimise entalpia maaramine»

TO0 eesmark: maarata tugeva aluse neutraliseerimise entalpia tugeva happega

Joonis.1. Neutraliseerimise entalpia mddramise seade

Neeutraliseerimise entalpia maaramise seadme osad:

Temperatuuriplokk

T60 ja voimsuse maaramise plokk
Pohiplokk

Magnetsegaja

Temperatuuriandur

Kutteelement

Pipett kalorimetri jaoks

® N O U A W N =

Kalorimeetriline seade
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9. Kummipirn, topelt

10. Tlhistamise nupp - Reset

11. Protsessi peatamise nupp - Stop
12.Temperatuuri valimise nupp -t

13. Reziimi valimise nupp - Wh/Ws
Terminid: neutraliseerimise entalpia, kalorimeetria, soojusmahtuvus

Peamised pohimotted: Kui tugev hape neutraliseeritakse tugeva alusega lahjendatud
lahuses, vabaneb alati sama palju soojust. Kui reaktsioon toimub isobaarilistes
tingimustes, nimetatakse seda soojust neutraliseerumise entalpiaks. Keemiline
reaktsioon, mille kdigus see soojus vabaneb on prootonite ja hldroksiidioonide
reaktsioon, mille kdigus moodustub dissotsieerumata vesi. Jarelikult vastab see nendest

ioonidest vee moodustumise entalpiale.
Eesmargid:
e moota temperatuuri muutust, kui kaaliumhtdroksiidi lahus neutraliseeritakse
soolhappega;

e arvutada neutraliseerimise entalpia.
Mootevahendid ja seadmed:

e kalorimeetriline seade;

e pipett kalorimeetri jaoks, 50 ml;

e pipetipump;

e kummipirn, topelt;

e vedruklamber, laius 15 mm;

e tehnilised kaalud tapsusega 0,1 g;
e mootekolb, 500 ml x 2 tk;

e keeduklaas, 100 ml, korge;

e keeduklaas, 600 ml x 2 tk, kdrged;

e arvuti tarkvaraga.
Reaktiivid:
e KOH 2M lahus;
e HCI 2M lahus;
e destilleeritud vesi.
Too kdik:
1. Panna kokku kalorimeetriline seade nagu néaidatud joonisel 1. Arge (ihendage

kitteelemendi (6) t66-ja vOimsuse mootmise mooduliga.
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2. Valmistada KOH (cxa=2 mol/l) lahus, viia 1 M KOH fiksanaal 500 ml mddtekolbi ja

taita veega miniskini. Valmistada teises 500 ml mddtekolvis soolhappe lahus,
kasutades selleks 1M HCI fiksanaali tapse kontsentratsiooniga lahuse valmistamiseks
(char=2 mol/l).
NB! Kaaliumhtdroksiid ei pruugi olla ampullides, vaid tahke ainena (pulbrina), mis
nduab 0Oige kontsentratsiooniga lahuse saamiseks madrata 0ige kogus
kaaliumhidroksiidi (g), vottes arvesse puhtuse protsenti (margitud pudelil). Lahust
tuleb alati valmistada tombekapis, jargides ohutusndudeid (kaaliumhldroksiid
lahustub eksotermiliselt).

3. Uhendada temperatuurianduri (5) temperatuuri mddtmise mooduliga (1).

4. Kaivitada to6laual programmi «Measure», valida vahekaardil «Gauge» tdoériistaks
«Cobra 3 Temperature» ja seadistada mdotmisparameetrid vastavalt joonisele 2.

Cobra3 - Temperature | X|

Modules
Modul: IPT1DU _'_I 81: Ino module!sensorzl 52 Ino module!sensorﬂ
Channels Getvalue
Temperature TO a (Modul) " on key press
Temperature TO b (Modul) + every |5 Is j
Temperature TOa- b

Start of measurement

{* on key press

" time |

if | , J
Y bounds (o “ |
temperature unit: I-C v|

End
X data @
" Time " Number " time
Display " after
[v Digital display 1 [ Digital display 2 o
[~ Digital display 3 [~ Digital display 4 i .J
[~ Analog display 1 [~ Analog display 2 (o] = |
[v Diagram 1 [~ Diagram 2

Allocate memaory for

Continue Cancel Calibrate... I |1DDADDD Values El
Cobra3 - 01.20/3
Joonis 2. Neutraliseerimise mé6tmise parameetrite seadistused

5. Taita kalorimeeter 750 g destilleeritud veega kasutades selleks modotsilindrit.
Kaaluda lahusti tehnilistel kaaludel (0,1 g tdpsusega) ja asetada veega taidetud
kalorimeeter magnetsegajale.

6. Avanevas dialoogiaknas valida jaotuse alt Temperature TO moodul, seejarel valida

Display jaotuse alt Digital display 1 ja avanevas dialoogiaknas valida Temperature

TOa. Seejarel panna mark "Diagramm 1" vastas ja valida hipikaknas Mode jaotuse

all Auto range ja vajutada OK. Jaotuses Get value panna ajaks 5 sekundit. Vajutada
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10.

11.

12.

13.

14.

nuppu "Calibrate", sisestada kalorimeetris oleva termomeetri poolt mdddetud
temperatuuri vaartus ilmuvasse dialoogiaknasse ja vajutada nuppu "Calibrate" ning
oodata, kuni kalibreerimine on |6petatud. Kui kalibreerimine on I8petatud, klOpsata

OK ja panna kinni dialoogiaken «Calibrate».

Kui koik seadistused on tehtud, vajutada nuppu «Continue». Avanevas aknas

sisestada keskkonna temperatuur selleks, et seadistada temperatuuri tasakaal.

Kaaluda 60 g kaaliumhidroksiidi lahust (tapsusega 0,1 g) ja valada see

kalorimeetrisse. Kaaluda silinder koos KOH jaakidega.

Kasutades kalorimeetripipetti, millele on kinnitatud pipetipump, votta kodrgest
keeduklaasist (600 ml) umbes 50 ml 2 M HCI. Kalorimeeterpipetiga voetud HCI
tdpne mass arvutatakse tdidetud ja tlihja kalorimeeterpipeti erinevuse pdhjal

(tapsus 0,1 g).

NB! Tlhi kalorimeetripipett koos pipetipumbaga kaaluda kdrges 600 ml keeduklaasi

ja samas keeduklaasis kaaluda ka taidetud kalorimeetripipett.

Asetada magnet tdidetud kalorimeetrisse ja seadistada segisti kiiruseks 750 pddret

minutis. (Arge liilitage magnetsegaja kitmist).

Seadistada kalorimeetripipett  kalorimeeteranumasse (eemaldades enne
pipetipumba). Kinnitada topeltkummipirn kalorimeetripipeti otsikule ja panna
topeltkummipirni torul olev vedruklamber kinni. Kinnitada pipett statiivi klilge nii,

et kilgotsik oleks vedeliku tasemest kdrgemal ja segisti saaks vabalt poodrelda.

Seadistada kltteelemendi (6) ja temperatuurianduri (5) labi kalorimeetri kaanes

oleva ava ja kinnitada need kapaga.

Kui temperatuuritasakaal on saavutatud (umbes 10 min), alustada mdootmist,
vajutades nuppu "Start measurement”. Oodata 3-4 minutit ja seejarel pipeteerida
HCI kalorimeetris olevasse KOH lahusesse. Selleks keera pirni vooliku vedruklamber
kinni, taida pirni Glemine balloon vajutades alumist ja seejarel ava pirni
vedruklamber. Jatkata mootmist, kuni saavutatakse uus temperatuuritasakaal.

Registreerida temperatuur 7.

Kalorimeetri summaarse soojusvoimsuse maaramiseks lilitada toitepinge “Power”

t00- ja vOimsuse moodteseadmel (seade 2) 10 V peale (joonis 3).
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15.

16.

17.

18.

Rear W VA VA g Hz

max.30V/10A

Joonis 4

Joonis 3

Vajutada nuppu “Reset” ja Uhendada kitteelemendi lahtised otsad toiteallika 3
(joonis 4) pistikupesadesse (valja). Slisteem soojeneb nliid pidevalt ja seade naitab

tarnitav energia kogust W (energiaploki 3 ekraanil), mis on vordne Qca.

Kui temperatuur slisteemis tduseb umbes 2 °C vOrra, siis registreerida tarnitud
energia kogus W (plokk 3), vajutada nuppu “Stop”. Seejarel lUlitada kitmine valja
(eemaldada kiitteelement energiaploki 3 pistikupesast) ja eemaldada pinge

seadmest 2.

3 minuti péarast peatada temperatuuri modtmine, vajutades programmi
dialoogiaknas nuppu "Stop measurements". Kui mddtmine on peatatud, kuvatakse

t6d ajal toimunud temperatuuri muutuse graafik.

Mdarata saadud graafikul temperatuurimuutused. Selleks valida vahekaardil
Analysis (Anallids) vahekaart peak analyses ja margistada linnukesega.

Temperatuuriandmed ilmuvad graafikule.

Parast nupu "Stop Measurements" vajutamist kuvab programm automaatselt ekraanile

temperatuuri muutuste graafiku. Selle graafiku pohjal leitakse temperatuurid Ti, T2, Ts.

