





Univerza v Mariboru

Fakulteta za kemijo
in kemijsko tehnologijo

Kemijska reakcijska tehnika 11

Navodila za opravljanje laboratorijskih vaj

Avtorica
Darja PecCar

Julij 2025







@@@@ © Univerza v Mariboru, Univerzitetna zaloZba
el / University of Maribor, University of Maribor Press
Besedilo / Text © Pecar, (avtorica), 2025

To delo je objavljeno pod licenco Creative Commons Priznanje avtorstva-Nekomercialno-Brez predelav 4.0
Mednarodna. / This work is licensed under the Creative Commons Attribution-NonCommercialNoDerivs 4.0 International
License.

Uporabnikom je dovoljeno reproduciranje brez predelave avtorskega dela, distribuiranje, dajanje v najem in
priobCitev javnosti samega izvirnega avtorskega dela, in sicer pod pogojem, da navedejo avtorja in da ne gre za
komercialno uporabo.

Vsa gradiva tretjih oseb v tej knjigi so objavljena pod licenco Creative Commons, razen Ce to ni navedeno drugace.
Ce Zelite ponovno uporabiti gradivo tretjih oseb, ki ni zajeto v licenci Creative Commons, boste morali pridobiti
dovoljenje neposredno od imetnika avtorskih pravic.

https.//creativecommons.org/licenses/by-nc-nd/4.0/

CIP - KataloZni zapis o publikaciji
Univerzitetna knjiZnica Maribor

66.01(083.13) (0.034.2)

PECAR, Darja

Kemijska reakcijska tehnika II [Elektronski vir] : navodila
za opravljanje laboratorijskih vaj / avtorica Darja Pelar. - 1.
izd. - E-knjiga. - Maribor : Univerza v Mariboru, Univerzitetna
zalozba, 2025

Nac¢in dostopa (URL):
https://press.um.si/index.php/ump/catalog/book/990

ISBN 978-961-299-020-6 (PDF)
doi: 10.18690/um.fkkt.3.2025
COBISS.SI-ID 243054083

ISBN 978-961-299-020-6 (pdf)
DOl https://doi.org/10.18690/um.fkkt.3.2025
Cena Brezplacni izvod

Odgovorna oseba zaloznika Prof. dr. Zdravko Kaci¢
For publisher  rektor Univerze v Mariboru

Citiranje Pecar, D. (2025). Kemijska reakcijska tehnika I1: navodila za opravljanje
Attribution  laboratorijskih vaj. Univerza v Mariboru, Univerzitetna zaloZba. doi:
10.18690/um.fkkt.3.2025






KEMIJSKA REAKCIISKA TEHNIKA I1:

&
NAVODILA ZA OPRAVLIANJE LABORATORIISKIH VA] -%-

07 Univerzitetna zalozba
D. P€L‘cll" Univerze v Mariboru

Kazalo

1. vaja: DolocCanje presnove saharoze v kontinuirnem reaktorju z nasutim slojem...................... 1
INBITIEN VAJE ...ttt s 3
TEOMELICNE OSNOVE ...t 3
PrIDOI IN KEMIKAIJE. ... 4
TZVEADEA VAJE ... 5
IZPACUN TN TEZUIALI ... 7
2. vaja: Korozijska 0dpornoSt gradiV ........c..eoeriiieiieiiie et 9
INBITIEN VAJE ...ttt a8 R et 11
TEOTELICNE OSNOVE ... 11
) KIASICNA MELOUA ... bbbt 14
PrIDOE IN KEMIKAIE. .....cvveciicecece st 14
[ZVEADA VAJE ... 14
IZPACUN TN TEZUIALI ..o 14
D) EleKtrokemijSKa MELOTA. ...........cccviiiiieiicce bbb 15
PrIDOE IN KEMIKAIE. .....cvveciicecece st 15
[ZVEADA VAJE ... 15
IZPACUN TN TEZUIALI ..o 15
C) KONTAKENA KOTOZIJA.......cvviiciiicce e bbbttt 16
PrIDOE IN KEMIKAIE. .....cvveciicecece st 16
[ZVEADA VAJE ... 16
IZPACUN TN TEZUIALI ..o 16
) EVEEKLICNA ZIMES ...ttt 17
PrIDOE IN KEMIKAIE. .....cvveciicecece st 17
[ZVEADA VAJE ... 17
IZPACUN TN TEZUIALI ..o 17
3. vaja: Inhibicijski u€inek na korozijsko odpornost gradiv...........cccceeeeviiiieeeiiiieee e, 19
INBITIEN VAJE ...t 21
TEOMELICNE OSNOVE ...ttt 21
PrIDOE IN KEMIKAIJE......cvviciiceece s 22
TZVEADEA VAJE ... 22
IZPACUN TN TEZUIALI ..o 22
V7 V= Wl o [N o [ Tod | - PSSRSO 23
INBITIEN VAJE ...ttt s e s Rt es 25
TEOMELICNE OSNOVE ...ttt 25
PrIDOE IN KEMIKAIE. ... 26

