Micro Calorimétrie

A. But de la manipulation

Déterminer la capacité calorifique d’un micro calorimètre

Déterminer une chaleur de dilution

Déterminer des chaleurs de mise en solution

B. Présentation du matériel

1. Aspect extérieur
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On dispose d’une centrale qui vous permettra de lire la température du liquide qui se trouve dans le calorimètre.

Elle contient :

- un micro calorimètre qui souhaite être manipulé avec un luxe de précautions (maladroit(e)s, s’abstenir),

- un capteur de température

- un dispositif permettant de mettre en contact les produits étudiés (et qui sert d’agitateur).

Elle dispose même d’une sortie analogique qui fournie une tension qui est une fonction de la température.

2. Le calorimètre
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Il est constitué d’un vase Dewar dans lequel on aura :

- la sonde thermométrique,

- un des réactifs,

- une cellule en verre (fermée par un plastique) qui peut contenir l’autre réactif,

- un dispositif permettant d’ouvrir cette cellule (Glass Push Rod).

On doit enlever le vase Dewar pour le vider, mais on veillera à le manipuler avec de tendres précautions (toujours avoir une main sous le vase lorsque c’est possible).

Attention : la couronne en plastique n’est pas solidaire du vase, on ne tiendra donc pas le vase par cette couronne. 

La cellule peut contenir jusque 20 mL de liquide (que l’on peut introduire par le haut).

La forme en coupelle du système de fermeture est prévue pour recevoir jusque 2 g de solide.

3. Programmation de la sortie analogique

La centrale fournit une tension comprise entre 0 V et 10 V, mais on peut programmer les températures correspondant à ces tensions (cf. TP sur la bombe calorimétrique).

Détermination de la capacité calorifique (vase et accessoires)

Ouvrir la cellule en verre (ça casse)

Placer 50 mL (déterminer la masse par différence) d’acide chlorhydrique 0,5 mol.L-1 dans le vase Dewar. On admettra que la chaleur spécifique massique de la solution d'acide est égale à celle de l'eau, soit 4185 J.kg-1.K-1).

Mettre 50 mL de solution de soude (à 0,5 mol.L-1) dans la cellule en verre.

Fermer la cellule en verre, la placer dans le vase Dewar.

Appuyer sur la touche F1 de la centrale (l’agitateur se met en rotation)

Suivre l’évolution de la température pendant 5 min. Déterminer la variation de température (si le saut est linéaire, la correction de Regnault est suffisante)

Provoquer la réaction et suivre l’évolution de la réaction pendant le temps nécessaire.

Déterminer C (Expression littérale, puis numérique).

Pourquoi ne peut-on pas utiliser la méthode des mélanges pour déterminer C.

Données : Chaleur molaire de réaction –57,35 kJ à 25°C et à p = 1atm.
C. Détermination d’une chaleur de mise en solution

Tout vider et tout sécher.

Placer 100 mL d’eau dans le vase Dewar

Peser environ 2 g de chlorure d’ammonium (ou de nitrate de potassium).

Fermer la cellule en verre, la placer dans le vase Dewar.

Appuyer sur la touche F1 de la centrale (l’agitateur se met en rotation)

Suivre l’évolution de la température pendant 5 min.

Provoquer la mise en solution et suivre l’évolution de la réaction pendant le temps nécessaire.

En déduire la chaleur de mise en solution du solide utilisé (en J.g-1, puis en J.mol-1).

D. Détermination d’une chaleur de dilution

Tout vider et tout sécher.

Placer 100 mL d’eau dans le vase Dewar

Fermer la cellule en verre, y introduire 20 mL d’acide chlorhydrique (à 6 mol.L-1).

Placer dans le vase Dewar.

Appuyer sur la touche F1 de la centrale (l’agitateur se met en rotation)

Suivre l’évolution de la température pendant 5 min.

Provoquer le mélange et suivre l’évolution de la réaction pendant le temps nécessaire.

En déduire (en J.mol-1) la chaleur de dilution.

E. Retour sur la méthode de Regnault (rappels)

Si pendant l'expérience, l'apport de chaleur est constant et continu, l'élévation de température est une fonction sensiblement linéaire du temps.

Dans ce cas on peut admettre que, pendant la durée de l'expérience (période principale), les pertes par unité de temps sont égales à la moyenne arithmétique des pertes avant et après l'échange. Si la période principale de l'expérience dure n minutes, la correction de température est :
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Le résultat obtenu est algébrique et c'est ainsi qu'il s'ajoute à 
[image: image4.wmf](

)

(

)

.

  

soit

 

.

corr

i

f

i

f

q

D

+

q

-

q

q

-

q


La correction peut-être effectuée graphiquement à partir de la courbe tracée  = f ( t ).

Prolonger les droites JA et BF qui rencontrent la parallèle à l'axe des ordonnées passant par le milieu du segment ti-tf aux points M1 et M2. 

Les ordonnées de M1 et M2 donnent les valeurs corrigées de i et f .
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