Selle jaoks on vaja valida tédoriistaribal nupp "Mark" (tahistatud roosa noolega) ja valitud

tooriistaga markida graafikul (joonis 5) temperatuurimuutuse tsoon parast HCl lisamist

(tsoon on naidatud kollase véarviga).
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W& Phywe measure 4 - [Unnamed measurement (C:\Users\student\Desktop\777\Neitraliz

W File Gauge Measurement Analysis Options
e=HS O o | @
b ERHMELE @ riasRs €8

Window  Help

ac - x
- & %

Oy av o Q[FAEY
T

T
°c

23

22,54

22

21,59 265572135 %

¥
510s/2129°C
214

2355/30/02°C

@~

100 200 300 400 500 600 700 800

= 11:03
~ @0 T BT avod‘aoaz t

Joonis 5. Temperatuurimuutuste tsooni esiletéstmine, kasutades nuppu Mark

Valitud tsoonil kldopsata vahekaardile Analysis ja valida Show extrema (joonis 6),
graafikule ilmub hipikaken, mis naitab miinimum- ja maksimumvaartusi selles tsoonis,

nii temperatuuri kui ka muutumisaega.

8] Phywe measure 4 - [Unnamed measurement (C:\Users\student\Desktop\ 727\ Neitralizacija_nr5.msr)] X
W] File Gauge Measurement [[ENER) Options Window Help -8 x

o= HSE B «ila Peakanalysis. || % Q4+ A ¥
4 Curve analysis... E
b LWL r
T 101 e. I
c
L~ Detect point of equivalence.
234 & Channel modification...
£ Fourier analysis...
1A\, Function fitting.
8 Calculate average value..
225 52 Smooth
¥ cut Strg+X
% Play on soundcard...
224 Show half-life/half-value thickness...
Interval plot...
Calorimetry.
X-ray spectroscopy
215
T
kA
5105/21,20°C
Al
20,5
2355/20/02°C ¢
100 200 300 400 500 500 700 800 s

Shows the extrema of the marked interval

1:04

~ @ f T dg EST =]

07.04.2022

Joonis 6. Show extrema nupp

Ekstreemvaartuste visualiseerimiseks on vaja hlpikaknas (joonis 7) panna linnukese

Vizualize results vastas. Jargnevalt on vaja leida temperatuuri ja aja vaartus
sundkuumutamisel. Selleks tOstetata esile vastav tsoon ja leitakse T3, kasutades nuppu

ekstreemide leidmiseks.
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W File Gouge Measurement Analysis Options Window Help

eZHE OB »|B (b avaw KQ[FAEY
LH LWL Rria+5s €@ T

T

C

Extrema

Minimum of the curve:
(235 £120,02°C)
224
Waximum of the curve:
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I~ Visualize results.

215 2§55/2135°C ; :
+
e
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z
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Joonis 7. Ekstreemide visualiseerimine

Graafiku jargi on vaja leida sundkitmise aega, selleks tuleb valida sundkiitmise tsoon
(joonis 8), teha paremkldps tabeli Data table osas. Graafiku pdhjal lahutatakse valitud

tsooni esimene vaartus (joonis 8) (kollane varv) viimasest vaartusest (s).

|
@ Geuge Measurement  Analysis Options Window Help
e:=EHSE OBE @ 4r avw SELQHAEY
WH ERUbL e u+S s €@ T
% 0| Values - o x
Time [Temperature T0 -
t/s TIc
R 2131 B e NN
490 21,33
23 495 21,30
500 21,31
505 2131
510 21,29
22,5 515 2134
520 21,41
525 21,56
530 21,64
22 535 2194
540 21,80
545 21,82
560 21,388
2154 555 21,290
560 21,96
565 22,01 T 1
570 22,18 51052120 °C
21 575 222
580 22,19
565 22,38
500 22,30
505 22,44
2057 600 22,54
505 2252
610 22,65 .
+ 1= L
100 b= 500 600 700 800 s

Marked from 485,0 s to 630,05

£sT 1014 D

26.04.2022

Joonis 8. Nupp Data table ja tabeli andmete ilmumine

19. Printida graafik.
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Arvutused:

1. Kalorimeetrisse viidud lahused

Nimetus Vaartus

m(tuhi silinder+destil. H;0)

m(silinder+ H,O jaagid)

m(H20)

m(tuhi silinder+KOH)

m(silinder+ KOH jaagid)

m(KOH)

m(keeduklaas+pipett+pipetipump)

m(keeduklaas+pipett+pipetipump+HCI)

m(HCl)

2. Temperatuuri vaartused

Nimetus Vaartus

Algne temperatuur (T1)

Temperatuur neutraliseerimise 10pus (T2)

Temperatuur sundkuumutamise 16pus (T3)

3. Kitteks kulutatud energia vaartus (W).....coco oo e
4. SUNAKUEMISE @EG (AT) ittt ettt bee e e st e e e ebeeeebeeeeares

5. Neutraliseerimise entalpia maaramine

Q _ Q , ATexp AH
exp ca ATcal n

kus : Qexp — neutraliseerimise entalpia, kJ/mol

Qcar — elektritdd, k1/mol
ATexp — temperatuuri erinevus neutraliseerimisprotsessi ajal (ATexp = T2-T1), °C

ATcar — temperatuuri erinevus sundkitmise ajal (ATcar = T3-T2), °C

n - soola hulk, mol;
AH - molaarne neutraliseerumisentalpia, kJ/mol
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LISA 2 Laboratoorne to06 2

~Sulamisentalpia madaramine"
Laboratoorne t60

«Puhta aine sulamisentalpia maaramine»

To0 eesmark: madrata puhta aine sulamisentalpia parast kristalliseerumist ja selle

jargnevat sundkuumutamist

Joonis 1. Seade puhta aine sulamisentalpia méérmiseks

Sulamisentalpia madaramise seadme osad:

Temperatuuriplokk

T60 ja voimsuse maaramise plokk
Pohiplokk

Magnetsegaja
Temperatuuriandur

Katteelement

Kalorimeetriline seade

® NO U AWM

Aurustus katseklaas
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9. Tlhistamise nupp - Reset
10. Protsessi peatamise nupp - Stop
11.Temperatuuri valimise nupp -t

12. Reziimi valimise nupp — Wh/Ws

Terminid: soojusmahtuvus, sulamisentalpia, kalorimeetria, Gibbsi faasireegel,

sublimatsiooni entalpia, aurustumisentalpia

Peamised pohimotted: Tahke aine sulamisel on kristallvore lagundamiseks vaja
energiat. Aine, mille sulamistemperatuur on veidi alla toatemperatuuri, jahutatakse
koigepealt tahkeks ja sulatatakse seejarel kalorimeetris. Sulamisentalpia arvutatakse
kalorimeetris sulamisprotsessi tulemusena toimuva temperatuuri languse pdhjal.
Eesmargid:

® joonistada temperatuuri-aja diagramm dioksaani sulamisprotsessi kohta;

e arvutada 1,4-dioksaani sulamisentalpia ja entroopia.
Mootevahendid ja seadmed:

e kalorimeetriline seade;

e Dewari kolb, 300 ml;

e katseklaas, d=30 mm, =200 mm x 2 tk;

e kummist kork, d=26/32 x 2 tk;

e tehnilised kaalud tapsusega 0,1 g;

e keeduklaas, 100 ml, kdorge;

e pipett;

e arvuti tarkvaraga.
Reaktiivid:

e 1,4-dioksaan, 50 g;

e (destilleeritud vesi.
Too kaik:
1. Panna kokku kalorimeetriline seade nagu néaidatud joonisel 1. Arge lhendage

klitteelemendi (6) t66-ja vOimsuse mdotmise mooduliga.

2. Uhendada temperatuurianduri (5) temperatuuri mddtmise mooduliga (1).

3. Kaivitada tédlaual programm «Measure», valida vahekaardil «Gauge» tooriistaks

«Cobra 3 Temperature» ja seadistada mootmisparameetrid vastavalt joonisele 2.
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Cobra3 - Temperature | X|

Modules
Modul: |PT1UO Ll 81: Ino modulefsensorll 52 |no modulelsensor_'j
Channels Getvalue

Temperature TOa  (Modul) " on key press
Temperature TO b (Modul) & every |5 B |
Temperature TOa-b

Start of measurement
+ on key press

 time |
if | _J
Y bounds & hig s |

termperature unit: °C ~
X data

& Time " Numhber

Display

[v Digital display 1 [~ Digital display 2
[~ Digital display 3 [~ Digital display 4
[~ Analog display1 [ Analog display 2 e c li
[v Diagram 1 [~ Diagram 2

Allocate memory for
Continue Cancel Calibrate... l |1OU.UUDVaIues j

Cobra3 - 01.20/3

Joonis 2. Sulamisentalpia parameetrite seadistused

4. Avanevas dialoogiaknas valida jaotuse alt Temperature TO moodul, seejarel valida
Display jaotuse alt Digital display 1 ja avanevas dialoogiaknas valida Temperature
TOa. Seejarel panna mark "Diagramm 1" vastas ja valida hipikaknas Mode jaotuse
all Auto range ja vajutada OK. Jaotuses Get value panna ajaks 5 sekundit. Vajutada
nuppu "Calibrate", sisestada kalorimeetris oleva termomeetri poolt mdddetud
temperatuuri vaartus ilmuvasse dialoogiaknasse ja vajutada nuppu "Calibrate" ning
oodata, kuni kalibreerimine on I0petatud. Kui kalibreerimine on |6petatud, kldpsata

OK ja panna kinni dialoogiaken «Calibrate».

5. Kui koik seadistused on tehtud, vajutada nuppu «Continue». Avanevas aknas

markida keskkonna temperatuur ja seadistada temperatuuri tasakaal.

6. Kaaluda 44,05 g (0,5 mol) 1,4-dioksaani katseklaasis labimddduga 30 mm
(tadpsusega 0,01 g) ja sulgeda korgiga.

7. Taita Dewari kolbi jaa- ja jadveega, asetada 1,4-dioksaani sisaldav katseklaas

Dewari kolbi jahutavasse segusse ja lasta umbes 1 tund kristalliseeruda.