TZVEADEA VAJE ... 26
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Namen vaje

Reakcija hidrolize saharoze ali inverzija saharoze je kislinsko katalizirana reakcija prvega
reda, pri Cemer nastajata glukoza in fruktoza v ekvimolarnem razmerju:

CpH204, + H,O —— CH,,06 + CgHp, 06

A B C D

Namen te vaje je Studija inverzije saharoze v katalitskem reaktorju z nasutim slojem. V
takSnem reaktorju je katalizator imobiliziran na porozne okrogle delce nosilca (support
matrix), ki so ujeti v reaktorju. Raztopina saharoze, ki jo Crpamo v reaktor, se pomesa s
katalizatorjem, kar vodi do nastanka produkta. Prednost uporabe heterogenega
katalizatorja je v tem, da loCevanje katalizatorja od produkta ni potrebno, kar je ugodneje
iz ekonomskega vidika, in predvsem zaradi prakticnosti izvedbe eksperimentov. Reakcijo
inverzije saharoze bomo izedli v kemijskem reaktorju ob prisotnosti kemijskega
katalizatorja tipa Amberlite IR-120.

TeoretiCne osnove
Presnova
Presnovo saharoze, Xa, v reaktorju s konstantno prostornino izraCunamo:

XA=1‘ C_A (1.1)

a0

kjer so: Xa presnova glede na saharozo, ca zaCetna koncentracija saharoze in ca
koncentracija saharoze.

Kineti¢ni model

Znano je, da je omenjena reakcija ireverzibilna reakcija prvega reda, zato zapisemo:
dCA
'VA=‘_=kCA (12)

Kjer so: r,hitrost reakcije, ca koncentracija saharoze, t ¢as in k konstanta reakcijske hitrosti.
Enatba velja za diskontinuirno obratovanje. Ce v enacbi za izradun hitrosti reakcije
(enacba (1.2)), Cas reakcije zamenjamo z zadrzevalnim ¢asom dobimo enacbo, ki velja za
pretoCne reaktorje s konstantno prostornino:
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_rA:_dﬁzkcA (1'3)
Kjer je: z zadrzevalni Cas.

Po t.i. integralni metodi doloCanja hitrosti reakcije konstanto reakcijske hitrosti doloCimo
iz naklona premice, ki jo nariSemo na diagramu In % v odvisnosti od bivalnega Casa,  :
A

N2 =kt (1.4)

cA

Kjer sta: cao zaCetna koncentracija saharoze, ca koncentracija saharoze v stacionarnem
stanju in ¢ zadrzZevalni Cas, izraCunan glede na maso Kkatalizatorja, m:

c= (1.5)

kjer sta: ¢, volumski pretok reakcijske raztopine skozi reaktor in m masa suhega
katalizatorja.

Aktivacijska energija
Za dolocanje aktivacijske energije izbrane reakcije je potrebno reakcijo izvesti najmanj pri

treh razlicnih temperaturah. Velja, da temperatura vpliva na konstanto reakcijske hitrosti.
Aktivacijsko energijo in pred-eksponentni faktor dobimo iz Arrhenius-ove enacbe:

k=ko e (1.6)
kjer so: E, aktivacijska energija, ko pred-eksponentni faktor in T temperatura.

Po logaritmiranju enacbe (1.8) dobimo enacbo premice, iz katere po graficnem postopku
doloCimo oba parametra. RiSemo odvisnost Ink od 1/T.

Pribor in kemikalije

— bucke,

kationski izmenjevalec,
— saharoza,

— glukoza,
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— glukozni reagent,
— eppendorf epruvete,
— magnetni mesalnik.

Izvedba vaje

Presnovo saharoze doloCimo z merjenjem koncentracije nastale glukoze. V ta namen
pripravimo standardne raztopine glukoze (y = (1, 2, 3, 4) g-L%), ter raztopino saharoze s
koncentracijo y=7,6 g-L™.

