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Ćwiczenie nr 6 - Instrukcja

Temat: Metody termometryczne

· Pobierz arkusz kalkulacyjny „Ćwiczenie_6” z lokalizacji „Dydaktyka”  „Analiza Instrumentalna” na komputerze przy stanowisku pracy. 
· Zapisz arkusz na pulpicie komputera używając polecenia „Zapisz jako” i podając odpowiednią ścieżkę.
· Pobierz wzór opracowania do ćwiczenia dostępny w tej samej lokalizacji i również zapisz go na pulpicie
· Wykonuj w arkuszu kolejne etapy ćwiczenia zgodnie z instrukcją i wzorem opracowania. Wartości obliczone w arkuszu kalkulacyjnym możesz skopiować do opracowania.
· Pamiętaj o regularnym zapisywaniu swojej pracy!
· Na koniec zajęć wyślij uzupełniony arkusz oraz opracowania na swój adres e-mail korzystając z przeglądarki internetowej.


Arkusz 1 – Zadania wstępne

W oparciu o krzywe TG oraz DTG załączone w zadaniach 1 - 3 określ ilość przemian termicznych, którym podlegają analizowane substancje, w oparciu o dane ilościowe obrazujące zmianę masy zidentyfikuj zachodzące reakcje chemiczne. Podczas realizacji zadań 1 – 3 miej na uwadze że oddzielenie wody hydratacyjnej z większości soli kwasów nieorganicznych następuje  w zakresie temperatur poniżej 400 ° C.

Zadanie 1

1. Wyznacz masę molową badanej soli oraz pozostałych cząsteczek zawartych w tabeli.
2. Bazując na procentowych ubytkach masy zdefiniowanych na krzywej TG ustał dla każdej przemiany bezwzględny ubytek masy w odniesieniu do masy jednego mola badanej soli (CuSO4 5 H2O). Tabela kolumny M oraz N
3. Uzyskane wartości ubytków mas przyporządkuj do potencjalnych produktów rozpadu badanej soli. Zapisz stosowne reakcje chemiczne w arkuszu oraz opracowaniu.  
4. Stosowne zestawienie tabelaryczne z uzyskanymi wynikami oraz obliczenia zamieść w opracowaniu 

Zadanie 2 

5. Wyznacz masę molową szczawianu wapnia.
6. Uwzględniając uwagę w ogólnej części instrukcji mamy świadomość że ubytek wody hydratacyjnej nastąpił tylko w pierwszym etapie rozpadu badanej soli. Dlatego też pierwszy % ubytek masy definiuje nam zarazem % udział wody w całkowitej masie molowej badanego hydratu pozostałą część masy stanowi bezwodny szczawian wapnia. Uwzględniając tą zależność ustal masę molową hydratu a zarazem ilość wód hydratacyjnych w badanej soli.  
7. Bazując na wyznaczonej masie molowej hydratu oraz  procentowych ubytkach masy zdefiniowanych na krzywej TG ustał dla każdej przemiany bezwzględny ubytek masy w odniesieniu do masy jednego mola badanej soli (CaC2O4∙nH2O). Tabela kolumny M oraz N
8. Uzyskane wartości ubytków mas przyporządkuj do potencjalnych produktów rozpadu badanej soli. Zapisz stosowne reakcje chemiczne w arkuszu oraz opracowaniu.  
9. Stosowne zestawienie tabelaryczne z uzyskanymi wynikami oraz obliczenia zamieść w opracowaniu 

Zadanie 3 

10.  Wyznacz masy molowe węglanów wapnia oraz magnezu.
11. Bazując na informacjach o wytrzymałości termicznej węglanów ustal rodzaj oraz kolejność rozpadu poszczególnych soli w analizowanej próbce.
12.  Ustal bezwzględne wartości ubytku masy analizowanej próbki wprowadź je do tabeli w kolumnie M
13.  Mając na uwadze że podczas etapu 2 oraz 3 ubytek masy wiąże się z wydzieleniem CO2 powstałego z rozpadu soli określ liczbę moli wydzielonego gazu.
14. W oparciu o uzyskane liczby moli CO2 ustal bezwzględne masy węglanów które uległy rozpadowi w etapie 2 oraz 3.
15. Zsumuj wszystkie wartości zanieczyszczeń zawartych w badanym tlenku i określ całkowity procentowy udział zanieczyszczeń w analizowanej próbce. 


Arkusz 2 – Kwas acetylosalicylowy

16. W oparciu o przebieg krzywej DTG zidentyfikowano zakresy temperatur w których następują przemiany termiczne badanej substancji (T1-T2). 

17. Dla zdefiniowanych zakresów temperatur ustal całkowite oraz procentowe ubytki masy.

18. Dla każdego etapu rozpadu termicznego wyznacz bezwzględny ubytek masy  względem masy jednego mola badanej substancji. Uzyskane wartości wykorzystaj do zidentyfikowania potencjalnej ścieżki rozpadu termicznego kwasu acetylosalicylowego.

19. Stosowne zestawienie tabelaryczne z uzyskanymi wynikami, obliczenia oraz reakcje chemiczne zamieść w opracowaniu 

Arkusz 3 – Bentonit

Badana substancja to mieszanina tlenków glinu oraz krzemu o nieznanej zawartości wód hydratacyjnych. Podczas analizy wyników należy mieć na uwadze. że w rozpatrywanym zakresie temperatur żaden z tlenków nie będzie ulegał żadnym reakcjom chemicznym w związku z czym wszelkie rejestrowane ubytki masy wiążą się z wydzieleniem wody hydratacyjnej.


1. W oparciu o przebieg krzywej DTG zidentyfikowano zakresy temperatur w których następują przemiany termiczne badanej substancji (T1-T2). 

2. Dla zdefiniowanych zakresów temperatur ustal całkowite oraz procentowe ubytki masy.

3. Uwzględniając wyznaczoną wartość całkowitego procentowego ubytku masy oraz masę molową bezwodnego glinokrzemianu (Al2O3· SiO2) należy wyznaczyć masę molową bentonitu (Al2O3· SiO2· nH2O) a zarazem liczbę cząsteczek wody związanych hydratacyjnie z badanym glinokrzemianem. 

4. Dla każdego etapu rozpadu termicznego wyznacz bezwzględny ubytek masy  względem masy jednego mola badanej substancji oraz określ liczbę wód hydratacyjnych wydzielanych w każdym z nich. 

5. Stosowne zestawienie tabelaryczne z uzyskanymi wynikami, obliczenia oraz reakcje chemiczne zamieść w opracowaniu 


[bookmark: _GoBack]Zagadnienia na wejściówkę:
- podział metod termometrycznych: termograwimetria, różnicowa analiza termiczna, różnicowa kalorymetria skaningowa
- zasada pomiaru, budowa urządzeń i zastosowanie technik termometrycznych (TG, DTA, DSC),
- czynniki wpływające na jakość pomiarów termograwimetrycznych, 
- budowa termowagi i termopary. 