8. Sel ajal taita kalorimeeter 850 g destilleeritud veega, mis mdddetakse silindriga
kaalul (0,1 g tapsusega), ja asetada veega taidetud kalorimeeter magnetsegajale.
Asetada magnet taidetud kalorimeetrisse ja seadistada segisti kiiruseks 750 p&oret
minutis (Arge liilitage sisse kiitet!). Seadistada kitteelement (7) ja

temperatuuriandur (6) labi kalorimeetri kaanes oleva ava ja kinnitada kapaga.
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10.

11.

12.

13.

14.

15.
16.

Kui temperatuuritasakaal on saavutatud (umbes 10 min), alustada mootmist,
vajutades nuppu "Start measurement". Oodata 3-4 minutit ja markida Ules Tiempty.

TUhi katseklaas diameetriga d=30 mm sulgeda korgiga ja asetada kalorimeetrisse.

Jatkata mootmist umbes 5 minutit, kuni saavutatakse uus temperatuuritasakaal.

Registreerida temperatuur Tzempty.

Kalorimeetri summaarse soojusvdoimsuse madramiseks lilitada td66- ja vOoimsuse

mooteseadme (seade 2) toitepinge Power 10 V peale (joonis 3).

Vajutada nuppu “Reset” ja Uhendada kitteelemendi lahtised otsad toiteallika 3
pistikupesadesse (valja) (joonis 4). Siisteem soojeneb nlilid pidevalt ja seade naitab

tarnitud energia kogust W (energiaploki 3 ekraanil).

Jatkata mootmist umbes 5 minutit, siis registreerida tarnitud energia kogus W
(plokk 3), vajutada nuppu “Stop”. Seejarel llilitada kitmine valja (eemaldada

klitteelement energiaploki 3 pistikupesast) ja eemaldada pinge seadmest 2.

Rear W VAV A ¢ Hz
Power £i >
o

&

max.30V/10A

Joonis 4

Joonis 3

3 minuti parast peatada temperatuuri modtmine, vajutades programmi
dialoogiaknas nuppu "Stop measurements", panna kirja temperatuuri vaartus
T3empty. Parast nupu "Stop Measurements" vajutamist kuvab tarkvara automaatselt
temperatuuri muutuste graafiku.

Tuhjendada kalorimeeter.

Mdarata saadud graafikul temperatuurimuutused. Selleks valida vahekaardil
Analysis vahekaart peak analyses, panna margi selle vastas. Temperatuuriandmed

ilmuvad graafikul.

Parast nupu "Stop Measurements"” vajutamist kuvab programm automaatselt ekraanile

temperatuuri muutuste graafiku. Selle graafiku pohjal leitakse temperatuurid Tz, T2,

T3. Selle jaoks on vaja valida todriistaribal nupp "Mark" (tahistatud roosa noolega) ja

valitud tédriistaga markida terve graafiku (joonis 5) (tsoon on naidatud kollase

varviga).
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8] Phywe measure 4 - [Unnamed messurement ((:\Usar;\studmt\Dasktnp\”"\F‘avenu‘ - X
®| File Gauge Measurement Analysis Options Window Help REE

e=HSES O0FE | B 4 ) avw & NQFAEY
L Bl e+ T 4 € 2] T
T

254
252

25
24,8
246
24,4

24,2

35s/2382°C
70512377 °C

1
100 200 300 400 500 800 s

AW 0 Gde BT .

Joonis 5. Temperatuurimuutuste tsooni esiletdstmine, kasutades nuppu Mark

Valitud tsoonil kldopsata vahekaardile Analysis ja valida Show extrema (joonis 8),
graafikule ilmub hipikaken, mis naitab miinimum- ja maksimumvaartusi selles tsoonis,

nii temperatuuri kui ka muutumisaega.

Ekstreemvaartuste visualiseerimiseks on vaja hlupikaknas (joonis 9) panna linnukese

Vizualize results vastas.

Kuna Tiempty ja T2empty €i erine Uksteisest palju, on peamised naitajad, mida tuleb
maadrata, temperatuur (Tzempty) ja sundkitmise aeg. Temperatuuri (Tzempty) ja kltteaja
valjaselgitamiseks on vaja markida sundkittetsoon (joonis 6) ja parema nupuga valida
Data table. Valida temperatuuri vaartuseks (Tzempty) maksimaalne vaartus, mis on
esitatud kollase varviga tahistatud tabelis (joonis 6). Kuumutusaja leidmiseks
lahutatakse viimasest vaartusest (s) - esimene vaartus (joonis 6) kollaselt esile tostetud

alal (avatava tabeli esimene veerg).
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17.

18.

19.

20.

21.

22.

W] File Gauge Measurement Analysis Options Window Help
e=HSE OKE 2 4 ) a v [P L Q4 AFY
b B @b+ % (€] T

| Values - m] X

Time Temperature T0 a ~

t/s T/°C

e 2385 a5 5r28 057

360 23,85

365 2384

370 2381

375 2384

380 2382

385 23,85

390 23,85

385 2384

400 2387

405 2388

410 2391

415 2398

420 2403

425 2406

430 2414

435 2413

440 2418

445 2427

450 2432

455 2435

460 2440

465 2443

470 2445

475 2452

480 24 57 ©
WE 123,81 "

* 4| 1= r r . T r T T I

200 300 400 500 600 700 S

Joonis 6. Nupp Data table ja tabeli andmete ilmumine

Jélgida 1,4-dioksaani jaatumise aega. 45 minuti mdédédumisel tdita kalorimeeter
850 g destilleeritud veega kasutades mootesilindrit (0,1 g tédpsusega) ja asetada
veega tdidetud kalorimeeter magnetsegajale (Arge liilitage sisse kiitet!).
Asetada magnet tdidetud kalorimeetrisse ja seadistada segisti kiiruseks 750 pddret
minutis. Seadistada kltteelement (7) ja temperatuuriandur (6) labi kalorimeetri

kaanes oleva ava ja kinnitada need kapaga.

Kui temperatuuritasakaal on saavutatud (umbes 10 min), alustada mod&tmist,
vajutades nuppu "Start measurement". Oodata 3-4 minutit ja kirja panna Ti.
Seejarel eemaldada 1,4-dioksaani sisaldav katseklaasi Dewari kolvist, plihkida see
kuivaks ja panna kalorimeetrisse. Veetase kalorimeetris peab olema 1 cm kdrgem

kui 1,4-dioksaani tase katseklaasis.

Kui dioksaan on taielikult sulanud ja temperatuuritasakaal on saavutatud, jatkata

temperatuuri modtmist veel umbes 5 minutit. Registreerida temperatuur T>.

Kalorimeetri summaarse soojusvdéimsuse maaramiseks lilitada t66- ja vdimsuse

modteseadme (seade 2) toitepinge Power 10 V peale (joonis 3).

Vajutada nuppu “Reset” ja Uhendada kltteelemendi lahtised otsad toiteallika 3
pistikupesadesse (vdlja) (joonis 4). Slisteem soojeneb nlid pidevalt, mida naitab

tarnitud energia kogust W (energiaploki 3 ekraanil).

Kui temperatuur silisteemis jouab algvaartuseni (T:), siis registreerida tarnitud

energia kogus W (plokk 3), vajutada nuppu “Stop”. Seejarel lllitada kitmine valja
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23.

24.

(eemaldada kitteelement energiaploki 3 pistikupesast) ja eemaldada pinge

seadmest 2.

3 minuti péarast peatada temperatuuri mootmine, vajutades programmi
dialoogiaknas nuppu "Stop measurements". Kui mddtmine on peatatud, kuvatakse

t60 ajal toimunud temperatuuri muutuse graafik.

Maarata saadud graafikul temperatuurimuutused. Selleks valida vahekaardil
Analysis vahekaart peak analyses, panna linnukese selle vasta.

Temperatuuriandmed ilmuvad graafikule.

Parast nupu "Stop Measurements" vajutamist kuvab programm automaatselt

temperatuuri muutuste graafiku ekraanile. Selle graafiku pdhjal leitakse temperatuurid

Ti, T2, T3. Selle jaoks on vaja valida tddriistaribal nupp "Mark" (tahistatud roosa noolega)

ja valitud toédriistaga margita sundkitmuse tsoon graafikul (joonis 7) (tsoon on naidatud

kollase varviga).

