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sarznem reaktorju







1. vaja: Umiljanje etilacetata v sargnem reaktorju 3

Namen vaje

Pri tej vaji bomo izvedli umiljanje etilacetata z natrijevim hidroksidom v sarznem reaktorju

pri razlicnih temperaturah. Reakcijo zapisemo kot:

NaOH + CH;COOC,Hs — CH;COONa + C,HsOH

Teoreti¢ne osnove
Koncentracijo natrijevega hidroksida v vzorcu doloc¢imo retitracijo in jo izracunamo iz:

Vhci - W
Ch = enaot (Mt - Vaon) (1.1)

Vicl

kjer so: cnaon koncentracija natrijevega hidroksida, ki ga uporabljamo za titracijo, Vnaou
volumen - poraba natrijevega hidroksida pri titraciji, Vua volumen klorovodikove kisline,

ki jo uporabimo za nevtralizacijo vzorca.

Umiljanje etilacetata z natrijevim hidroksidom je ireverzibilna reakcija drugega reda.

Enacba za reakcijsko hitrost glede na reaktant A se izrazi kot:

T (12)

kjer so: ca koncentracija natrijevega hidroksida, 7 ¢as in & konstanta reakcijske hitrosti.

Ce to enacbo integriramo dobimo:

— - — =kt (1.3)

kjer je: cao zacCetna koncentracija natrijevega hidroksida.

Ce nariSemo graf 1/ca v odvisnosti od £ lahko iz naklona premice dolo¢imo konstanto

reakcisjke hitrosti 4.

Presnovo izracunamo po enacbi:

Xy=1-—=— (1.4)
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Aktivacijska energija

Za dolocitev aktivacijske energije izbrane reakcije moramo reakcijo izvest vsaj pri treh
razli¢nih temperaturah. Znano je, da temperatura vpliva na konstanto reakcijske hitrosti.

Aktivacijsko energijo in pred-eksponentni faktor izracunamo iz Arrhenius-ove enacbe:

£y

k=kye RT (1.5)

kjer so: ko pred-eksponentni faktor, R plinska konstanta, T temperatura in E, aktivacijska

energija.
Pribor in kemikalije

— Case,

— merilni valji,

— bucke,

— EtAc,

— NaOH,

— termometti,

— termostat,

— mesalo,

— konduktometer,
— Stoparica,

— Sarzni reaktor.

Izvedba vaje

Eksperimente bomo izvajali v sarznem mesalnem reaktorju. Pripravimo 3 L raztopine
natrijevega hidroksida s koncentracijo, cao = 0,1 mol-L"! in 2 L raztopine etilacetata s
koncentracijo, cgo = 0,1 mol-L". Pripravimo etrlenmajerice za retitracijo. V vsako

odpipetiramo 10 mL klorovodikove kisline s koncentracijo, ¢ = 0,1 mol-L"! ter dodamo 2-
3 kapljice indikatorja fenolftaleina. Bireto napolnimo z raztopino natrijevega hidroksida s

koncentracijo, ¢ = 0,1 mol-L™.
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Reakcije bomo izvajali pri temperaturah, T = (25, 30, 35 in 40) °C. Sarzni reaktor
napolnimo s 600 ml raztopine etilacetata. Merilni valj s 600 ml raztopine natrijevega
hidroksida postavimo v termostat. Pred pricetkom reakcije moramo obe raztopini
termostatirati vsaj 10 minut pri zeleni temperaturi. Reakcijo pricnemo tako, da raztopino
natrijevega hidroksida vlijemo v Sarzni reaktor k raztopini etilacetata in hkrati zacnemo
meriti ¢as. Takoj vzamemo prvi vzorec (10 mL) in ga damo v pripravljeno erlenmajerico.
Zapisemo cas, ko pade zadnja kapljica vzorca v erlenmajerico. Nato odvzemamo vzorce
v casovnih intervalih, najprej pogosteje, prvih pet vzorcev zaporedoma, nato vsaki
2 minuti. Nezreagirani natrijev hidroksid v vzorcu se bo nevtraliziral s klorovodikovo
kislino in posledi¢no se bo reakcija prekinila. Presezek klorovodikove kisline nato titriramo
z natrijevim hidroksidom. Belezimo ¢as in porabo — volumen pri titraciji. Eksperiment
izvajamo 30 minut. Eksperimente po enakem postopku izvedemo $e pri ostalih

temperaturah.

