Reakcja w układzie Fe - S - O

I.
Część teoretyczna

Obowiązuje skrypt M. Kruciński: Metalurgia stali, rozdz. 4.8. Odsiarczanie stali.

II.
Cel ćwiczenia

Celem ćwiczenia jest zbadanie kinetyki reakcji utleniania siarki w układzie Fe-S-O dla ustalonej temperatury procesu oraz ustalenie czynników wpływających na osiąganą szybkość reakcji.

III.
Opis stanowiska badawczego
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Rys. 1. 
Schemat aparatury badawczej


1 – regulator temperatury
6 – rurka zakończona kształtką gazoprzepuszczalną


2 – termopara
7 – pompa inżekcyjna


3 – piec oporowy
8 – gruszka


4 – rura pieca oporowego
9 – biureta automatyczna

5 – płuczka
10 – łódka porcelanowa

Układ doświadczalny (rys.1.) składa się z pieca oporowego (3), z szafy sterującej i termopary (2). Rura (4) pieca oporowego jest zamknięta z jednej strony gumowym korkiem z rurą i ściskaczem, a z drugiej strony korkiem gumowym z rurką prowadzącą do płuczki (5). Płuczka zaopatrzona jest w rurkę zakończoną kształtką gazoprzepuszczalną (6) doprowadzającą gazy z pieca do płuczki oraz w biuretę automatyczną (9), doprowadzającą KOH do płuczki .

IV.
Przebieg ćwiczenia 
Wykonanie ćwiczenia opiera się na spowodowaniu zajścia reakcji:
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(1)
Ćwiczenie rozpoczyna się od włączenia pieca. Po osiągnięciu zadanej temperatury odczekujemy ok. 30 minut w celu ustalenia tejże temperatury. Do łódki porcelanowej (10) odważamy 2g sproszkowanego żelaza zawierającego siarkę. Do płuczki (5) nalewamy 50 ml rozcieńczonego 3 procentowego roztworu H2O2 , zamykamy płuczkę korkiem (rurka ze spiekiem powinna się znajdować tuż nad dnem płuczki). Biuretę (9) napełniamy 0,01 molowym roztworem KOH z dodatkiem czerwieni metylowej jako wskaźnika (w tym celu należy podnieść naczynie wyrównawcze i otworzyć w odpowiednie położenie kran biurety). Po napełnieniu biurety ostrożnie otwieramy jej kran i wkraplamy do płuczki 5 ml roztworu KOH. Biuretę napełniamy ponownie. Skala biurety: 40 = 1 ml, 200 = 5 ml.

Łączymy płuczkę z pompą inżekcyjną (7) i rurą piecową (4), otwieramy ostrożnie kran przy pompie wodnej, aby gaz niezbyt gwałtownie przepływał przez płuczkę i ściskaczem regulujemy przepływ (dających się policzyć dużych baniek). Wsuwamy łódkę z naważką do rury tak aby znalazła się na środku pod termoparą (2), włączamy stoper i zamykamy rurką ze ściskaczem rurę piecową. Płuczka powinna się znajdować na białym tle, aby łatwo można było zauważyć zmianę barwy. W momencie kiedy roztwór w płuczce zmienia barwę z żółtej na czerwoną (nie pomarańczową) odczytujemy czas, a następnie szybko wkraplamy następną porcję 1 ml KOH. Tak postępujemy, aż czas odbarwiania roztworu będzie na tyle długi, iż będzie można uznać pomiar za zakończony.
Po ukończeniu pomiaru wyłączamy piec, wyciągamy łódkę z pieca, zamykamy pompkę wodną, opróżniamy i czyścimy płuczkę.

V.
Opracowanie wyników
Sprawozdanie powinno zawierać:

· krótki opis ćwiczenia wraz z podaniem schematu aparatury,

· otrzymane wyniki z pomiarów nanieść do tabeli:

	L.p.
	KOH
[ml]
	Czas odbarwiania poszczególnych porcji KOH

Δt [s]
	Czas odczytu
t [s]
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· z otrzymanych danych należy wykreślić krzywą 
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w zależności od t, która będzie obrazować szybkość wypalania siarki z żelaza w stanie stałym i stałej temperaturze,
· przeprowadzić analizę wyników.
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