Shema Armfield CEU laboratorijskega reaktorskega sistema, na katerem izvajamo reakcijo
Inverzije saharoze, je prikazana na sliki 1.1.

REAKTORIJI

KONTROLNA KONZOLA

armfield

CATALYTIC REACTCRS|
CEU APPARATUS

Slika 1.1: Armfield CEU laboratorijski reaktorski sistem (1 — stikalo za vklop/izklop, 2 — peristaltiCha
Crpalka, 3 — kemijska reaktorja, 4 — bioloski reaktor, 5 — termostar, 6 — FI1A Crpalka, 7 — FIA ventil, 8 -
preto¢na opticna celica).

Vir: [slika iz navodil za uporabo Armfield CEU laboratorijskega reaktorskega sistema]

Celotni reaktorski sistem je sestavljen iz treh delov: osrednjega dela, ki ga predstavljajo
trije reaktorji z nasutim slojem (dva kemijska in eden bioloski), FIA analiznega sistema in
kontrolne konzole.
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Raztopino saharoze s pomocCjo peristalticne Crpalke (2) vodimo skozi Zeleni reaktor.
Saharoza v reaktorju zreagira in produkt - glukozo analiziramo s spektrofotometrom.

Kemijski reaktor

Za pripravo kemijskih reaktorjev uporabimo kationski izmenjevalec Amberlit IR-120, ki
ga predhodno presejemo. Za nasuti sloj uporabimo dve razlicni velikosti delcev. Frakcijo
s povprecno velikostjo delcev, d = 0,86 mm, dobimo tako, da uporabimo siti z velikostjo
por 1 mmin 0,71 mm, drugo frakcijo s povprecno velikostjo delcev, d = 0,31 mm, dobimo
s siti z velikostjo por 0,355 mm in 0,25 mm. Oba reaktorja napolnimo z omocenimi delci.

Pred izvedbo eksperimentov katalizator aktiviramo tako, da skozi reaktor precrpamo 500
mL klorovodikove kisline s koncentracijo, ¢ = 2 mol-L* in volumskim pretokom, gv = 10

mL-min?. Med spiranjem Katalizatorja s 500 mL razplinjene destilirane vode, reaktor
segrejemo na zeleno temperaturo (T = (45, 50, 55, 60, 65 in 70) °C). Z razplinjenjem
destilirane vode in vhodne raztopine saharoze preprecimo tvorbo zratnih mehurckov v
nasutem sloju katalizatorja. Raztopino saharoze Crpamo skozi reaktor z volumskim

pretokom, ¢» = (6, 8 in 10) mL-min.,
Analiza s staticno opticno celico

Koncentracijo nastale glukoze dolocimo s staticno opti¢no celico posredno z uporabo
glukoznega reagenta in merjenjem absorbance barvila, ki nastane, ko glukozni reagent
reagira z glukozo. Absorbanco merimo pri 510 nm. Koncentracijo glukoze doloCimo na
osnovi umeritvene krivulje, ki jo predhodno pripravimo z merjenjem absorbanc glukoznih
raztopin znanih koncentracij.

Pripravimo 1 mL plasticne kivete. Izmerimo absorbanco praznih kivet in izberemo taksne,
ki imajo podobno vrednost absorbance. V vsako epruveto damo 990 pL glukoznega
reagenta. Nato s 30 s razmikom dodamo 10 pL vzorca ali standardne raztopine glukoze v
posamezno epruveto. Epruvete zamaSimo in dobro premeSamo. Pred merjenjem
prelijemo v kivete in tocno ¢ez 10 min po dodatku vzorca oziroma standardne raztopine
izmerimo absorbanco pri 510 nm.
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Potek dela

Nasuti sloj v kemijskem reaktorju predstavlja kislinsko aktiviran Amberlit IR-120. Med
spiranjem katalizatorja s 500 mL razplinjene destilirane vode reaktor segrejemo na Zeleno
temperaturo (T = (45, 50, 55, 60, 65 in 70) °C). Raztopino saharoze Crpamo skozi reaktor

z volumskim pretokom ¢, = (6, 8 in 10) mL-min-.

S stikalom 1 (slika 4.1) vklopimo reaktorski sistem. Pred zaCetkom reakcije je potrebno z
destilirano vodo umeriti peristalticno ¢rpalko (2), s katero kasneje skozi reaktor ¢rpamo
raztopino saharoze. Ko je Crpalka umerjena, stikalo nastavimo na Zeleni pretok in med
Crpanjem destilirane vode pricnemo s segrevanje oplasCenega reaktorja na zeleno
temperaturo.