Izracun in rezultati

— za vsako temperaturo v tabeli podajte vrednosti 7, cain 1/ ca,
— nariSite graf koncentracija natrijevega hidroksida, ca, v odvisnosti od casa, 7,

— nariSite graf recipro¢na vrednost koncentracije natrijevega hidroksida, 1/ ca, v
odvisnosti od c¢asa, 7,

— nariite graf presnova, X, v odvisnosti od ¢asa, # pri razlicnih temperaturah, T,

— v tabeli podajte vrednosti konstant reakcijske hitrosti, 4, in njthove logaritemske
vrednosti, Ink, pri vsaki temperaturi, 7T,

— nariSite Arrhenius-ov diagram,

— izracunajte pred-eksponentni faktor, & in aktivacijsko energijo, E..
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2. vaja: Dolocanje zadrgevalnega lasa v kontinuirnib reaktorib 9

Namen vaje

Namen vaje je dolociti zadrzevalni ¢as v razlicnih kontinuirnih reaktorjih.

Teoreti¢ne osnove

Ena izmed metod za dolocanje zadrzevalnega casa je pulzno markiranje. Pri pulznem
markiranju opazujemo kako se s ¢asom spreminja koncentracija reakcijskega medija na
iztoku iz reaktorja. Koncentracija reakcijskega medija je sorazmerna z njegovo specificno

prevodnostjo, zato lahko v naslednjih enacbah koncentracijo, ki se obicajno uporablja za

izracun zadrzevalnega ¢asa, zamenjamo s specificno prevodnostjo:

A= fxdz 2.1

kjer je: A povrsina pod krivuljo x = f(r), K specificna prevodnost in # cas. Funkcija

porazdelitve zadrzevalnega casa, E(f), je definirana:

x(0)
E() = — .
() e 2.2)
Povtsina pod krivuljo E(f) = f(z) je enaka 1:
fE(t) dr=1 (2.3)
0
Povprecni zadrzevalni ¢as doloc¢imo iz:
1= f t E(t) dt (2.4)
0
Ce v reaktorju ni zastojnih podrodij, potem je fenakz:
V
. 2.5
o= @5)

kjer je: I volumen reaktorja in ¢ pretok skozi reaktor.
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Pribor in kemikalije

— brizgalka,
— raztopina KNO3 + KMnOs,
— konduktometra,

— razliéni kontinuirni reaktotji.
Izvedba vaje

Poskuse bomo izvedli v kontinuirnih reaktorjih: cevhem, mesalnem in kaskadnih mesalnih
reaktorjih. ZadrZzevalni ¢as dolo¢imo z injiciranjem majhne koli¢ine zaznamka (pulzno
markiranje). Vsak reaktor je opremljen z mestom za injiciranje na vtoku v reaktor in
konduktometrom na iztoku iz reaktorja. Odpremo ventile in nastavimo v ustrezen polozaj
tako, da bo deionizirana voda tekla skozi reaktor z zelenim pretokom. Zelo pomembno
je, da je pretok skozi reaktor konstanten, da se zadrzevalni ¢as ne spreminja. Pripravimo
brizgalko z doloceno koli¢ino raztopine KNOs; + KMnOs. Istocasno, ko v reaktor
injiciramo zaznamek, pricnemo meriti specificno prevodnost in beleziti meritve v
programu na racunalniku. Specificno prevodnost merimo vsakih 5 sekund. Ob koncu
poskusa mora biti vrednost specificne prevodnosti priblizno enaka kot na zacetku

poskusa. Postopek ponovimo $e za vse ostale kontinuirne reaktorje.

Izracun in rezultati

— narisi graf prevodnost, &, v odvisnosti od casa, 7 za vsak reaktor,
— narisite graf, E(f), v odvisnosti od ¢asa, 7 za vsak reaktor,

— narisite graf, 7 E(f), v odvisnosti od casa, 7, za vsak reaktor,

— izracunajte teoreticni zadrzevalni cas,

— dolocite prakticni zadrzevalni Cas,

— v tabeli podajte teoreti¢ne in prakticne vrednosti zadrzevalnega casa za vse reaktorje.
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Namen vaje

Namen vaje je izvesti umiljanje etilacetata z natrijevim hidroksidom v razli¢nih

kontinuirnih reaktorjih. Reakcijo lahko zapisemo kot:

