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Elementární rozbor tuhých  paliv, výpočet spalného tepla a výhřevnosti ze složení

Úkol: 

a) Změřit obsah C, H, N, S v biopalivu na přístroji Thermo Scientific Flash 1112

b) Z naměřených hodnot vypočítat spalné teplo a výhřevnost

Princip: 

Elementární analýza je prováděna na přístroji Thermo Scientific Flash 1112, který je konstruován jako  přístroj pro stanovení procentuálního zastoupení uhlíku, vodíku, dusíku, síry případně kyslíku v testovaném vzorku ( CHNS-O ) metodou Dumassovské chromatografie.
Principem metody je spálení vzorku ve spalovací peci v proudu kyslíku při vysoké teplotě, následná katalytická  redukce,  záchyt nežádoucích složek, separace jednotlivých vzniklých plynů na krátké chromatografické koloně s koncovkou detence na TCD detektoru a identifikace pomocí ovládacího software.
Pracovní rozsah přístroj je 0,01 – 100%. Velkou jeho předností je optimalizace nátoku kyslíku do spalovací pece, čímž se velmi výrazně redukuje spotřeba katalyzátoru. V případě požadavků měřit kapalné vzorky lze provádět ruční nástřik. 
Spalné teplo je množství tepla, uvolněné dokonalým spálením 1 m3 nebo 1 kg (101325 Pa, 0°C) paliva v adiabatických podmínkách, za předpokladu, že se spaliny ochladí na teplotu výchozích látek a vodní pára, obsažená ve spalinách, je v kapalném stavu.
Výhřevnost je množství tepla, uvolněné dokonalým spálením 1 m3 nebo 1 kg (101325 Pa, 0°C) paliva v adiabatických podmínkách, za předpokladu, že se spaliny ochladí na teplotu výchozích látek a vodní pára, obsažená ve spalinách, zůstane v plynném stavu.
 Postup:

Vzorek paliva vysušíme v sušárně při teplotě 150°C po dobu 30 minut (do konstantní hmotnosti). Vysušený vzorek rozemeleme na zrnitost pod 1 mm. Takto připravený vzorek navážíme do staniolového kalíšku. Navážka je 2 – 3 mg. Po navážení staniolový kalíšek opatrně zabalíme, tak abychom z něho vytlačili veškerý vzduch a přeneseme do dávkovače přístroje, kde vložíme dále také slepý vzorek a kalibrační standard. Od každého druhu vzorku připravíme a analyzujeme nejméně 3 paralelní vzorky. 

Na přístroji FLASH EA 1112 je zapotřebí nejprve nastavit požadovaný typ analýzy (CHNS). Nastaví se požadovaný průtok plynu (140 ml/min.) a vyčká se na dosažení potřebné teploty spalovací trubice – 960 °C. 

Všechny  připravené vzorky k analýze vložíme do automatického dávkovače a zapíšeme do přehledu analyzovaných vzorků v softwaru počítače. Poté je možné spustit analýzu, přístroj si pro každý vzorek provede jeho nadávkování, po ukončení analýzy provede automatické vyhodnocení výsledků dle provedených kalibrací a všechny hodnoty ukládá do příslušné tabulky.
Přístrojem se nejprve analyzují slepé vzorky (staniolový kalíšek zabalený bez vzorku),  dále kalibrační standardy (látka přesně známého složení obsahující všechny stanovované prvky) a poté se analyzují  vzorky biopaliva. 
Přesný způsob obsluhy přístroje studentům ukáže a vysvětlí asistent, který také dohlíží na správné provedení analýz. Z provedených rozborů přístroj sám vypočte elementární složení jednotlivých vzorků paliva. Z výsledků je potřeba vyřadit ty, které se významně odchylují od průměrných hodnot, z ostatních výsledků se vypočte jejich aritmetický průměr.
Výpočty spalného tepla a výhřevnosti:

 spalné teplo Qs (MJ/kg)  =  4,2 * (82 * %C + 344 * (%H – 0,125 * %O))/1000
výhřevnost Qv (MJ/kg)  =  (Qs * 1000/4,2 - %H * 51,31) * 4,2/1000

kde:
% C, %H, % O jsou procentuální obsahy příslušných prvků ve vzorku paliva

pokud se neprovádí stanovení obsahu kyslíku v palivu, je potřeba odhadnout jeho obsah dopočtem do 100 % (v suchém vzorku)  %O  =  100 - %C - %H - %N - %S – %A (procentový obsah popela v suchém vzorku)
