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Wyznaczanie statej kalorymetru.

Przed przystapieniem do ¢wiczenia nalezy DOKLEADNIE
przeczyta¢ cala instrukcje i zapozna¢ si¢ ze stanowiskiem.
Wszelkie watpliwosci i nieprawidlowosci w dzialaniu urzgdzenia
nalezy niezwlocznie zglosi¢ prowadzacemu.




I.  WiadomosSci wstepne

Przedstawiony na rysunku 1 kalorymetr KL-12Mn przeznaczony jest do pomiaru ciepta
spalania paliw statych oraz ptynnych.

a) b)

Rys. 1 a) Kalorymetr KL-12Mn (http://www.precyzja.pl/)
b) Schemat kalorymetru KL-12Mn (http://www.precyzja.pl/)

Kalorymetr sktada si¢ z:

1) Bomba kalorymetryczna,
2) Pokrywa kalorymetru,
3) Cuzujnik temperatury,
4) Uchwyt pokrywy z napedem mieszadta mechanicznego,
5) Mieszadto mechaniczne,
6) Naczynie kalorymetryczne,
7) Plaszcz kalorymetru:
a. Scianka wewnetrzna,
b. Scianka zewnetrzna,
c. Wezownica,
d. Mieszadlo reczne.
8) Zespot sterujacy,
9) Komputer,
10) Drukarka,
11) Monitor,
12) Stot kalorymetru,
13) Listwa zasilajaca z wlacznikiem.

Metoda pomiaru jest zgodna z wymogami Polskiej Normy. Wyznaczanie ciepta spalania
polega na catkowitym spaleniu probki paliwa (w przypadku wyznaczania statej kalorymetru
spalana jest substancja o znanej i statej wartosci opatowej — kwas benzoesowy) w atmosferze
tlenu pod cisnieniem w bombie kalorymetrycznej zanurzonej w wodzie i pomiarze przyrostu
temperatury tej wody. Cieplo spalania wyliczane jest automatycznie i przedstawiane na
ekranie komputera. W przypadku wyznaczanie statej kalorymetru, ciepto spalania jest podane,
wyliczana jest stala kalorymetru. Pomiar temperatury wykonywany jest z doktadno$cia
0,001°C.


http://www.precyzja.pl/
http://www.precyzja.pl/

Przygotowanie i przeprowadzenie pomiaru
1. Przygotowanie bomby kalorymetrycznej i probki paliwa.

a.

b.

J-

Zwazy¢ tygiel do spalania probki paliwa z doktadnoscig do 0,0002g. Tygiel
powinien by¢ czysty.

Odwazy¢ w tyglu 1g paliwa (lub kwasu benzoesowego do wyznaczania statej
kalorymetru) z doktadnoscig do 0,0002g.

Odcig¢ 12+15cm drutu zaptonowego i zwazy¢ z doktadnoscia do 0,0002g.
W srodkowej czgsci drutu wykona¢ 3 zwoje o $rednicy okoto 2mm.
Przygotowang probke paliwa oraz drut umiesci¢ w pastylarce (rys. 2) w celu
wykonania pastylki. Wykonane zwoje drutu nie powinny by¢ widoczne
w gotowej pastylce. W przeciwnym wypadku powtorzy¢ kroki a-d.
Przygotowang pastylke ponownie umiesci¢ w tyglu. Tygiel umiescié
w obsadzie tygla (rys. 3).

Konce drutu zaptonowego umiesci¢ w nacigciach na elektrodach w glowicy
bomby i delikatnie zacisng¢ tulejkami. Drut nie powinien dotykaé Scianek
tygla.

Do korpusu bomby (uprzednio wysuszone lub dokladnie wytartego) wlac¢
pipeta 2+5ml wody destylowane;j.

Glowice bomby ostroznie umiesci¢ w Korpusie. Zatozy¢ zwilzony pierscien
uszczelniajacy, pierscien metalowy, zalozy¢ nakretke i dokreci¢ rekoma.
Bombe ostroznie przenies¢ w poblize butli z tlenem (w pozycji pionowej)
I napetni¢ bombe tlenem do ci$nienia podanego przez prowadzacego. Ci$nienie
zalezne jest od rodzaju badanego paliwa. Napetnienie bomby nalezy wykonaé
W nastepujacy sposob:

e WSZYSTKIE CZYNNOSCI WYKONYWAC REKOMA. UPEWNIC
SIE, ZE RECE SA CZYSTE. W ZADNYM WYPADKU NIE MOGA
BYC ZAMIECZYSZCZONE SMARAMI, OLEJAMI LUB
RESZTKAMI PALIWA.

e Wykreci¢ z zaworu wlotowego wkret specjalny.

e Na miejsce wykreconego wkretu wkreci¢ koncowke weza znajdujacego
si¢ przy butli z tlenem 1 dokrgcic.