NaOH + CH;COOC,Hs — CH;COONa + C,HsOH

Teoreti¢ne osnove
Eksperimentalne vrednosti koncentracij

Z uporabo Kohlrausch-ovega zakona lahko iz meritev specificne prevodnosti dolo¢imo
koncentracije komponent v razredéenih raztopinah. V reakcijski raztopini so prisotni N
Na*, OH- in CH3COO- ioni, medtem ko je etil acetat nevtralna molekula in ne prispeva k

prevodnosti. Zato lahko prevodnost izrazimo kot:

K= Jna* Ona® T A0l Conr T+ ACH;C00" CCH3C00" (3.1)

kjer so: Ayg+, Aou- in Acp,coo- 10nske prevodnosti Nat, OH~ in CH3COO- ionov, cy,+, Cop- 1N

Ccuscoo- Pa koncentracije Na+, OH- in CH3COO- ionov.

Koncentracija Na" ionov se ne spreminja in je enaka zacetni koncentraciji natrijevega

hidroksida:

CNat ~ CA0 (32)

Koncentracija CH3COO- ionov je enaka koncentraciji natrijevega acetata:

CCH;C00™ = C€C (3.3)

Koncentracija OH ionov je na zacetku enaka koncentraciji Na* ionov in se s ¢asom znizuje

za toliko, kolikor se povecuje koncentracija CH3COO- 10nov:

COH =~ €A0 - CC (3-4>

Ce upostevamo vse te izraze za koncentracije enacbo (3.1) zapisemo:

K= Ana* €ao T Zon (€ao - ¢c) + Achcoor o (3.5)
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To enacbo preuredimo in izrazimo kot koncentracijo natrijevega acetata:

_ CAO0 (j'NaJr + AOH-) -K (36)

Cc
AOH™ = ACH;CO0"

Zacetna specificna prevodnost, ko, ko v reakcijski raztopini se ni natrijevega acetata, je

enaka:

Ko = CAO (/lNa+ + AOH) (37)
Zato enacbo (3.6) zapiSemo:

Ko -K

(3.8)

CC T eee——
AOH" = ACH;C00"

Razliko ionskih prevodnosti OH- in CH3COO- ionov zapiSemo z empiri¢nim izrazom in

upostevanjem temperaturnega korekcijskega faktorja:

_ K'o-K
€T 135+ 2.1 (T-18)

(3.9)

kjer je: T temperatura v °C; (specificne prevodnosti v mSem™).

Ko reakcija pote¢e do konca, je koncentracija natrijevega acetata enaka zacetni

koncentraciji etil acetata:

Ko - Ko

B0 T 135+ 2.1 (T-18)

(3.10)

kjer sta: ko specificna prevodnost, ko je reakcija koncana in T temperatura v °C;

(specifi¢ne prevodnosti v mSecm™).

Iz enacbe (3.7) izrazimo zacetno koncentracijo natrijevega hidroksida:

Ko

c T c—
A e T Ao

(3.11)

Vsoto ionskih prevodnosti Nat in OH- ionov zapisemo z empiri¢nim izrazom in

upostevanjem temperaturnega korekcijskega faktorja:

AT 198+ 3.7 (T-18)

(3.12)
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kjer je: T temperatura v °C; (specifi¢na prevodnost v mScem™).

ZapiSemo enacbe za izracun zacetnih koncentracij natrijevega hidroksida in etilacetata ter

natrijevega acetata in natrijevega hidroksida v stacionarnem stanju:

A0~ 198 +3,7 (T- 18) (3-13)
_ Ko - Koo

B0~ 1351 2.1 (T-18) (319
_ Ko - K

CT 135+ 2,1 (7-18) (3-15)

CA = Cap - CcC (316)

kjer so: Ky specificna prevodnost, x specificna prevodnost v stacionarnem stanju, i
specifi¢na prevodnost, ko je reakcija koncana in T temperatura v °C; (prevodnosti v

mScm™).