Pripravimo 1 L raztopine saharoze s koncentracijo y = 7,6 g-L*. Raztopino iz bucke
prelijemo v steklenico. V steklenico vstavimo magnetni meSalCek in aktiviramo mesSanje.
Reakcijsko raztopino vzorCimo na iztoku iz reaktorja, ko se pri dolocenih
eksperimentalnih pogojih vzpostavi stacionarno stanje. V eppendorf epruvete zajamemo
nekaj kapljic vzorca.

Za doloCitev koncentracije nastalega produkta si moramo pripraviti po 100 mL vsake
standardne raztopine glukoze s koncentracijami, = (1, 2, 3, 4) g-L, izmeriti absorbanco
In narisati umeritveno krivuljo.

IzraCun in rezultati

Kemijski reaktor

— nariSite umeritveno krivuljo,
— Vv tabeli podajte zadrZevalni ¢as (g-min-mL*), koncentracijo glukoze in saharoze v
stacionarnem stanju (mol-L?) in presnovo pri razlicnih temperaturah,

— nariSite graf In(cao/ca) V 0dvisnosti od 7 pri vseh temperaturah in iz naklona premic
doloCite konstante proizvodnosti, ki jih v odvisnosti od temperature podajte v
tabelaricni obliki,

— nariSite Arrheniusov graf,
— izraCunajte pred-eksponentni faktor, ko, in aktivacijsko energijo, E..
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Namen vaje

Nerjavna jekla so pomembna gradiva v kemicni, naftni in procesni industriji. V kemicni
procesni industriji povzroCi 50 % Skode korozija nerjavnih jekel in drugo polovico
mehanske poskodbe. S pravilno izbiro gradiva lahko zmanjSamo korozijo, vendar moramo
poznati njegovo korozijsko odpornost pri danih pogojih. Odgovoriti moramo na
vprasanje, kaksSna bo hitrost korozije in ali bo gradivo korodiralo v aktivnem ali v pasivnem
stanju. V vecCini primerov nam da odgovor na ta vprasanja klasicna metoda, kjer potopimo
vzorec Vv izbrani medij, vendar je ta metoda dolgotrajna. HitrejSa je elektrokemijska
(potenciodinamicna) metoda. Pri tej metodi dobimo polarizacijske krivulje, ki podajajo
korozijske znacCilnosti kovine ali zlitine v danem mediju ter pogoje za anodno zascito.

Pri vaji spoznamo tudi kontaktno korozijo z njenimi znacilnostmi in primer evtektiCne
zmesi pri sobni temperaturi.

TeoretiCne osnove
Klasi¢na metoda

Hitrost korozije, r, po klasi¢ni metodi izraCunamo kot izgubo mase materiala na doloceni
povrsini:

r= (2.1)

At

Kjer so: t Cas izpostavljenosti, A povrsina vzorca in Am izguba mase, ki jo izraCunamo kot:
Am=mgy-m (2.2)

Kjer sta: mp zaCetna masa vzorca in m masa vzorca po izpostavljenosti v korozivnem
medijul.

Povrsino kovinskega vzorca (obroca) izraCunamo:
A= (D*-d*)+bnD+bnd (2.3)

kjer so: D premer vzorca, d premer odprtine za drzalo, b debelina vzorca.
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Elektrokemijska metoda

Elektrokemijsko metodo uporabljamo za dolocanje hitrosti in naCina korozije (totalna ali
lokalna) ter pogojev za anodno zascito. Osnova tej metodi je teorija meSanih potencialov,
ki sta jo v sodobni obliki podala Wagner in Traud. Po tej teoriji je skupna hitrost vseh
reakcij oksidacije enaka skupni hitrosti reakcij redukcije na korodirajoCi povrsini.
Oksidacija poteka na anodnih mestih kovine in elektroni, ki se pri tem sproscajo, se
porabljajo pri redukciji na katodnih delih kovine.

100
90 - AKTIVNO
80
70 A
60 -
50 -

40 -~

1/ mA

30 ~

20 +
TRANSPASIVNO

PASIVNO /

10 A

0

-10 A

'20 I I I I 1 I I I

-750 -500 -250 O 250 500 750 1000 1250 1500
E/mv

Slika 2.1: Tokovno napetostni graf.