] Phywe measure 4 - [Unnamed measurement (C:\Users\student\Desktop'ons'Plavlenie - ®
| File Gauge Measurement Analysis Options Window Help - & %

e =HSE OE @ 4P av Gt LhQ4+AFY
b EURE|wsliss 8 € B T
T
°C
24 2404

160s/23,90°C

23.94

23,8

2374

23.6

23,54

23.44

23,3

23.24

23.14

23

22,94

22,8

22,7

22,64

22 54

T
0 160 2[‘]0 Sﬁﬂ 460 Eﬁﬂ Eéﬂ 7[‘][] Bﬁﬂ 9[‘]0 10‘00 ﬂhD 12‘[][] Tibﬂ Mbﬂ S

~ PR B T 4

07.04.2022

Joonis.7. Temperatuurimuutuste tsooni esiletdstmine, kasutades nuppu Mark

Valitud tsoonil kldpsata vahekaardil Analysis ja valida Show extrema (joonis 8),

graafikule ilmub hipikaken, mis naitab miinimum- ja maksimumvaartusi selles tsoonis,

nii temperatuuri kui ka muutumisaega.
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8| Phywe measure 4 - [Unnamed measurement (C:AUsers\student\Desktop\ons'Plavlenie_nrd.msr)] - x

®] File Gauge Messurement Options Window _Help - & x
e=HSES OB 14, Peak analysis... H I Q4+ A s Y
1 Curve analysis... E
b LWL T
T {24 Show average value... [
c 1/ Show slope...
Show integral..
1d g
160 S’f‘gu “ClLr. Detect point of cquivalence...
291 Y@ Channel modification.
2384 S Fourier analysis...
144, Function fitting...
2374 ~§ Calculate average value..
236 22 Smooth... |
& Cut Strge+X
23.59 % Play on soundeard.
2344 Show half-life/half-value thickness...
213 Interval plot...
Calorimetry...
23.24 X-ray spectroscopy vl
23,1
23
22,949
22,8
22,7
22,64
22,54
T T T T T T T T T T T T T T l
100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200 1300 1400 s

Shows the extrema of the marked interval

A~ @0 Pde BT

Joonis 8. Nupp Show extrema

Ekstreemvaartuste visualiseerimiseks on vaja hipikaknas (joonis 9) panna Vizualize

results vastas linnukese.

|

| Filc Gouge Measurement Analysis Options Window Help
e=HE OB @) 4 ) avw S |hAFAEY

b b riveRd € 2] T

°c
2] 1605/2390°C
23,9 1
23,5

23,7

23,6

235

23,4

233

23,2

231

23

22,9

22,8

227

22 6

22,54

Extrema >

Winimum of the curve:
(1090 5/22,47 °C)
Waximum of the curve:
(12855/24,02°C)

[ Visualize resutts.

T T
100 200
Marked from 1080,0 s to 1295,0 5

300 400 500 600 700 300 900 1000 1100

t
1200 1300 1400 s

Joonis.9. Ekstreemide visualiseerimine

~ @ A g ST

=]

07.04.2022

Graafiku jargi on vaja leida sundkitmise aega, selleks tuleb valida sundkiitmise tsoon

(joonis 10), teha paremkldps tabeli Data table osas. Graafiku pdhjal lahutatakse valitud

tsooni esimene vaartus (joonis 10) (kollane varv) viimasest vaartusest (s).
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] File Gauge Measurement Analysis Options Window Help

e=HE OE @ 4P av |$p Q4 AEX
b ERUWL (e srih-+24 (€| T
T
°C o Values - m] X
Time Temperature T0 a ~
24 tis TiC
160 5/23,90°C 1070 12248
23.9] 1075 22,48
1080 22,50
23.89 1085 22,50
1090 2247
277 1095 22,49
23,64 1100 22,50
1105 2247
23,5 1110 22,53
1115 22,58
2344 1120 22,64
2334 1125 22,69
1130 22,76
23.2] 1135 2275
1140 22,84
23.149 1145 22,87
1150 22,90
23 1155 22,97
2294 1160 23,01
1165 23,06
22,8 1170 23,09
1175 2313
22,71 1180 2318
2264 1185 23,26
1190 2328
22 54 1195 2331
0 100 200 300 400 4 |1E

0 1000 1100 1200 1300

Marked from 1070.0 s to 1330.0 s

Joonis 10. Nupp Data table ja tabeli andmetega ilmumine

25. Printida graafik.
Arvutused:

1. Laboratoorseks t6oks vajalikud reaktiivid

1400

Nimetus Vaidrtus
m(tuhi silinder+dest. H,O)
m(tahi silinder+1,4-dioksaan)
m(silinder+1,4-dioksaani jaagid)
m(1,4-dioksaan)
2. Temperatuurivaartused (tihi katseklaas)
Nimetus Vaartus

Algne temperatuur (T1,empty)

Temperatuur sulamise 18pus (T2,empty)

Temperatuur sundkuumutamise 16pus (T3,empty)

76

o |~



3. Temperatuuri vaartused (katseklaas 1,4-dioksaaniga)

Nimetus Vaartus

Algne temperatuur (T1)

Temperatuur sulamise 16pus (T2)

Temperatuur sundkuumutamise 16pus (T3)

Kitteks kulutatud energia vaartus, tihi katseklaas (Wempty)..cooeeevveeveeereeinnnn.
Sundkitmise aeg, tlihi katseklaas (ATempty)...ccoooeeeereerereenieneeieseenee e
Kitteks kulutatud energia VAArtus (Wei)..ocoooeoveeincieieeeeeeee e e

SUNAKUEMISE @G (AT) eeiiiiieitie it eiee st rtee s ee sttt e et e st e steessbeesaeeebeesneeesneeenes .

® N o v &

Puhta aine sulamisentalpia maaramine

Q = Qexp — Qempty Qexp = —Ck * Atexp

— AT
Qexp - Wel 2P

ATcal

Wel = Ck * Atcal = Qcal

Wel x ATexp, empty
ATcal, empty

Qempty = Wel,empty =

kus: Qexp — sulamise soojus, kJ/mol; Qca — elektitdd, kJ/mol;
ATexp — temperatuuri erinevus sulamise protsessi ajal (ATexp = T1-T2), °C;

ATcar — temperatuuri erinevus sundkitmise ajal (ATcar = T3-T2), °C;

0 Ao B
AH = T TF

kus: n - 1,4-dioksaani hulk, mol;
AH - molaarne sulamisentalpia, kJ/mol;
AS - sulamisentroopia, J/(mol-K)
TF - 284,9 K
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LISA 3 Laboratoorne too 3

~Aurustumisentalpia maaramine™
Laboratoorne t66

«Vedeliku aurustumisentalpia maaramine»

T00 eesmark: vedeliku aurustumisentalpia maaramine vaakumpumba ja selle jargneva

sundkuumutamise abil

|
| [
.

¥

| .
= .

Joonis 1. Seade vedeliku aurustumisentalpia méédramiseks

Aurustumisentalpia seadme osad:

Temperatuuriplokk

. T66 ja voimsuse maaramise plokk
PShiplokk
Magnetsegaja

1.

2

3

4

5. Temperatuuriandur
6. Kutteelement

7. Aurustumisreservuaar

8. Kalorimeetriline seade

9. Tuhistamise nupp - Reset

10. Protsessi peatamise nupp - Stop
11.Temperatuuri valimise nupp - t

12. Reziimi valimise nupp - Wh/Ws
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13.Vaakumpump

14. Kaitseanum koos manomeetri ja 3-suunalise ventiiliga

Terminid: aurustumisentalpia, kondensatsiooni entalpia, sublimatsiooni entalpia,
gaasirdohk, aurustumisentroopia, Clapeyron-Clausiuse vorrand, termodinaamika

seadused, kalorimeetria.

Peamised pohimotted: vedeliku aurustumine toimub koos soojuse neeldumisega.
Auramisentalpia maaramiseks aurustub teadaolev uuritava vedeliku mass spetsiaalses

anuma o6huvoolus. Neeldunud soojuse kogus vastab aurustumisentalpiale.
Eesmargid:

e madrata dietllleetri aurustumise molaarne entalpia;

e arvutada aurustumise molaarsed entalpiad ja entroopiad.

Mootevahendid ja seadmed.:

e kalorimeetriline seade;

e kalorimeetri aurustumisreservuaar;
e |aboratooriumi statiiv, h=500 mm;
e tehnilised kaalud tapsusega 0,1 g;
e kaitseanum koos manomeetri ja 3-suunalise ventiiliga;
e vaakumpump;

e keeduklaas, 500 ml;

e keeduklaas, 50 ml;

e kummitorud, vakuum, d=6 mm;

e kummitorud, d=6 mm;

e kummiotsad;

e toruklamber, d=12...20 mm - 5 tk;
e Ohureguleerimisventiill;

e sistal, 20 ml;

e noel suistli jaoks, 0.9x70 mm;

e kruvikeeraja;

e arvuti tarkvaraga.
Reaktiivid:

e Dietillleeter, 15 ml;

e Destilleeritud vesi.
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Too kaik:
1. Panna kokku Kkalorimeetrilise seade vastavalt joonisele 1. Uhendadust

kitteelemendi (6) t66-ja vOimsuse mootmise mooduliga ei nduta.
2. Uhendada temperatuurianduri (5) temperatuuri mddtmise mooduliga (1).

3. Taita kalorimeeter 900 g destilleeritud veega, mis mdddetakse silindriga kaalul (0,1
g tapsusega), ja asetada veega tdidetud kalorimeeter magnetsegajale, asetada
taidetud kalorimeetrisse magnet ja seadistada segisti kiiruseks 750 pd6éret minutis
(Arge liilitage sisse kiitmist). Seadistada kiitteelemendi (6) ja

temperatuurianduri (5) Iabi kalorimeetri kaanes oleva ava ja kinnitada neid kapaga.

4. Kaivitada tddlaual programmi «Measure», valida vahekaardil «Gauge» tdoriist

«Cobra 3 Temperature» ja seadistada mddtmisparameetrid vastavalt joonisele 2.

Cobras - Temperature <5erial nos 91101706-505-12859= *
Modules
Modul: PT 100 31 |no module / sensor j SZ |n0 module / sensor j
Channels Getvalue

Temperature TOa  (Modul) ©" onkey press
Temperature TOb  (Modul) @+ every |10 B -]
Temperature TO a-b

Start of measurement
(* on key press

" time 13:14:05

" if Temperature T0 a J
¥ bounds {+ i 0
temperature unit; = -

End of measurement
¥ data {* on key press
&+ Time " Mumber " time

Display " after g0

I+ Digital display 1 [ Digital display 2 ~ —
[ Digital display3 | Digital display 4 J | Temperature T0 3 -

[ Analog display 1 [ Analog display 2 {+ " 0
I+ Diagram 1 | Diagram 2

Allocate memory for
Cancel Calibrate... | 1100.000 Values -

Zobra3 - 01.20/3

Joonis 2. Aurustumisentalpia parameetrite seadistused

5. Avanevas dialoogiaknas valida jaotuse alt Temperature TO moodul, seejarel valida
Display jaotuse alt Digital display 1 ja avanevas dialoogiaknas valida Temperature
TOa. Seejarel panna mark "Diagramm 1" vastas ja valida hipikaknas Mode jaotuse
all Auto range ja vajutada OK. Jaotuses Get value panna ajaks 5 sekundit. Vajutada
nuppu "Calibrate", sisestada kalorimeetris oleva termomeetri poolt modddetud

temperatuuri vaartus ilmuvasse dialoogiaknasse ja vajutada nuppu "Calibrate" ning
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10.