Presnovo izracunamo po enacbi:

Xp=1-—=— (3.17)
Teoreti¢ne vrednosti koncentracij v cevnem reaktorju

Splosna enacba za reakcijsko hitrost reakcije drugega reda se zapise kot:

d
_,,A:_%:kCACB (3.18)

Koncentraciji reaktantov izrazimo:

CA = Caq - CC (3.19)
Cg = Cpp - CC (320)

Enacbo (3.6) integriramo in preuredimo, da dobimo izraz iz katerega izrac¢unamo

koncentracijo natrijevega hidroksida v stacionarnem stanju:

k .
o SA0 (cpo - cag) ek (eao-cBo) T
A=

(3.21)

CRo - Cap € ¥ (ca0-cBo) T
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Presnovo izracunamo po enacbi:

c c
Xo=1-A o< (3.22)
Ca0  Cao

Teoreti¢ne vrednosti koncentracij v kontinuirnem mesalnem reaktorju
Splosna enacba za reakcijsko hitrost reakcije drugega reda se zapise kot:

d
A kencn (3.23)

AT

1z snovne bilance za kontinuirni mesalni reaktor dobimo:
(-7a) V="Fao Xa (3.24)
kjer je: Flao molski pretok.

Zadrzevalni ¢as ob upostevanju enacbe (3.12) izrazimo kot:

Torej je:

Sra= CAOT' “a (3.26)
Ob upostevanju enacb (3.11) in (3.14) ter zveze:

cg = cpo - (a0 - €a) (3.27)

dobimo izraz za izracun koncentracije natrijevega hidroksida v stacionarnem stanju:
2 _
ktcytcp (kt(egy-cag) T1)-cpap=0 (3.28)
Presnovo izracunamo po enacbi:

C C
Xy=1-—==— (3.29)
CA0  CA0
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Teoreti¢ne vrednosti koncentracij v kaskadnih kontinuirnih mesalnih reaktorjih

Za izracun koncentracije natrijevega hidroksida v stacionarnem stanju za posamezen
reaktor v kaskadi kontinuirnih mesalnih reaktorjev uporabimo enacbo (3.16), pri ¢emer
upostevamo, da je koncentracija na iztoku iz reaktorja enaka koncentraciji na vtoku v
naslednji reaktor. Najprej iz enacbe (3.16) izracunamo koncentracijo natrijevega
hidroksida na iztoku iz prvega reaktotja ca1 nato uporabimo naslednjo zvezo za izracun

koncentracije etil acetata na iztoku iz prvega reaktorja cp1:

cp1 = cgo - (cao - ca1) (3.30)

Ti dve koncentraciji (ca1 in cs1) sta enaki koncentracijam na vtoku v drugi reaktor. Nato po
istem postopku iz enacb (3.16) in (3.18) izracunamo koncentraciji na iztoku iz drugega
reaktorja (caz in ce2), ki sta hkrati koncentraciji na vtoku v tretji reaktor. Izracunamo Se vse

preostale koncentracije za celoten kaskadni sistem.

Presnovo izra¢unamo po enacbi:

Xy=1-2-¢ (3.31)
CAa0  CA0

Pribor in kemikalije

— Case,

— merilni valji,

— bucke,

— EtAc,

— NaOH,

— termometer,

— mesalo,

— konduktometra,

— razliéni kontinuirni reaktotji.
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Izvedba vaje

Eksperimente bomo izvedli v kontinuirnih reaktorjih: cevnem, mesalnem in kaskadnih
mesalnih reaktorjih. Pripravimo 10 L raztopine natrijevega hidroksida s koncentracijo, cao
= 0,08 mol-L! in 10 L raztopine etilacetata s koncentracijo, cso = 0,06 mol-L". Rezetvoatje
napolnite s pripravljenimi raztopinami. Reakcije bomo izvedli pri konstantnem pretoku
gn = gs = (5 — 8) L-h'! in sobni temperatuti. Reaktotji bodo predhodno napolnjeni z
deionizirano vodo. Vsak reaktor je opremljen z merilnikom prevodnosti na iztoku iz
reaktorja. Odpremo ustrezne ventile in nastavimo Zeleni pretok, pri¢nemo meriti
prevodnost ter istocasno zazenemo postopek merjenja v programu na racunalniku. Zelo
pomembno je, da je pretok skozi reaktor konstanten, da se zadrzevalni ¢as ne spreminja.
Prevodnost merimo vsakih 5 sekund. Ob koncu eksperimenta mora biti vrednost

prevodnosti konstantna. Postopek ponovimo Se za vse ostale kontinuirne reaktotje.