Pri koroziji poteka hkrati ve¢ katodnih in anodnih reakcij. MeSani potencial navadno
iImenujemo korozijski potencial (Exor). To je potencial, pri katerem je celotna hitrost vseh
anodnih reakcij enaka skupni hitrosti katodnih reakcij. Gostoto toka pri korozijskem
potencialu imenujemo korozijska gostota toka jxor in je merilo za hitrost korozije.

Gostote korozijskega toka ne merimo direktno, ker tok, ki ga merimo, teCe med Stevilnimi
mikroskopsko majhnimi katodnimi in anodnimi mesti na povrsini. Za merjenje uporabimo
“potenciostat” v povezavi z referencno nasiceno kalomelovo elektrodo. S potenciostatom
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povzroCimo, da teCe med delovno in protielektrodo tok, s Cimer dosezemo spremembo
potenciala delovne elektrode proti nasiCeni kalomelovi elektrodi. Polarizacijske krivulje
prikazujemo s tokovno napetostnim grafom, pri cemer riSemo tok v logaritemskem merilu
- slika 2.2.

-440

-460 -

-480 -+

-500 ~ Ekor

-520 A

E/mvVv

-540 -

-560 A

-580 ~

108 o
'600 T T T T | T T T T T

0.6 0.8 1 1.2 14 16 1.8 2 22 24
log j

Slika 2.2: Polarizacijska krivulja.

Pri poskusu je vzorec najprej katoda in sicer do Eior, kjer je gostota toka ni¢. Nato
postopoma spreminjamo potencial na vzorcu Se v anodno obmocje. Po teoriji bi dobili
linearno odvisnost v katodnem in anodnem obmaocju. Testne krivulje nekoliko odstopajo
od linearnosti, vendar imajo linearna obmocja, imenovana Tafel-ova obmocCja. Z
ekstrapolacijo teh obmoCij na Exr dobimo jier in to vrednost pretvorimo v korozijsko
hitrost po Faraday-evem zakonu:

fior (2.4)

y=
F

N

kjer so: M molska masa, z Stevilo elektronov, j gostota toka in F Faradayev naboj

(2 =31,2 gmol™).

z
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Gostoto toka izraCunamo kot:

j:

o~

kjer sta: I tok in A povrsina vzorca, ki je izpostavljena korodirajoCemu mediju.
a) KlasiCha metoda

Pribor in kemikalije

— 1L erlenmajerica,

— povratni hladilnik,

— 1 mol-L* H,SO,,

— razredCena HNO; (1:10),
— aceton,

— stekleno drzalo za vzorce.

Izvedba vaje

Erlenmajerico v kateri imamo 900 mL 1 mol-L* H2S04 potopimo v termostat. Kovinski
vzorec premerimo, da dolo¢imo njegovo povrsino. OCiscen vzorec stehtamo obesimo na
stekleno drzalo, ki je pritrjeno na povratni hladilnik in potopimo za40 minut v H2S04. Po
40 minutah vzorec kemijsko oCistimo tako, da ga za par sekund potopimo v razredCeno
HNO3, in nato za par sekund v aceton. VVzorec posusimo in stehtamo. Postopek ponovimo
trikrat.

Izracun in rezultati

— v tabeli podajte Cas, maso vzorca pred in po eksperimentu ter izgubo mase,
— nariSite diagram odvisnost izgube mase od Casa,
— izraCunajte hitrost korozije v g-m2.d-.
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b) Elektrokemijska metoda

Pribor in kemikalije

— vodobrusni papir,

— 1mol-L? H.SO,

— polarizacijska celica,

— referencna kalomelova eletroda,
— nasicena raztopina KClI,

— potenciometer,

— ampermeter,

— pinceta,

— aceton.

Izvedba vaje

Polarizacijska celica je standardne oblike. Celica ima prostornino 1 L in je opremljena s
petimi koni¢nimi obrusi in enim krogelnim obrusom za namestitev elektrolitskega kljuca.
Dva obrusa sta namenjena za protielektrodi. En obrus omogoca prepihavanje s plini,
srednji, veCji obrusa je namenjen za drzalo vzorca (delovna elektroda). En nastavek je
namenjen za termometer. Drzalo za delovno elektrodo je iz PTFE (teflona). Referencna
elektroda je nasiCena kalomelova elektroda. NameScena je zunaj polarizacijske celice v ¢asi
Z nasiCeno raztopino KcCl. V isto CaSo sega stekleni elektolitski klju¢ napolnjen z 1 mol
L-1 H2S04.