e Otworzy¢ zawor wylotowy poprzez wkrecenie regulatora zaworu.
Wykona¢ jeden obrét zgodnie z ruchem wskazdéwek zegara.

e Otworzy¢ zawor na butli z tlenem.

e Odkreci¢ zawor za reduktorem i dokona¢ "przeptukania" bomby
tlenem. Czas otwarcia zaworu wylotowego wynosi okoto 10+15s.
Zakreci¢ zawor wylotowy poprzez wykonanie obrotu przeciwnie do
ruchu wskazoéwek zegara.

e Po uzyskaniu wymaganego ci$nienia tlenu za reduktorem napeiniac
bombe przez okres okoto 60s. Zamkna¢ zawor za reduktorem, a
nastepnie zamkna¢ zawor gldéwny na butli.

e Odtaczy¢ waz 1 wkreci¢ wkret specjalny.

Bombeg ostroznie przenies¢ do kalorymetru w pozycji pionowe;.




Rys. 2 Pastylarka Rys. 3 Obsada tygla

2. Przygotowanie naczynia kalorymetrycznego.

Wytarowaé naczynie kalorymetryczne z doktadnoscia do 0,2g i wla¢ do niego 2700g
wody. [los¢ wody powinna by¢ tak dobrana, aby zawory wstajace z glowicy bomby bytby
zanurzone do okoto 2/3 wysokosci zaworu wylotowego. Temperatura wody powinna by¢
okoto 1+1,5K nizsza od temperatury wody znajdujacej si¢ w plaszczu kalorymetru. W czasie
wazenia naczynia kalorymetrycznego wraz z wodg $cianki naczynia ponad powierzchnig
zwierciadla wody oraz $cianki zewnetrzne powinny by¢ suche. Naczynie wraz z woda
przenies¢ za pomocg uchwytéw i ustawi¢ na podstawce w ptaszczu kalorymetru. Naczynie
nalezy ustawi¢ w takiej pozycji, aby wycigcie znajdowalo si¢ na jego obrzezu znajdowato si¢
na wprost wyjscia przewodow zaptonowych ze §ciany wewngtrznej ptaszcza.

3. Przygotowanie kalorymetru.

Przygotowang bombe kalorymetryczng wstawi¢ do naczynia z woda (naczynia
kalorymetrycznego). Jezeli po wstawieniu bomby do wody wydobywaja si¢ z niej pgcherzyki
gazu, $wiadczy to o nieszczelnosci bomby. W takim przypadku nalezy bombe wyciagnac,
osuszy¢, usungé tlen poprzez wkrgcenie zaworu wylotowego, odkreci¢ nakretke i usungd
przyczyne nieszczelnosci. Nastgpnie wykona¢ kroki h-j z punktu 1. Jezeli nieszczelnosci nie
wystepuja, mozna podiaczy¢ przewody zaptonowe do elektrod w korpusie bomby.

Nasung¢ pokrywe z termometrem 1 mieszadtem. Sprawdzi¢, czy mieszadlo podczas
pracy nie bedzie uderzalo o $ciang naczynia kalorymetrycznego.

4. Uruchomienie programu i wykonanie proby.

Program uruchamiamy poprzez dwukrotne kliknigcie ikony znajdujacej si¢ na pulpicie
komputera.

Po uruchomieniu programu uruchamiamy prébe (klikajac na ikonie lub wybierajac
opcje "Proba" z menu gtéwnego). Pojawi si¢ okno, w ktorym istotne s3: "Numer bomby" oraz
"Masa probki". Po wprowadzeniu wymienionych danych klikamy "OK".

Pierwszym etapem jest okres stabilizacji, ktory konczy si¢ w momencie
zarejestrowania przez program, ze wahania temperatury wody sg nie wigksze niz 0,006°C
w czasie 10s. Nastepnym etapem jest okres wstepny, zasygnalizowany przez zapis
temperatury T1, a konczy si¢ on po 5 minutach zapisem temperatury T2. W tym momencie
nastepuje zapton probki i rozpoczecie okresu gtownego. W tym czasie w minutowych
odstgpach program bedzie okreslat, czy nastepuje  wzrost temperatury. Etap ten konczy si¢
odczytem temperatury T3, ktdra jest temperaturg maksymalng. Po okre$leniu tej temperatury



rozpoczyna si¢ okres koncowy, ktory trwa 5 minut i konczy si¢ wyswietleniem temperatury
T4. Wraz z wyswietleniem temperatury T4 wys$wietlony zostaje obliczone ciepto spalania.

W trakcie trwania pomiaru na ekranie monitora generowany bedzie wykres zmiany
temperatury w czasie. Przyktadowy wykres przedstawiono na rysunku 4.

AT

Rys. 4 Wykres zmiany temperatury w trakcie pomiaru

5. Czynnosci konicowe.

Po zakonczeniu cyklu pomiarowego podnies¢ pokrywe zamykajaca naczynie
kalorymetryczne, odlaczy¢ przewody zaptonowe, wyja¢ bombe trzymajac za zawory, osuszy¢
$ciereczka.