11.

12.

13.

14.

15.

16.

oodata, kuni kalibreerimine on I6petatud. Kui kalibreerimine on I0petatud, kldpsata

OK ja panna kinni dialoogiaken «Calibrate».

Kui koik seadistused on tehtud, vajutada nuppu «Continue». Avanevas aknas
ndidatakse keskkonna temperatuur, millele jargneb temperatuuritasakaalu

seadistamine.

Keeduklaasis (500 ml) kaalutakse: aurustumisreservuaar, millele on kinnitatud
oranzi varvi kummist toru, l&bipaistev kummist toru koos klambriga ja

Oohureguleerimisventiil.

Seejarel kinnitada labipaistev klambriga toru mahuti kljel oleva avause kiilge. Votta
slistlaga 15 ml diettlleetrit ja stistida aurustumisreservuaari labi oranzi toru. Parast

eetri sisestamist mahutisse kinnitada Glatoru kiilge 8hureguleerimisventiilt.
Dietlilleetriga taidetud aurustumisreservuuari tuleb ntid uuesti kaaluda.

Asetada aurustumisreservuaar kalorimeetrisse ja kinnitada see kapa abil.
Eemaldada labipaistev klambriga toru ja Uhendada reservuaar vaakumvoolikuga
pumba kilge. Ohutuse tagamiseks seadistada pumba ja kalorimeetri vahele

kaitseanum koos manomeetriga.

Kui temperatuuritasakaal on saavutatud (umbes 10 min), alustada mdotmist,
vajutades nuppu "Start measurement". Veenduda, et temperatuuritasakaal on

saavutatud, markida ules T.

Lilitada pump sisse, keerata 3-suunaline ventiil soovitud asendisse ja kaivitada
aurustumisprotsess, avades vaga ettevaatlikult kontrollventiili. Valtida tugevat

pritsimist ja keemist. Veenduda, et rchumadturi nait oleks -400 hPa piires.

Kui temperatuur on langenud umbes 1 °C vorra, sulgeda kontrollventiil, Illitada

pump valja (lasta 6hk kaitseanumasse!).

Koheselt eemaldada vaakumtoru aurustumisreservuaari ohu véljalasketoru kiiljest

ja asendada see labipaistva, klambriga varustatud toruga ning sulgeda.

Jatkata slsteemi temperatuuri mootmist kuni uue tasakaalu saavutamiseni ja

registreerida temperatuuri T>.

Kalorimeetri summaarse soojusvdoimsuse madramiseks lilitada td66- ja vdimsuse

modteseadme (seade 3) toitepinge 10 V peale (joonis 3).
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17.

18.

19.

20.

21.

Rear W VA VA g Hz

max.30V/10A

Joonis 4

Joonis 3

Vajutada nuppu “Reset” ja Uhendada kiitteelemendi lahtised otsad toiteallika 3
pistikupesadesse (valja) (joonis 4). Sisteem soojendab nlild pidevalt ja seade

naditab tarnitud energia kogust W (energiaploki 4 ekraanil).

Jatkata mootmist kuni vaartuseni 4000 Ws, registreerida tarnitud energia kogus W
(plokk 4), vajutada nuppu "“Stop”. Seejarel lilitada kitmine valja (eemaldada

klitteelement energiaploki 4 pistikupesast) ja eemaldada pinge seadmelt 3.

3 minuti pdarast peatada temperatuuri mootmine, vajutades programmi
dialoogiaknas nuppu "Stop measurements". Kui modotmine on peatatud, kuvatakse

t66 ajal toimunud temperatuuri muutuse graafik.

Votta valja aurustumisreservuaar, kuivatada salvratikutega, asetada keeduklaasi ja

kaaluda kdigi lisatarvikutega uuesti.

Mdarata saadud graafikul temperatuurimuutused. Selleks valida vahekaardil
Analysis  vahekaart peak analyses, panna selle vasta linnukese.

Temperatuuriandmed ilmuvad graafikule.

Parast nupu "Stop Measurements" vajutamist kuvab programm automaatselt

temperatuuri muutuste graafiku ekraanile. Selle graafiku pdhjal leitakse temperatuurid

Ti, T2, T3. Selle jaoks on vaja valida tooriistaribal nupp "Mark" (tahistatud roosa noolega)

ja valitud téoriistaga margita terve graafiku (joonis 5).
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W] File Gauge Measurement Analysis Options Window Help

e=HSE OHE
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Joonis 5. Temperatuurimuutuste tsooni esiletéstmine, kasutades nuppu Mark

Valitud tsoonil kldpsata vahekaardil Analysis ja valida Show extrema (joonis 6).

Graafikule ilmub hipikaken, mis naitab miinimum- ja maksimumvaartusi selles tsoonis,

nii temperatuuri kui

ka muutumisaega.

] File Gauge Measurement Options  Window  Help _ & x
e=HES O 18, Peak analysis... b A4 A H Y
{0+ curve analysis...
b B
T £ Show average value...
°c 1.2 Show slope...
L4 Show integral...
L srovereme— ]
994 L7 Detect point of equivalence...
W8 Channel modification...
9.8 F Fourier analysis...
{1\, Function fitting...
9.7 ~& Calculate average value...
J\W/_/\, Z= Smooth...
9,6 & cut Strg+X
€ Play on soundcard...
9.5
Show half-life/half-value thickness...
9.4 Interval plot...
Calorimetry...
9.3 X-ray spectroscopy 4
9.2
9.1
194
8.9
8,8
8.7 T
T T T T T T T T T T T T "
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200 1300 S

Joonis 6. Nupp Show extrema

Ekstreemvaartuste visualiseerimiseks on vaja hipikaknas (joonis 7) panna Vizualize

results vasta linnukese.
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W] File Gauge Messurement Analysic Options Window Help

eFHS OE - B Cr o~ S#ILEQASLA DY
b Edbh e rin+2 % & 2] 7T

T

C

1140 /19,99 °C

19,5 A
19.5]
1971 2205 /1967 °C

Extrema pad

Minimum of the curve:
(10105/18,74°C}
Maximum of the curve:

(1140571999 °C)

19,6
19,5
19,4
19,34

[ Visualize results

19,24

19,1

19
13,9
18,8
1010s/ 4°C
18,7 + 1

T T T T T T T T T T T T T
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200 1300 S
Marked from 1010,0 s to 1180,0's

11:14

~ G W Tadg EsT

&
Joonis 7. Ekstreemide visualiseerimine

Graafiku jargi on vaja leida sundkitmise aega, selleks tuleb valida sundkiitmise tsoon

(joonis 8), teha paremkldps tabeli Data table osas. Graafiku pdhjal lahutatakse valitud

tsooni esimene vaartus (joonis 8) (kollane varv) viimasest vaartusest (s).

B] File Gauge Messurement Analysis Options Window Help
e=HE B - O A4 r a v L QA Y
b 2RUbE(w A+ 8 (@2 T
T
°oc | Values - a X
Time Temperature T0 a ~
Ll | 1144 s /1999 °C
1994 990 1875
1000 18,76
198 1010 18,74
7 1020 18,79
2205/19,67 °C 1030 18,75
19.71 T 1040 18,80
1050 19,08
19,64 1060 19,05
1070 19,28
19,5 1080 19,31
1090 19,45
19,4 1100 19,54
1110 19,64
193] 1120 19,24
1130 19,23
192 1140 19,99
1150 19,97
1160 19,91
19.19 1170 19,91
1180 19,88
19 1190 19,90
1200 19,92
18.9 1210 19,88
1220 19,90
18,8
1230 19,91 010 b
1240 19,92 o bl
18,7 + t
T T 4= T T T T T T T
0 100 200 = 00 800 900 1000 1100 1200 1300 S

Joonis 8. Nupp Data table ja tabeli andmete ilmumine

22. Printida graafik
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Arvutused:

1. Laboratoorseks t6dks vajalikud reaktiivid

Nimetus Vaartus

m(tuhi silinder+dest. H,0)

m(keeduklaas+aurustumisreservuaar+oranz toru+labipaistev toru
klambriga+G&hureguleerimisventiil)

m(keeduklaas+aurustumisreservuaar taidetud
dietluleetriga+oranz toru+labipaistev toru
klambriga+G&hureguleerimisventiil)

m(keeduklaas+aurustumisreservuaar dietlileetri jadgid+oranz
toru+labipaistev toru klambriga+&hureguleerimisventiil)

m(dietiiiileeter)

2. Temperatuuride andmed

Nimetus Vaartus

Algne temperatuur (T1)

Temperatuur aurustumise 10pus (Tz)

Temperatuur sundkuumutamise 16pus (T3)