S potenciostatom spreminjamo potencial delovne elektrode proti nasiceni kalomelovi
elektrodi. Pri vsaki spremembi odCitamo ustrezni tok.

Izracun in rezultati

— v tabeli podajte tok, potencial in gostoto toka,

— nariSite graf tok v odvisnosti od potenciala,

— nariSite polarizacijski diagram, ki prikazuje odvisnost gostote toka od potenciala,
— iz polarizacijskega diagrama odcitajte korozijsko gostoto toka, jior

— izraCunajte hitrost korozije v g-m2.d-.
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¢) Kontaktna korozija

Pribor in kemikalije

— ZiCke iz Zn, Al, Fe, Cu in Pt,
— petrijevka,

— 0,1 mol-L* HCI,

— mikroskop.

Izvedba vaje

Stik dveh razli¢nih kovin - Zlahtne in neZlahtne - v 0,1 mol-L* HCI povzroca kontaktno
korozijo in s tem katodno razvijanje plinskih mehurckov.

Izbrane pare kovin najprej potopimo v raztopino in opazujemo cca. 1 minuto. Nato zicke
staknemo in ponovno opazujemo. Uporabimo naslednje kombinacije kovin:

Zn - Pt Al - Pt
Zn-Cu Al -Cu
Zn - Fe Al - Fe

Izracun in rezultati

— v tabeli opiSite spremembe na kovinah in naravo reakcije (kvalitativno),
— zapiSite reakcije, ki potekajo na katodi in anodi za vsak par kovin,
— izraCunajte standardni potencial ¢lena, E®:

E°=Eg-E (2.6)
kjer sta: E2 standardni potencial katode in ER standardni potencial anode,
- izraCunajte spremembo standardne Gibbsove energije, AG?, za vsak €len,

AG® = -z F E° (2.7)

Kjer sta: z Stevilo elektronov, ki se med reakcijo izmenja in F Faradejev nabo.
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d) EvtektiCna zmes

Pribor in kemikalije

kristali mentola (taliSCe pri 44 °C),
kristali fenola (talisCe pri 41 °C),
— urno steklo,

— mikroskop.

Izvedba vaje

Dvokomponentni sistemi zlitin so lahko enofazni (trdne raztopine) ali dvofazni (Ce
presezemo mejo topnosti). Za Studij dvokomponentnih sistemov so najprimernejsi fazni
diagrami, ki prikazujejo razmerje med sestavo gradiva, sestavo faze in temperaturo pri
ravnoteznih pogojih in konstantnem tlaku.

S pojmom evtektika se sre€amo pri diagramu dveh kovin, ki sta med seboj popolnoma
netopni. Primeri evtektika so veCinoma izvedeni pri visokih temperaturah. Uporaba
sistema NaCl - led je primerna za preizkus pri sobni temperaturi. Zaradi preprostega
prikaza bomo za nas namen uporabili sistem mentol-fenol.

Kristale fenola in mentola zdruzimo na urnem steklu. Postopek opazujemo pod
mikroskopom. V trenutku kontakta se kristali utekoCinijo. Opazujemo prehod iz trdnega
v tekoce stanje. Z eksperimentalno dolocenimi ohlajevalnimi krivuljami razlicnih zmesi
obravnavanega sistema so dolocili evtekticno sestavo pri 50 mol % mentola in evtekticno
temperaturo pri 30 °C.

Izracun in rezultati

— na osnovi podanih podatkov skiciramo priblizni fazni diagram in razlozimo pojav.
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Namen vaje

Nerjavna jekla se uporabljajo na razlicnih podrocjih tako pri eksperimentalnem delu, kot
v industriji, pri Cemer so izpostavljena korozivnim medijem. Do korozije ne prihaja samo
v proizvodnem procesu temvec tudi med CiSCenjem, odstranjevanjem vodnega kamna ter
jedkanjem procesne opreme. Najbolj primerna, uCinkovita in ekonomsko sprejemljiva
metoda zaviranja oziroma preprecevanja korozijskih procesov je dodajanje inhibitorjev h
korozijskim medijem. Inhibitorji so kemijske substance, ki se s fizicno ali kemijsko
adsorbirajo na povrsino kovinskega vzorca in prepreCujejo reakcije pri korozijskem
procesu (anodne, katodne ali oboje hkrati). Poznamo anorganske in organske inhibitorje.
Izbira ihibitorja je povezana z namenom uporabe. Nekateri inhibitorji so namrec toksicni
(kromati in dikromati) zato se vse veC uporabljajo alternativni inhibitorji (nitriti, nitrati,

fosfati, silikati ali molibdati).
TeoretiCne osnove

Hitrost korozije, r, po klasi¢ni metodi izraCunamo kot izgubo mase materiala na doloceni
povrsini:

r=2 (3.1)