Izracun in rezultati

— izracunajte zacetni koncentraciji natrijevega hidroksida, cao, in etilacetata, caso,
— narisite graf prevodnost, x, v odvisnosti od ¢asa, # za vsak reaktor,

— v tabeli podajte teoreticne in prakticne vrednosti koncentracij in presnove za vsak

reaktot.
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Namen vaje

Namen vaje je izvesti umiljanje etilacetata z natrijevim hidroksidom v cevnem reaktorju

pri razlicnih temperaturah in pretokih. Reakcijo lahko zapiSemo kot:
NaOH + CH;COOC,Hs — CH;COONa + C,HsOH

Teoreti¢ne osnove

Koncentracijo natrijevega hidroksida v vzorcu bomo dolocili z retitracijo ki jo izracunamo

17:

Vacr - W
Ch = enaot (Vucr - Vaon) 4.1)

Vicl

kjer so: cnaon koncentracija natrijevega hidroksida, ki ga uporabljamo za titracijo, Viaon
volumen - poraba natrijevega hidroksida pri titraciji, Vua volumen klorovodikove kisline,

ki jo uporabimo za nevtralizacijo vzorca.

Splosna enacba za reakcijsko hitrost reakcije drugega reda glede na reaktant A se zapise
kot:

2

A= —2=Fke 4.2
- kd @2)
kjer so: cakoncentracija natrijevega hidroksida, 7 zadrzevalni cas in £ konstanta reakcijske
hitrosti.

Ce enacbo (4.2) integriramo dobimo izraz za izratun konstante reakcijske hitrosti v

cevnem reaktorju:

1 (CAO - CA)

k= (4.3)

TCA0 CaA

kjer je: caozaCetna koncentracija natrijevega hidroksida.

Presnovo izra¢unamo po enacbi:

C
Xy=1-— (4.4)

CA0
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Aktivacijska energija

Za dolocitev aktivacijske energije izbrane reakcije moramo reakcijo izvest vsaj pti treh
razliénih temperaturah. Znano je, da temperatura vpliva na konstanto reakcijske hitrosti.

Aktivacijsko energijo in pred-eksponentni faktor izracunamo iz Arrhenius-ove enacbe:

£y

k=kye RT (4.5)

kjer so: Ao pred-eksponentni faktor, R plinska konstanta, T temperatura in E, aktivacijska

energija.
Pribor in kemikalije

— Case,

— merilni valji,
— bucke,

— erlenmajerice,
— rezetrvoatijl,

— pipete,

— bireta,

— EtAc,

— NaOH,

— HC

— Stoparica,

>

— cevni reaktor.
Izvedba vaje

Eksperimente bomo izvajali v kontinuirnem cevnem reaktorju s prostornino, I = 470
ml.. Pripravimo 10 L raztopine natrijevega hidroksida s koncentracijo, cao = 0,1 mol-L! in
10 L raztopine etilacetata s koncentracijo, cso = 0,1 mol-L!. Rezervoatje napolnite s
pripravljenimi raztopinami. Medtem pripravimo etrlenmajerice za retitracijo. V vsako

odpipetiramo 10 mL klorovodikove kisline s koncentracijo, ¢ = 0,1 mol-L! in 2-3 kapljice

indikatorja fenolftaleina. Bireto je treba napolniti z raztopino natrijevega hidroksida s

koncentracijo, ¢ = 0,1 mol-L™.
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Reakcije bomo izvajali pri razlicnih pretokih, ga = gs = (100, 60 in 30) mL-min™ in razli¢nih
temperaturah, T = (25, 30 in 35) °C. Zazenemo program CET Tubular Reactor in
izberemo Experiment with Heater, kliknemo Load. Ce je reaktorski sistem pravilno
povezan z osebnim rac¢unalnikom utripa lucka Watchdog. S klikom na Setup preverimo
ali je zajemanje podatkov nastavljeno na Automatic in ¢as zajemanja na Continuous. V
okenci vpisemo koncentraciji obeh reaktantov. Pred pricetkom reakcije je potrebno
termostatsko tekocino segreti, zato v programu na racunalniku nastavimo zeleno
temperaturo s klikom na Control na avtomatsko regulacijo (na primer Set Point = 25 °C).
Vlopimo Power On in nato Hot Water Circulator. Nastavimo zelena pretoka obeh crpalk.
Ko je reaktor v celoti napolnjen z reakcijskim medijem pricnemo z zajemanjem podatkov
tako, da kliknemo na zeleni gumb Go. Ce Zelimo spremljati podatke v tabelari¢ni obliki,
kliknemo na Table ali v grafi¢ni obliki s klikom na Graph. V pogled s procesno shemo se
vrnemo s klikom na Diagram. Ko se pri doloc¢enih eksperimentalnih pogojih vzpostavi
stacionarno stanje in se prevodnost ve¢ ne spreminja, v vsako od pripravljenih
erlenmajeric odpipetiramo 10 mL vzorca. Nezreagirani natrijev hidroksid v vzorcu se bo
nevtraliziral s klorovodikovo kislino in posledi¢no se bo reakcija prekinila. Presezek
klorovodikove kisline nato titriramo z natrijevim hidroksidom. Postopek ponovimo e pri
vseh drugih pretokih in temperaturah. Zajemanje podatkov zaklju¢imo s klikom na rdeci