3. Kuitteks kulutatud energia vaartus (W)

4. Sundkitmise aeg (A1)

5. Vedeliku aurustumisentalpia mdaramine

AvH
AvS = — AvH = AvS * Tv
Tv
Avh
AUH:T Avh = — Ck *ATv
_ Wel — * * M
Ck = Yo AvH Ck *ATv ”
—_ * ATv x M
AH Wel ATel M

kus: ATy - temperatuuri erinevus aurustumise ajal (ATv= T:-T2), °C
ATe — temperatuuri erinevus sundkitmise ajal (ATcar = T3-T2), °C
Wer - kitteks kulutatud energia vaartus
n - dietluleetri hulk (m/M)
AvH - aurustumisentalpia

AvS - aurustumisentroopia
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Ohutuskaart
maaruse (EU) nr 1907/2006 (REACH) kohaselt

Kaaliumhiidroksiidi lahus ROTI®Volum 0,1 mol/l - 0,1 N

toote number: CN53
Versioon: 1.0 et

LISA 4 Ohutuskaart KOH

koostamise kuupéev: 18.08.2021

1. JAGU: Aine/segu ning dritthingu/ettevotja identifitseerimine

1.1 Tootetdhis
Aine identifitseerimine

Toote number

Registreerimisnumber (REACH)

Kaaliumhiidroksiidi lahus ROTI®Volum 0,1 mol/
1-0,1N

CN53
mitte tahtsust omav (segu)

1.2  Aine v0i segu asjaomased kindlaksmaaratud kasutusalad ning kasutusalad, mida ei soovitata

Asjaomased kindlaksméaratud kasutusalad:

Kasutusalad, mida ei soovitata:

1.3  Andmed ohutuskaardi tarnija kohta

Carl Roth GmbH + Co KG
Schoemperlenstr. 3-5
D-76185 Karlsruhe
Saksamaa

Telefon:+49 (0) 721 - 56 06 0
Faks: +49 (0) 721 - 56 06 149
e-kiri: sicherheit@carlroth.de
Veebilehekiilg: www.carlroth.de

Ohutuskaardi koostamise eest vastutava padev
isik:

e-post (padev isik):
Tarnija (importija):

1.4 Hadaabitelefoninumber

Laborikemikaal
Laboratoorne ja analuitiline kasutus

Mitte kasutada pritsimiseks voi pihustamiseks.
Mitte kasutada toodetel, mis satuvad nahaga
otsesesse kontakti. Mitte kasutada toodetel, mis
satuvad toiduainetega kontakti. Mitte kasutada
isiklikel eesmarkides (majapidamises).

:Department Health, Safety and Environment

sicherheit@carlroth.de

Akrom-Ex Inc.
Vee 2, Marja
61406 Tartumaa
+372 5520624

akro@akrom.ee
www.akrom.ee

Nimetus Sihtnumb Telefon Veebilehekiilg
er/linn
Mirgistusteabekeskus Paldiski 81 10617 16662 http://
Tallinn Wwww.16662.ee
1.5 Importija
Akrom-Ex Inc.
Vee 2, Marja
61406 Tartumaa
Eesti

Telefon: +372 5520624
Faks: -
e-Kiri: akro@akrom.ee

Eesti (et)

Lehekilg 1/17
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Ohutuskaart

maaruse (EU) nr 1907/2006 (REACH) kohaselt

Kaaliumhiidroksiidi lahus ROTI®Volum 0,1 mol/l - 0,1 N

toote number: CN53

Veebilehekiilg: www.akrom.ee

2. JAGU: Ohtude identifitseerimine

2.1 Aine voi segu klassifitseerimine
Klassifitseerimine maaruse (EU) nr 1272/2008 (CLP) kohaselt

Jagu Ohuklass Kategoo Ohuklass ja Ohulause
ria ohukategooria
2.16 Metalli séovitav aine voi segu 1 Met. Corr. 1 H290
3.2 Nahasoévitus/-arritus 1A Skin Corr. 1A H314
3.3 Raske silmakahjustus/siimade arritus 1 Eye Dam. 1 H318

Luhendite taistekstid: vt 16. JAGU

Koige olulisemad kahjulikud fiitisikalis-keemilised méjud, mdju inimeste tervisele ja
keskkonnale

Nahasoovitus tekitab podrdumatu nahakahjustuse, st nahtava marrasknahast kuni parisnahani
ulatuva nekroosi.

2.2 Margistuselemendid
Margistus maaruse (EU) nr 1272/2008 (CLP) kohaselt

Tunnussona Ettevaatust

Piktogrammid

GHS05 dap)

Ohulaused

H290 Voib sodvitada metalle

H314 Pdhjustab rasket nahasoovitust ja silmakahjustusi

Hoiatuslaused
Hoiatuslaused - ennetamine
P280 Kanda kaitsekindaid/kaitseprille/kaitsemaski

Hoiatuslaused - reageerimine

P303+P361+P353 NAHALE (v4i juustele) SATTUMISE KORRAL: kdik saastunud rdivad viivitamata
seljast votta. Loputada nahka veega [voi loputada dusi all]

P305+P351+P338 SILMA SATTUMISE KORRAL: loputada mitme minuti jooksul ettevaatlikult veega.
Eemaldada kontaktlaatsed, kui neid kasutatakse ja kui neid on kerge eemaldada.
Loputada veel kord }

P310 Vétta viivitamata hendust MURGISTUSTEABEKESKUSE/arstiga

Ohtlikud koostisained margistamiseks: Kaaliumhudroksiid

Selliste pakendite margistamine, mille maht ei iileta 125 ml
Tunnussdna: Ettevaatust

Eesti (et) Lehekilg 2 /17
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Ohutuskaart

maaruse (EU) nr 1907/2006 (REACH) kohaselt

Kaaliumhiidroksiidi lahus ROTI®Volum 0,1 mol/l - 0,1 N

toote number: CN53

Siimbol(id)
H314 P&hjustab rasket nahasoovitust ja silmakahjustusi.
P280 Kanda kaitsekindaid/kaitseprille/kaitsemaski.

P303+P361+P353 NAHALE (vGi juustele) SATTUMISE KORRAL: koik saastunud réivad viivitamata seljast vétta. Loputada nahka
veega voi loputada dusi all.

P305+P351+P338 SILMA SATTUMISE KORRAL: loputada mitme minuti jooksul ettevaatlikult veega. Eemaldada kontaktlaatsed,
kui neid kasutatakse ja kui neid on kerge eemaldada. Loputada veel kord.

P310 Vétta viivitamata thendust MURGISTUSTEABEKESKUSE/arstiga.

sisaldab: Kaaliumhudroksiid
2.3 Muud ohud

Piisivate, bioakumuleeruvate ja toksiliste ning vdga piisivate ja vdga bioakumuleeruvate
omaduste hindamine

Segu ei sisalda pusivaks, bioakumuleeruvaks ja toksiliseks PBT ega vaga pusivaks ja vaga
bioakumuleeruvaks vPvB hinnatud aineid.

3. JAGU: Koostis/teave koostisainete kohta

31 Ained
mitte tahtsust omav (segu)
3.2 Segud

Segu kirjelus

Aine nimetus Tootetahis Kaalu-%  Klassifitseerimine GHS  Piktogrammid Markmed
kohaselt
Kaaliumhudroksiid CASi nr. 10-25 Met. Corr. 1/ H290
1310-58-3 Acute Tox. 4 / H302 @
) Skin Corr. 1A/ H314
EU nr Eye Dam. 1/H318
215-181-3
Indeks nr.
019-002-00-8
Reg. nr REACH
01-2119487136-
33-XXXX

Aine nimetus Tootetahis Konkreetsed sisalduse Korrutuste Kokkupuute
piirvaartused gurid viis
Kaaliumhudroksi CASi nr. Skin Corr. 1A; H314: C25% - 333 mg/kg suukaudne
id 1310-58-3 Skin Corr. 1B; H314:2% <C<5%
- Skin Irrit. 2; H315: 0,5 % <C <2 %
EU nr Eye Dam. 1; H318: C22 %
215-181-3 Eye Irrit. 2; H319:0,5% <C <2 %
Indeks nr.
019-002-00-8

Luhendite taistekstid: vt 16. JAGU

Eesti (et) Lehekilg 3/17
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LISA 5 Ohutuskaart HCI

Ohutuskaart

maaruse (EU) nr 1907/2006 (REACH) kohaselt
HCI alkoholi lahus 0,75% HCI etanoolis, kasutamiseks valmis, histoloogia
jaoks

toote number: 9969 koostamise kuupaev: 15.09.2021
Versioon: 1.0 et

1. JAGU: Aine/segu ning ariiihingu/ettevotja identifitseerimine

11 Tootetadhis

Aine identifitseerimine HCI alkoholi lahus 0,75% HCI etanoolis,
kasutamiseks valmis, histoloogia jaoks

Toote number 9969
Registreerimisnumber (REACH) mitte tahtsust omav (segu)
1.2  Aine voi segu asjaomased kindlaksmaaratud kasutusalad ning kasutusalad, mida ei soovitata

Asjaomased kindlaksmaaratud kasutusalad: Laborikemikaal
Laboratoorne ja anallitiline kasutus

Kasutusalad, mida ei soovitata: Mitte kasutada toodetel, mis satuvad
toiduainetega kontakti. Mitte kasutada isiklikel
eesmarkides (majapidamises).