At

Kjer so: t Cas izpostavljenosti, A povrSina vzorca in Am izguba mase, ki jo izraCunamo kot:
Am =mg-m (3.2)

kjer sta: mp zaCetna masa vzorca in m masa vzorca po izpostavljenosti v korozivnem
medijul.

UcCinkovitost izbranega ihnibitorja, IE, izraCunamo:
IE=—" 100 (3.3)

kjer sta: r hitrost korozije brez dodanega inhibitorja in . hitrost korozije z dodanim
inhibitorjem.



22 KEMIJSKA REAKCIISKA TEHNIKA |: NAVODILA ZA OPRAVLIANJE LABORATORIJSKIH VAJ

Pribor in kemikalije

— koviski vzoreci,

— brusni papir (220, 400, 600, 1000 in 2000),
— Case,

— eksikator,

— 0,1 mol-L* HzSOq,

— aceton,

— NaNO;,

— NasPO,,

— boraks (Na;B1O»),

— Triton X-100.

Izvedba vaje

Kovinske vzorce zbrusimo pod tekoCo vodo tako, da zaCnemo z najbolj grobim
vodobrusnim papirjem, koncamo pa s finim brusenjem (220, 400, 600, 1000 in 2000). Po
brusenju vzorce premerimo, da lahko izraCunamo njihovo povrsino. Nato jih speremo z
destilirano vodo, za par sekund potopimo v aceton, posusimo in damo za 5 minut v
eksikator. Vzorce stehtamo. Pripravimo 0,1 mol-L** H;SO.. CaSe napolnimo s 500 mL
pripravljene kisline. V eno izmed ¢a$ ne dodamo inhibitorja, v ostale dodamo razlicne
koliCine doloCenega inhibitorja. Inhibicijski u€inek bomo preizkusali s Stirimi razlicnimi
inhibitorji: boraks - Na:B:O- ((1, 2,5, 5, 8) g), NasPO4 ((0,25, 1, 2,5, 5) g), NaNO; ((0,25,
0,5, 1, 2) g) in Triton X-100 ((0,5, 1, 1,5 in 2) mL 1000 x razredcene raztopine Tritona X-
100)). V vsako €aSo potopimo en pripravljen vzorec. Vklopimo prepihovanje z zrakom.
Po 2 urah vzorce pod tekoCo vodo skrtaCimo, speremo z destilirano vodo, za par sekund
potopimo v aceton, posusimo in damo za 5 minut v eksikator. VVzorce stehtamo.

Izracun in rezultati

— v tabeli podajte maso vzorca pred in po eksperimentu, izgubo mase, hitrost korozije
brez in z dodanim inhibitorjem ter ucinkovitost inhibitorjev,

— nariSite graf hitrosti korozije v odvisnosti od mase/volumna inhibitorja,
— nariSite graf uCinkovitost inhibitorja v odvisnosti od mase/volumna inhibitorja.
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Namen vaje

Fluidizacija je proces pri katerem se trdne snovi obnasajo kot fluidi. Kadar tekocina ali
plin potuje skozi sloj trdih delcev:

— pri zelo majhnem pretoku fluida se trdi delci ne premikajo,

— ko se pretok povecuje, se povecuje tudi vlecna sila navzgor na posamezen delec,

— (e se pretok Se poveCuje, se pri doloCenem pretoku delci priCnejo premikati in
postanejo suspendirani v fluidu.

Suspenzija trdih delcev v fluidu se imenuje fluidizirana plast in proces se imenuje
fluidizacija. Fluidizacija se aplicira pri kataliziranih in nekataliziranih reakcijah, v procesu
susenja trdih delcev, separaciji delcev razlicnih velikosti, toplotni obdelavi in transportu
trdnih delcev.