gumb Stop in podatke shranimo.

Izracun in rezultati

— v tabeli podajte vrednosti koncentracije natrijevega hidroksida, ¢4, presnove Xa, in

konstante reakcijske hitrosti, £, pri vseh eksperimentalnih pogojih,

— nariSite graf presnova Xa v odvisnosti od pretoka, ¢,

— nariSite graf presnova Xa v odvisnosti od temperature T,

— v tabeli podajte vrednosti konstant reakcijske hitrosti, 4, in njthove logaritemske
vrednosti, Ink, pri vsaki temperaturi, T,

— nariSite Arrhenius-ov diagram, izracunajte pred-eksponentni faktor, £ in aktivacijsko

energijo, E..
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Namen vaje

Namen vaje je izvesti umiljanje etilacetata z natrijevim hidroksidom v Sarznem in

kontinuirnem mesalnem reaktorju. Reakcijo lahko zapiSemo kot:

NaOH + CH;COOC,Hs — CH;COONa + C,HsOH

TeoretiCne osnove
Koncentracijo natrijevega hidroksida v vzorcu dolo¢imo z retitracijo in jo izracunamo iz:

Vier - Vs
= CNaOH ( HCI NaOH) (5.1>

Vuci

kjer so: cnaon koncentracija natrijevega hidroksida, ki ga uporabljamo za titracijo, Vaon
volumen - poraba natrijevega hidroksida pri titraciji, Vua volumen klorovodikove kisline,

ki jo uporabimo za nevtralizacijo vzorca.

Presnovo izracunamo po enacbi:

Xy=1--2 (5.2)

CA0
Sarzni reaktor

Red reakcije

Enacba za reakcijsko hitrost za splosni red izrazeno glede na reaktant A se izrazi kot:

= A e (5.3)

kjer so: ca koncentracija natrijevega hidroksida, # ¢as, £ konstanta reakcijske hitrosti in #

red reakcije. Enacbo 5.3 logaritmiramo in dobimo:

d
ln<- %)=lnk+nlncA 5.4

Ce nariSemo graf In (-dea/df) v odvisnosti od In ca, iz naklona premice doloc¢imo red

reakcije, 7, in iz odseka na y-osi In £.
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Red reakcije lahko iz eksperimentalni podatkov doloc¢imo s preverjanjem linearnosti
odvisnosti razlicnih koncentracijskih ¢lenov v odvisnosti od casa. V tabeli 5.1 so zbrani
izrazi za izracun hitrosti reakcije, njihove integrirane oblike in odvisnost koncentracijskih

clenov pri razlicnem redu reakcije.

Tabela 5.1: Red reakcije in enacbe reakcijske hitrosti.

Red Hitrost Integrirana Linearna Naklon  Enota konstante
reakcije reakcije oblika odvisnost premice reakcijske hitrosti
0. -}"A:k CAo-CA:kt CA:f(t) -k mol-L - min?

€A0
1. -ra=kcy lnc— =kt Inc, = 1() -k min™
A
1 1
2. -ra=kci — - — =kt — =1(¥) k L-mol*-min
CA  CA0 €A

Kontinuirni mesalni reaktor

Splosna enacba za reakcijsko hitrost reakcije drugega reda glede na reaktant A se zapise
kot:

d
-rAz-%zkcg (5.5)

kjer so: ea koncentracija natrijevega hidroksida, rzadrzevalni ¢as in £ konstanta reakcijske

hitrosti.
1z snovne bilance za kontinuirni mesalni reaktor dobimo:

(-7a) V'="Fpo Xa (5.0)
kjer je: Fao molski pretok. Zadrzevalni ¢as ob upostevanju enacbe (5.0) izrazimo kot:

Veao  caoXa  cao-ca

T=

V
p (6.7

Fao -rA -rA

kjer je: ca koncentracija natrijevega hidroksida.

py= 2TA (5.8)
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Ob upostevanju enacb (5.5) in (5.8) dolo¢imo konstanto reakcijske hitrosti v kontinuirnem

mesalnem reaktorju v stacionarnem stanju:
(5.9)

Aktivacijska energija

Za dolocitev aktivacijske energije izbrane reakcije moramo reakcijo izvest vsaj pri treh
razli¢nih temperaturah. Znano je, da temperatura vpliva na konstanto reakcijske hitrosti.