Postawi¢ bombe na pierScieniu (rysunek 5), otworzy¢ zawdr wylotowy poprzez
wkrecenie zaworu wylotowego 1 wypusci¢ gazy spalinowe. Odkreci¢ nakretke, wyjac gtowice
bomby i umiesci€ jg na statywie (rysunek 6).

Sprawdzi¢, czy w tyglu jak i w bombie nie zostaly resztki paliwa. Jezeli s3 widoczne
slady niespalonego paliwa, probe nalezy powtorzyc.

Tygiel wyjac¢ z obsady 1 oczysci¢. Zdja¢ resztki drutu zaptonowego i zwazy¢.

Oczysci¢ bombe kalorymetryczna, sptuka¢ wodg destylowang i osuszyc¢ $ciereczka.

Rys. 5 Pierscien-statyw bomby Rys. 6 Statyw gltowicy bomby

6. Czynniki wymagajace powtorzenia proby:
e maly przyrost temperatury okresu gldwnego, $wiadczacy o niecatkowitym
spaleniu probki,
e informacja o braku zaptonu probki,
e Slady niespalonego paliwa w bombie po pomiarze,
e r6znica w obliczonym cieple spalania tej samej substancji z przynajmniej
dwoch nastepujacych po sobie prob wigksza niz 120kJ/kg.



I11.  Wyznaczanie stalej kalorymetru

Oznaczanie statej kalorymetru przeprowadza si¢ w takich samych warunkach i na tym
samym urzgdzeniu, na ktérym nast¢pnie przeprowadzane b¢dg pomiary do wyznaczania
ciepta spalania paliwa.

Do oznaczenia pojemnosci cieplnej kalorymetru nalezy uzyé wzorca
termochemicznego 0 znanym cieple spalania. Jednym z takich wzorcow (wykorzystywanym
na zaj¢ciach) jest kwas benzoesowy C7HsO2 0 cieple spalania Q=26477 [kJ/kg].

Pojemnos¢ cieplng kalorymetru oblicza si¢ ze wzoru:

m-Q+c J
K==, —x [E] '
gdzie:
K - stata kalorymetru [J/K]
m - masa odwazki substancji wzorcowej [g]
Q - ciepto spalania substancji wzorcowej [kl/kg]
C1 - poprawka na ciepto spalania drutu oporowego (wzor 2) [J]
Dt - 0gblIny przyrost temperatury okresu gtownego (T3-T2) [K]
k - poprawka na wymiang ciepta kalorymetru z otoczeniem (wzor 3) [K]
cp=(my—my)-q [J] 2
gdzie:
m - masa drutu oporowego przed pomiarem [g]
ma - masa drutu oporowego po pomiarze [g]
q - ciepto spalania drutu oporowego réwne 7500 [kJ/kg]
k=05-[02-(T,—T)+02-(T, —T3)]+0,2-(n—1) - (T, — T3) [K] 3
gdzie:
n - liczba minut okresu gtownego [-]

T1-T4 - temperatury charakterystyczne bilansu [°C]

Za stalg kalorymetru przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikOw przynajmniej pigciu
oznaczen, r6éznigcych si¢ miedzy soba nie wiecej niz 42 [J/K]. Wynik nalezy zaokragli¢ do
liczby catkowite;.



POLITECHNIKA POZNANSKA
Instytut Energetyki Cieplnej
ite.put.poznan.pl

Temat:

Wyznaczanie statej kalorymetru.

Imi¢ i nazwisko

Rok akademicki
Wydziat
Grupa

Data wykonania
¢wiczenia

Data zaliczenia

Ocena ze
sprawdzianu

Ocena ¢wiczenia

Paliwo

Kalorymetr

Wilgotnos$¢ przemijajaca
Wex [%0]

Stata kalorymetru K [J/K]

Wilgotnos$¢ analityczna
w* [%]

Temperatura otoczenia
[°C]

Zawarto$¢ popiotu A% [%]

Masa paliwa spalonego
w bombie m [g]

Masa drutu zaptonowego
przed spaleniem m; [g]

Masa drutu zaptonowego
po spaleniu m; [g]

Zawartos$¢ siarki catkowitej
w probee S [%]

Cieplo spalania drutu
zaptonowego 0 [kJ/Kg]

Zawartos¢ wodoru w
probcee analitycznej W4
[%]

Temperatura wody
w plaszczu kalorymetru
[°C]

Temperatura wody
w naczyniu kalorymetru
[°C]

Masa naczynia na wode [g]

Masa naczynia z woda [g]

Masa wody w naczyniu [g]




Wyniki pomiarow

Okres poczatkowy

Okres glowny

Okres koncowy
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Miejsce na obliczenia i wnioski