TeoretiCne osnove

Na delce v nasutem sloju delujeta dve sili. Silo, ki deluje navzgor izrazimo kot:

F, = ApA (4.1)

Kjer sta: Ap sprememba tlaka in A povrSina — presek nasutega sloja. Silo, ki deluje navzdol
izrazimo kot:

F,=1A0-2(ps— ps)yg (4.2)

kjer so: | viSina nasutega sloja, ¢ koeficient praznin (obicajno 0,4), ps gostota delcev v

nasutem sloju (2500 kg-m3), pr gostota fluida in g gravitacijski pospesek. ZniZanje tlaka
oziroma sprememba tlaka, ki je potrebna za fluidizacijo nastopi takrat, ko je sila navzgor
enaka sili navzdol. Ce zdruzimo enacbi 4.1 in 4.2 lahko izratunamo spremembo tlaka, ki
je potrebna, da nastopi fluidizacija:

Apr = 11— ) (ps— pr) g (4.3)
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Povprecna povrsinska hitrost skozi nasuti sloj v reaktorju se izraCuna:

> |2

4.4)

Kjer je: g¢ pretok fluida.

Carman-Kozeny enacba za izraCun spremembe tlaka se izrazi kot:

_180lu(1-€)?v
b= graze (4.5

Kjer so: x dinamicna viskoznost fluida, ¢ sfericnost (za okrogle delce 1) in ds premer delcev
Vv nasutem sloju.

Pribor in kemikalije

— stekleni granulat s premerom (0,625 in 0,25) mm,
— deioniziranavoda,
— komprimiran zrak.

Izvedba vaje

Pred eksperimentom preverite ali je aparatura povezana z dovodom komprimiranega
zraka (tlak naj bo nastavljen med 2 — 8 bar) in ali je podstavek aparature napolnjen z
deionizirano vodo (gladina vode naj bo priblizno 5 cm pod plos¢o na kateri so reaktorji).
Ce vrednosti za pretok vode in zraka ter sprememba tlaka na zaslonu niso 0, potem
pritisnite gumb Tare. Pred posameznim reaktorjem se nahaja regulator — ventil za
uravnavanje pretoka fluida skozi reaktor. Regulator — ventil odpiramo v smeri urinega
kazalca in zapiramo v obratni smeri urinega kazalca. VVgrajeno ima zaporo tako, da ga je
potrebno privzdignit, da ga lahko obratamo.

Aparatura je sestavljena iz treh reaktorjev - stolpiCev. Eden je namenjen obratovanju z
vodo in je napolnjen s steklenim granulatom Ballotini z velikostjo delcev 0,625 mm. Dva
sta namenjena obratovanju z zrakom in sta napolnjena s steklenim granulatom Ballotini z
velikostjo delcev 0,625 mm (Air 1) in 0,25 mm (Air 2). Eksperimente bomo izvedli v vseh
treh reaktorjih.
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Vklopimo crpalko za Crpanje deionizirane vode. Pretok vode povecujemo po 0,05 L-min-
! tako, da pocasi vrtimo regulator (H2O) v smeri urinega kazalca. Ko se pri posameznem
pretoku vzpostavi ravnotezno stanje, si zapisemo vrednost pretoka, spremembo tlaka in
viSino nasutega sloja. Opazujemo kako se obnasa stekleni granulat v reaktorju.

Odpremo ventil za dovod komprimiranega zraka. Pretok zraka poveCujemo po 0,5 L-min-
! tako, da pocasi vrtimo regulator (Air 1) v smeri urinega kazalca. Ko se pri posameznem
pretoku vzpostavi ravnotezno stanje, zapiSemo vrednost pretoka, spremembo tlaka in
visino nasutega sloja. Opazujemo kako se obnasa stekleni granulat v reaktorju. Postopek
ponovimo Se za drugi reaktor v katerem imamo drugacno velikost steklenega granulata
(AIr 2).

Izracun in rezultati

— v tabeli podajte temperaturo pri kateri ste izvajali eksperiment, gostoto vode, gostoto
zraka, dinamicno viskoznost vode in dinamicno viskoznost zraka,

— za vsak posamezen reaktor izraCunajte spremembo tlaka, ko nastopi fluidizacija,

— v tabelah podajte pretok vode ali zraka, spremembo tlaka, viSino nasutega sloja,
izraCunane vrednosti povpreCne povrsinske hitrosti in izraCunane vrednosti
spremembe tlaka,

— nariSite graf sprememba tlaka v odvisnosti od pretoka fluida (voda/zrak),
— nariSite graf viSina nasutega sloja v odvisnosti od pretoka fluida (voda/zrak).
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