Aktivacijsko energijo in pred-eksponentni faktor izracunamo iz Arrhenius-ove enacbe:

£y

k=kye RT (5.10)

kjer so: ko pred-eksponentni faktor, R plinska konstanta, T temperatura in E, aktivacijska

energija.
Pribor in kemikalije

— cCaSe,

— merilni valji,
— bucke,

— erlenmajerice,
— rezervoatji,

— pipete,

— bireta,

— EtAc,

— NaOH,

— Hd

— Stoparica,

>

— Sarzni in kontinuirni mesalni reaktor.
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Izvedba vaje
SarZni reaktor

Eksperimente bomo izvajali v sarznem mesalnem reaktorju. Pripravimo 1 L raztopine
natrijevega hidroksida in 1 L raztopine etilacetata. Pripravimo erlenmajerice za retitracijo.
V vsako odpipetiramo 10 mL klorovodikove kisline s koncentracijo, ¢ = 0,1 mol-L"! ter
dodamo 2-3 kapljice indikatorja fenolftaleina. Bireto napolnimo z raztopino natrijevega

hidroksida s koncentracijo, ¢ = 0,1 mol-L.".

Reakcije bomo izvajali z natrijevim hidroksidom in etilacetatom z razlicnimi zacetnimi
koncentracijami, cao = co = (0,1, 0,08 in 0,06) mol-L."! in pri konstantni temperaturi med T
= (25 — 35) °C. Sarzni reaktor napolnimo s 600 ml raztopine etilacetata. ZaZenemo
program CEM Continuous Stirred Tank Reactor in izberemo Experiment with Heater,
kliknemo Load. Ce je reaktorski sistem pravilno povezan z osebnim rac¢unalnikom potem
utripa lucka Watchdog. S klikom na Setup preverimo ali je zajemanje podatkov nastavljeno
na Automatic in cas zajemanja na Continuous. V okenci vpisSemo koncentraciji obeh
reaktantov. Pred pricetkom reakcije je potrebno termostatsko tekocino segreti, zato v
programu na racunalniku nastavimo Zeleno temperaturo s klikom na Control na
avtomatsko regulacijo (na primer Set Point = 25 °C). Vlopimo Power On in nato Hot
Water Circulator. Ko je temperatura dosezena pricnemo z zajemanjem podatkov tako, da
kliknemo na zeleni gumb Go. Reakcijo pricnemo tako, da 600 mL raztopine natrijevega
hidroksida ¢im hitreje vlijemo v Sarzni reaktor k raztopini etilacetata in za¢nemo meriti
c¢as. Nastavimo izbrano hitrost mesanja (Stirrer Control). Hkrati vzamemo prvi vzorec (10
ml) in ga prenesemo v pripravljeno erlenmajerico. Zapisemo cas, ko pade zadnja kapljica
vzorca v etlenmajerico. Nato odvzemamo vzorce v ¢asovnih intervalih, najprej pogosteje,
prvih pet vzorcev zaporedoma, nato vsaki 2 minuti. Nezreagirani natrijev hidroksid v
vzorcu se bo nevtraliziral s klorovodikovo kislino in posledicno se bo reakcija prekinila.
Presezek klorovodikove kisline nato titriramo z natrijevim hidroksidom. Belezimo cas in
porabo — volumen pri titraciji. Eksperiment izvajamo 20 minut. Ce Zelimo spremljati
podatke v tabelaricni obliki, kliknemo na Table ali v graficni obliki s klikom na Graph. V
pogled s procesno shemo se vrnemo s klikom na Diagram. Eksperimente izvedemo Se z
drugimi zacetnimi koncentracijami obeh reagentov. Zajemanje podatkov zakljucimo s

klikom na rdeéi gumb Stop in podatke shranimo.