1.3  Andmed ohutuskaardi tarnija kohta

Carl Roth GmbH + Co KG
Schoemperlenstr. 3-5
D-76185 Karlsruhe
Saksamaa

Telefon:+49 (0) 721 - 56 06 0
Faks: +49 (0) 721 - 56 06 149
e-kiri: sicherheit@carlroth.de
Veebilehekiilg: www.carlroth.de

Ohutuskaardi koostamise eest vastutava padev :Department Health, Safety and Environment
isik:
e-post (padev isik): sicherheit@carlroth.de
Tarnija (importija): Akrom-Ex Inc.
Vee 2, Marja
61406 Tartumaa
+372 5520624

akro@akrom.ee
www.akrom.ee

1.4 Hadaabitelefoninumber

Nimetus Sihtnumb Telefon Veebilehekiilg
er/linn
Mrgistusteabekeskus Paldiski 81 10617 16662 http:/
Tallinn www.16662.ee

1.5 Importija

Akrom-Ex Inc.
Vee 2, Marja
61406 Tartumaa
Eesti

Telefon: +372 5520624

Faks: -

e-Kiri: akro@akrom.ee
Veebilehekiilg: www.akrom.ee

Eesti (et) Lehekiilg 1/ 21
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Ohutuskaart

maaruse (EU) nr 1907/2006 (REACH) kohaselt

HCI alkoholi lahus 0,75% HCI etanoolis, kasutamiseks valmis, histoloogia
jaoks

toote number: 9969

2. JAGU: Ohtude identifitseerimine

2.1  Aine vdi segu klassifitseerimine
Klassifitseerimine madruse (EU) nr 1272/2008 (CLP) kohaselt

Jagu Ohuklass Kategoo Ohuklass ja Ohulause
ria ohukategooria
26 Tuleohtlik vedelik 2 Flam. Liq. 2 H225
2.16 Metalli s66vitav aine voi segu 1 Met. Corr. 1 H290
3.3 Raske silmakahjustus/siimade arritus 2 Eye Irrit. 2 H319

Lihendite taistekstid: vt 16. JAGU

Koige olulisemad kahjulikud fulisikalis-keemilised méjud, moju inimeste tervisele ja
keskkonnale

Toode on suttiv ja vdib sittida potentsiaalsete sutteallikatte tottu.
2.2 Margistuselemendid
Margistus maaruse (EU) nr 1272/2008 (CLP) kohaselt

Tunnussona Ettevaatust

Piktogrammid

GHS02, GHS05 dap”
Ohulaused

H225 Vaga tuleohtlik vedelik ja aur
H290 Voib séovitada metalle

H319 Pdhjustab tugevat silmade arritust

Hoiatuslaused

Hoiatuslaused - ennetamine

P210 Hoida eemal soojusallikast, sademetest, leekidest, kuumadest pindadest. Mitte
suitsetada

P233 Hoida pakend tihedalt suletuna

P280 Kanda kaitsekindaid/kaitseprille

Hoiatuslaused - reageerimine

P305+P351+P338 SILMA SATTUMISE KORRAL: loputada mitme minuti jooksul ettevaatlikult veega.
Eemaldada kontaktla&tsed, kui neid kasutatakse ja kui neid on kerge eemaldada.
Loputada veel kord

Selliste pakendite margistamine, mille maht ei lileta 125 ml
Tunnussdna: Ettevaatust

Sumbol(id)

SO

Eesti (et) Lehekiilg 2 / 21
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Ohutuskaart
maaruse (EU) nr 1907/2006 (REACH) kohaselt

HCI alkoholi lahus 0,75% HCI etanoolis, kasutamiseks valmis, histoloogia
jaoks

toote number: 9969

2.3 Muud ohud

Piisivate, bioakumuleeruvate ja toksiliste ning vaga pusivate ja vdga bioakumuleeruvate

omaduste hindamine

Segu ei sisalda pusivaks, bioakumuleeruvaks ja toksiliseks PBT ega vaga pusivaks ja vaga

bioakumuleeruvaks vPvB hinnatud aineid.

3. JAGU: Koostis/teave koostisainete kohta

3.1 Ained
mitte tahtsust omav (segu)
3.2 Segud

Segu kirjelus

Klassifitseerimine GHS
kohaselt

Aine nimetus Tootetdhis Kaalu-%

Markmed

Piktogrammid

Flam. Lig. 2 / H225
Eye Irrit. 2 / H319

CASi nr. 35-70

64-17-5

Etanool

EUnr
200-578-6

Indeks nr.
603-002-00-5

Reg. nr REACH
01-2119457610-
43-XXXX

GHS-HC
IARC: 1

Met. Corr. 1/H290
Skin Corr. 1B / H314
Eye Dam. 1/ H318

STOT SE 3/H335

Vesinikkloriidhape . . . CASi nr. 0,75
0

% 7647-01-0

EUnr
231-595-7

Indeks nr.
017-002-01-X

Reg. nr REACH
01-2119484862-
27-XXXX

B(a)
GHS-HC
IOELV

Markmed
B(a): Klassifikatsioon viitab vesilahusele

GHS-HC:Harmoniseeritud klassifikatsioon (aine klassifikatsioon on vastavuses sissekandega nimekirjas 1272/2008/EU, VI lisa

kohaselt)
IARC: 1: IARC grupp 1: inimestele kantserogeenne (Rahvusvaheline Vahiuuringute Agentuur )

IOELV: Toodkeskkonnas leiduva soovitusliku Uhenduse piirnormiga aine

Korrutuste
gurid

Aine nimetus Tootetidhis Konkreetsed sisalduse

piirvaartused

Kokkupuute
viis

Vesinikkloriidhap CASi nr. Met. Corr. 1; H290: C 20,1 % -
e...% 7647-01-0 Skin Corr. 1B; H314: C 225 %
B Skin Irrit. 2; H315: 10 % < C <25%
EU nr Eye Dam. 1; H318: C 225 %
231-595-7 Eye Irrit. 2; H319: 10 % < C <25 %
STOT SE 3; H335: C 210 %
Indeks nr.
017-002-01-X

Luhendite taistekstid: vt 16. JAGU

Eesti (et)
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LISA 6 Ohutuskaart 1,4-DIOXANE

Ohutuskaart
maaruse (EU) nr 1907/2006 (REACH) kohaselt

1,4-Dioksaan ROTISOLV® HPLC, stabiliseerimata

toote number: X949 koostamise kuupaev: 04.11.2016
Versioon: 4.0 et Muudetud: 15.10.2021
Asendab versiooni:: 05.08.2021

Versioon: (3)

1. JAGU: Aine/segu ning driiihingu/ettevotja identifitseerimine

1.1 Tootetdhis

Aine identifitseerimine 1,4-Dioksaan ROTISOLV® HPLC, stabiliseerimata
Toote number X949

Registreerimisnumber (REACH) 01-2119462837-26-xxXX

Indeksinumber CLP-maéruse VI lisas 603-024-00-5

EU number 204-661-8

CASi number 123-91-1

Alternatiivne(sed) nimetus(ed) 1,4-Dietlleendioksiid

1.2  Aine vdi segu asjaomased kindlaksmaaratud kasutusalad ning kasutusalad, mida ei soovitata

Asjaomased kindlaksmaaratud kasutusalad: Laborikemikaal
Laboratoorne ja analtitiline kasutus

Kasutusalad, mida ei soovitata: Mitte kasutada toodetel, mis satuvad
toiduainetega kontakti. Mitte kasutada isiklikel
eesmarkides (majapidamises).

1.3  Andmed ohutuskaardi tarnija kohta

Carl Roth GmbH + Co KG
Schoemperlenstr. 3-5
D-76185 Karlsruhe
Saksamaa

Telefon:+49 (0) 721 - 56 06 0
Faks: +49 (0) 721 - 56 06 149
e-kiri: sicherheit@carlroth.de
Veebilehekiilg: www.carlroth.de

Ohutuskaardi koostamise eest vastutava padev :Department Health, Safety and Environment
isik:
e-post (padev isik): sicherheit@carlroth.de
Tarnija (importija): Akrom-Ex Inc.
Vee 2, Marja
61406 Tartumaa

+372 5520624

akro@akrom.ee
www.akrom.ee

1.4  Hadaabitelefoninumber

Nimetus Sihtnumb Telefon Veebilehekiilg
er/linn
Murgistusteabekeskus Paldiski 81 10617 16662 http://
Tallinn www.16662.ee
Eesti (et) Lehekiilg 1/21
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Ohutuskaart

maaruse (EU) nr 1907/2006 (REACH) kohaselt

1,4-Dioksaan ROTISOLV® HPLC, stabiliseerimata

toote number: X949

1.5

Importija

Akrom-Ex Inc.
Vee 2, Méarja
61406 Tartumaa
Eesti

Telefon: +372 5520624

Faks: -

e-Kiri: akro@akrom.ee
Veebilehekiilg: www.akrom.ee

2. JAGU: Ohtude identifitseerimine

21 Aine vodi segu klassifitseerimine
Klassifitseerimine maaruse (EU) nr 1272/2008 (CLP) kohaselt
Jagu Ohuklass Kategoo Ohuklass ja Ohulause
ria ohukategooria
2.6 Tuleohtlik vedelik 2 Flam. Liq. 2 H225
3.3 Raske silmakahjustus/siimade arritus 2 Eye Irrit. 2 H319
3.6 Kantserogeensus 1B Carc. 1B H350
3.8R Mirgisus sihtelundi suhtes - ilhekordne kokkupuude 3 STOT SE 3 H335
(hingamisteede arritus)
Taiendav ohuteave
Kood Taiendav ohuteave
EUHO019 vGib moodustada plahvatusohtlikke peroksiide
EUH066 korduv kokkupuude véib pbhjustada naha kuivust v6i I6henemist
Luhendite taistekstid: vt 16. JAGU
Koige olulisemad kahjulikud fiilisikalis-keemilised méjud, mdju inimeste tervisele ja
keskkonnale
Toode on sittiv ja voib stttida potentsiaalsete sitteallikatte tottu.
2.2 Margistuselemendid
Margistus maaruse (EU) nr 1272/2008 (CLP) kohaselt
Tunnussoéna Ettevaatust
Piktogrammid
GHS02, GHS07,
GHS08
Ohulaused
H225 Vaga tuleohtlik vedelik ja aur
H319 Pd&hjustab tugevat silmade arritust
H335 V&ib pdhjustada hingamisteede arritust
H350 Voib pdhjustada vahktdbe
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Ohutuskaart e

maaruse (EU) nr 1907/2006 (REACH) kohaselt 5”’”