5. vaja: Umiljanje etilacetata v Sarinem in kontinuirnem mesalnem reaktorju 31

Kontinuirni mesalni reaktor

Eksperimente bomo izvajali v kontinuirnem mesalnem reaktorju s prostornino, "= 1500
ml. Pripravimo 10 L raztopine natrijevega hidroksida s koncentracijo, cao = 0,1 mol-L! in

10 L raztopine etilacetata s koncentracijo, cso = 0,1 mol-L!. Rezervoartje napolnite s
pripravljenimi raztopinami. V reaktor nalijemo deionizirano vodo. Pripravimo
erlenmajerice za retitracijo. V vsako odpipetiramo 10 ml klorovodikove kisline s

koncentracijo, ¢ = 0,1 mol-L" in 2-3 kapljice indikatotja fenolftaleina. Bireto je treba

napolniti z raztopino natrijevega hidroksida s koncentracijo, ¢ = 0,1 mol-L".

Reakcije bomo izvajali pri razliénih temperaturah, T'= (25, 30 in 35) °C in konstantnem

pretoku, ga = g = 100 mL-min™. Zazenemo program CEM Continuous Stirred Tank
Reactor in izberemo Experiment with Heater, kliknemo Load. Ce je reaktorski sistem
pravilno povezan z osebnim racunalnikom potem utripa lucka Watchdog. S klikom na
Setup preverimo ali je zajemanje podatkov nastavljeno na Automatic in ¢as zajemanja na
Continuous. V okenci vpisemo koncentraciji obeh reaktantov. Pred pricetkom reakcije je
potrebno termostatsko tekocino segreti, zato v programu na racunalniku nastavimo zeleno
temperaturo s klikom na Control na avtomatsko regulacijo (na primer Set Point = 25 °C).
Vlopimo Power On in nato Hot Water Circulator. Nastavimo izbrano hitrost mesanja
(Stirrer Control). Ko je temperatura dosezena pricnemo z zajemanjem podatkov tako, da
kliknemo na zeleni gumb Go. Nastavimo Zelena pretoka obeh ¢rpalk. Hkrati vzamemo
prvi vzorec (10 mL) in ga prenesemo v pripravljeno erlenmajerico. Zapisemo cas, ko pade
zadnja kapljica vzorca v erlenmajerico. Nato odvzemamo vzorce v casovnih intervalih,
najprej pogosteje, prvih pet vzorcev zaporedoma, nato vsaki 2 minuti. Vzorce jemljemo,
dokler ni dosezeno stacionarno stanje in se prevodnost vec ne spreminja. Ko se vzpostavi
stacionarno stanje vzamemo $e 3 vzorce zaporedoma. Nezreagirani natrijev hidroksid v
vzorcu se bo nevtraliziral s klorovodikovo kislino in posledi¢no se bo reakcija prekinila.
Presezek klorovodikove kisline nato titriramo z natrijevim hidroksidom. BeleZimo cas in
porabo — volumen pri titraciji. Ce Zelimo spremljati podatke v tabelari¢ni obliki, kliknemo
na Table ali v grafi¢ni obliki s klikom na Graph. V pogled s procesno shemo se vrnemo s
klikom na Diagram. Povisamo temperaturo in pocakamo, da se ponovno vzpostavi
stacionarno stanje. Vzamemo 3 vzorce zaporedoma. Ponovno povisamo temperaturo in
pocakamo, da se vzpostavi stacionarno stanje. Vzamemo s$e 3 vzorce zaporedoma.

Zajemanje podatkov zakljucimo s klikom na rdeci gumb Stop in podatke shranimo.
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Izracun in rezultati

— v tabeli podajte vrednosti #in ca,

— v tabeli podajte vrednosti 7 ca, Inca, 1/ ca,

— nariSite graf koncentracija natrijevega hidroksida, ca, v odvisnosti od casa, 7,

— nariSite graf koncentracija natrijevega hidroksida, Inca, v odvisnosti od casa, 7
— nariSite graf koncentracija natrijevega hidroksida, 1/ ca, v odvisnosti od casa, 7,
— podajte red reakcije, 7, konstanto reakcijske hitrosti, £,

— v tabeli podajte vrednosti konstant reakcijske hitrosti, £, in njihove logaritemske

vrednosti, Ink, pri vsaki temperaturi, T,
— nariSite Arrhenius-ov diagram,

— lzracunajte pred-eksponentni faktor, 4 in aktivacijsko energijo, E..
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