1,4-Dioksaan ROTISOLV® HPLC, stabiliseerimata

toote number: X949

Hoiatuslaused

Hoiatuslaused - ennetamine

P210 Hoida eemal soojusallikast, kuumadest pindadest, sademetest, leekidest ja
muudest sluteallikatest. Mitte suitsetada

P261 Valtida udu/auru/pihustatud aine sissehingamist

P280 Kanda kaitsekindaid/kaitseprille/kaitsemaski

Hoiatuslaused - reageerimine

P304+P340 SISSEHINGAMISE KORRAL: toimetada isik varske dhu katte ja hoida asendis, mis
vbimaldab kergesti hingata

P305+P351+P338 SILMA SATTUMISE KORRAL: loputada mitme minuti jooksul ettevaatlikult veega.
Eemaldada kontaktldatsed, kui neid kasutatakse ja kui neid on kerge eemaldada.
Loputada veel kord

P308+P313 Kokkupuute v&i kokkupuutekahtluse korral: pdérduda arsti poole

Uksnes kutsealaseks kasutamiseks

Taiendav ohuteave

EUHO019 V6ib moodustada plahvatusohtlikke peroksiide.

EUHO066 Korduv kokkupuude voib pdhjustada naha kuivust voi Idhenemist.

Selliste pakendite mérgistamine, mille maht ei lileta 125 ml
Tunnusséna: Ettevaatust

Sumbol(id)

H350 Vaib pohjustada vahktdbe.

P280 Kanda kaitsekindaid/kaitseprille/kaitsemaski.

P308+P313 Kokkupuute voi kokkupuutekahtluse korral: pédrduda arsti poole.
EUHO019 Voib moodustada plahvatusohtlikke peroksiide.

EUH066 Korduv kokkupuude véib pdhjustada naha kuivust véi I6henemist.

2.3 Muud ohud

Piisivate, bioakumuleeruvate ja toksiliste ning vaga piisivate ja vaga bioakumuleeruvate
omaduste hindamine

Hindamistulemuste kohaselt ei ole see aine pusiv, bioakumuleeruv ja toksiline PBT ega vaga pusiv ja
vaga bioakumuleeruv vPvB.

3. JAGU: Koostis/teave koostisainete kohta

3.1 Ained
Aine nimetus 1,4-Dioksaan
Molekulivalem C4HsO2
Molaarmass 88,11 9/mol
Reg. nr REACH 01-2119462837-26-xxxX
CASi nr. 123-91-1
EU nr 204-661-8
Indeks nr. 603-024-00-5
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LISA 7 Ohutuskaart DIETUULEETER
Ohutuskaart

maaruse (EU) nr 1907/2006 (REACH kohaselt, muudetud 2015/830/EL

Dietiitileeter 299,5 %, Ph.Eur. stabiliseeritud

toote number: 8810 koostamise kuupaev: 07.12.2015
Versioon: 2.1 et Muudetud: 02.04.2020
Asendab versiooni:: 28.01.2020

Versioon: (2)

1. JAGU: Aine/segu ning dritthingu/ettevotja identifitseerimine

11 Tootetadhis

Aine identifitseerimine Dietuileeter

Toote number 8810
Registreerimisnumber (REACH) 01-2119535785-29-xxxx
Indeks nr. 603-022-00-4

EU number 200-467-2

CASi number 60-29-7

1.2  Aine vdi segu asjaomased kindlaksmaaratud kasutusalad ning kasutusalad, mida ei soovitata

Kindlaksmaaratud kasutusalad: laborikemikaal
laboratoorne ja analttiline kasutus

1.3  Andmed ohutuskaardi tarnija kohta

Carl Roth GmbH + Co KG
Schoemperlenstr. 3-5
D-76185 Karlsruhe
Saksamaa

Telefon: +49 (0) 721 - 56 06 0
Faks: +49 (0) 721 - 56 06 149
e-kiri: sicherheit@carlroth.de
Veebilehekiilg: www.carlroth.de

Ohutuskaardi koostamise eest vastutava padev : Department Health, Safety and Environment
isik:
e-post (padev isik): sicherheit@carlroth.de

1.4 Hadaabitelefoninumber

Nimetus Sihtnumber/linn Telefon Veebilehekiilg

Mirgistusteabekeskus Paldiski 81 10617 Tallinn 16662 http://www.16662.ee

2. JAGU: Ohtude identifitseerimine

21 Aine voi segu klassifitseerimine

Klassifitseerimine maaruse (EU) nr 1272/2008 (CLP) kohaselt

Klassifitseerimine GHS kohaselt
Jagu Ohuklass Ohuklass ja Ohulause
ohukategooria
2.6 tuleohtlik vedelik (Flam. Lig. 1) H224
3.10 age mirgisus (suukaudne) (Acute Tox. 4) H302
3.8D miurgisus sihtelundi suhtes — iihekordne kokkupuude (narkootiline (STOT SE 3) H336
toime, unisus)
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Ohutuskaart

maaruse (EU) nr 1907/2006 (REACH kohaselt, muudetud 2015/830/EL

Dietiilileeter 299,5 %, Ph.Eur. stabiliseeritud

toote number: 8810

Taiendav ohuteave

Kood Taiendav ohuteave
EUHO019 v6ib moodustada plahvatusohtlikke peroksiide
EUH066 korduv kokkupuude vaib pdhjustada naha kuivust voi Ihenemist

Koige olulisemad kahjulikud fiilisikalis-keemilised méjud, mdju inimeste tervisele ja
keskkonnale

Narkootiline toime.

2.2  Margistuselemendid

Margistus maaruse (EU) nr 1272/2008 (CLP) kohaselt

Tunnussona Ettevaatust

Piktogrammid

GHS02, GHS07

Ohulaused

H224 Eriti tuleohtlik vedelik ja aur

H302 Allaneelamisel kahjulik

H336 Voib pdhjustada unisust v3i peapdoritust

Hoiatuslaused

Hoiatuslaused - ennetamine

P210 Hoida eemal soojusallikast, kuumadest pindadest, sademetest, leekidest ja
muudest suuteallikatest. Mitte suitsetada.

P243 Rakendada abindusid staatilise elektri valtimiseks.

P261 Valtida tolmu/suitsu/gaasi/udu/auru/pihustatud aine sissehingamist.

Hoiatuslaused - reageerimine

P303+P361+P353 NAHALE (voi juustele) SATTUMISE KORRAL: kdik saastunud rdivad viivitamata
seljast votta. Loputada nahka veega [voi loputada dusi all].

P304+P340 SISSEHINGAMISE KORRAL: toimetada isik varske dhu katte ja hoida asendis, mis
vGimaldab kergesti hingata. }

P312 Halva enesetunde korral vétta thendust MURGISTUSTEABEKESKUSEGA/arstiga.

Taiendav ohuteave

EUHO019 Voib moodustada plahvatusohtlikke peroksiide.

EUHO066 Korduv kokkupuude voib pdhjustada naha kuivust v8i Idhenemist.

Selliste pakendite margistamine, mille maht ei iileta 125 ml

Tunnussdna: Ettevaatust

Stimbol(id)

H224 Eriti tuleohtlik vedelik ja aur.
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Ohutuskaart
maaruse (EU) nr 1907/2006 (REACH kohaselt, muudetud 2015/830/EL

Dietiilileeter 299,5 %, Ph.Eur. stabiliseeritud

toote number: 8810

P210 Hoida eemal soojusallikast, kuumadest pindadest, sademetest, leekidest ja muudest siiiiteallikatest. Mitte
suitsetada.
P243 Rakendada abindusid staatilise elektri valtimiseks.

P303+P361+P353 NAHALE (vdi juustele) SATTUMISE KORRAL: kéik saastunud réivad viivitamata seljast vétta. Loputada nahka
veega voi loputada dusi all.

EUH019 V6ib moodustada plahvatusohtlikke peroksiide.
EUHO066 Korduv kokkupuude vdib pdhjustada naha kuivust vi Ibhenemist.

2.3 Muud ohud
Lisainformatsioon puudub.

3. JAGU: Koostis/teave koostisainete kohta

3.1  Ained
Aine nimetus Dietuuleeter
Indeks nr. 603-022-00-4
Registreerimisnumber (REACH) 01-2119535785-29-xxxx
EU number 200-467-2
CASi number 60-29-7
Molekulivalem C4H100
Molaarmass 74,12 9/mol

Lisandid ja lisaained, klassifikatsioon EL eeskirja kohaselt

Aine nimetus Tootetéahis LEEITR Klassifitseerimine
1272/2008/EU
kohaselt
Buttlhtdroksttolueen CASi nr. 0,1 Aquatic Acute 1/ H400
128-37-0 Aquatic Chronic 1/ H410
EU nr
204-881-4

4. JAGU: Esmaabimeetmed

4.1 Esmaabimeetmete kirjeldus

Uldmirkused

Vétta saastunud rdivad seljast.

Parast sissehingamist

Tagada varske 6hk. Kahtluse korral v&i kui simptomid ei kao, pédrduda arsti poole.
Parast kokkupuudet nahaga

Loputada nahka veega/loputada dusi all.

Parast silma sattumist

Loputada mitme minuti jooksul ettevaatlikult veega. Kahtluse korral voi kui simptomid ei kao,
pdodrduda arsti poole.
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