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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest kalorymetryczna metoda oznaczania cie-

pta spalania prochéw wyprodukowanych na rozpuszczalnikach lotnych i trudnolotnych.
1.2. Okreslenia

1.2.1. Ciepto spalania prochu - ilos¢ ciepta, wyrazona w kilokaloriach na kilogram
prochu, ktéra wydziela sie przy spalaniu prochu w bombie kalorymetrycznej w prozni,
przy czym produkty spalania oziebiajg sie w statej objetosci do temperatury otoczenia,
a woda znajdujgca sie w tych produktach jest w stanie ciekdym.

1.2.2. Pojemnos$¢ cieplna kalorymetru (stata K) - ilos¢ ciepta, v,ryrazona w kaloriach,
potrzebna do ogrzania catego uk#adu kalorymetrycznego (dgcznie z wodg) o 1°C.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania ciepta spalania prochu polega na spalaniu w prézni proébki
badanego prochu, umieszczonej w bombie kalorymetrycznej, znajdujgcej sie w kalorymet-
rze wodnym i zmierzeniu powstatego przy tym wzrostu temperatury ukdadu kalorymetrycz-
nego.

2.2. Zasada oznaczania pojemnosci cieplnej kalorymetru (statej K ) polega na spa-
laniu w bombie kalorymetrycznej w prozni wysokokalorycznego prochu wzorcowego opisa-
nego w 2.6 b) lub na spalaniu w atmosferze tlenu wzprca termochemicznego opisanego w
2.6 Q).

2.3. Sposoby oznaczania ciepta spalania prochu. Rozréznia sie dwa sposoby oznacza-
nia ciepta spalania -prochu:

sposéb A - bez domieszki wysokokalorycznego prochu wzorcowego,

spos6b B - z domieszkg wysokokalorycznego prochu wzorcowego.

Weddug sposobu A spala sie prochy wysokokaloryczne, ktoérych ciepto spalania prze-
kracza wartos¢ sso kcal/kg, jak rowniez prochy na rozpuszczalniku trudnolotnym z do-
mieszkami nieorganicznymi, ktérych ciepto spalania nie jest nizsze od 800 kcal/kg.

Wed+ug sposobu B spala sie prochy niskokaloryczne, ktérych ciepto spalania jest
mniejsze od sso kcal/kg.

2.4. Sposoby oznaczania pojemnosci cieplnej kalorymetru (statej K ). W zaleznosci
od rodzaju uzytej do tego celu substancji wzorcowej, rozroéznia sie dwa sposoby ozna-
czania pojemnosci cieplnej kalorymetru:

a) sposOb oznaczania pojemnosci cieplnej kalorymetru, w temperaturze odpowiadaja-
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cej temperaturze pokoju kalorymetrycznego, w granicach temperatur 15 r 50°C, przez
spalanie w bombie kalorymetrycznej w prézni wysokokalorycznego prochu wzorcowego opi-
sanego w 2.6 b);

b) sposOb oznaczania pojemnosci cieplnej kaloiymetru w temperaturze 20°C przez spa-
lanie w bombie kalorymetrycznej w atmosferze tlenu wzorca termochemicznego opisanego

w 2.6 a).

2.5. Aparatura i przyrzady

a) Bomba kalorymetryczna typu Berthelot-Mahler -KrScker, wykonam ze stali kwaso-
odpornej. Pojemnos¢ bomby 500 ml, grubos¢ sScianki ¢ £ 7 mn.

Nalezy stosowa¢ bomby zakrecane duzym kluczem dwuramiennym lub nowszego typu, samo-
czynnie uszczelniajgce sie, zamykane recznie. Bomba po zamknieciu powinna by¢ absolu-
tnie szczelna. Szczelnos¢ bomby nalezy okresowo sprawdza¢ na nadcisnienie 200 at nie
rzadziej niz po kazdorazowym wykonaniu 1000 oznaczan. Dopuszcza sie stosowanie bomb,
ktoérych pojemnos¢ odbiega od podanej wartosci w granicach :20 ml, nalezy jednak zaw-
sze wykonywa¢ spalania przy gestosci #4adowania A- o,02 g/ml.

b) Kalorymetr wykonany z blachy mosieznej lub miedzianej, poniklowany i1 wypolerowa-
ny, mieszczacy sie 2 * 5 1 wody, wstawiony do ptaszcza kalorymetrycznego na podstawie
izolujacej. Podstawa ta moze mie¢ ksztadt krzyza lub tréjkata i powinna by¢ wykonana
z masy izolacyjnej. Zamiast podstawy mozna stosowaC trzy korki o wysokosci okoto 50 rm,
poktacz.one pretami metalowymi w taki sposéb, aby prety nie stykaty sie bezposrednio ani
z kalorymetrem, ani z jego ptaszczem.

c) Ptaszcz kalorymetru wg rysunku, wykonany z blachy miedzianej lub mosieznej,po-
niklowany i1 wypolerowany, mieszczacy okoto 15 1 wody.

Jest to naczynie cylindryczne, cienkoscienne, o podwéjnych Sciankach bocznych (od-
legtosSC miedzy Sciankami powinna wynosic¢ okodo so mm) i podwéjnym dnie, zamykane dwu-
dzielng pokrywka z materiatu zle przewodzgcego ciepto. Wnetrze ptaszcza wyposazone
jest w wezownice. Na gornej powierzchni ptaszcza znajduja sie uchwyty do zamocowania:
mieszadta z silnikiem, termometru roéznicowego i bijaka z silnikiem.

d) Mieszaddo mechaniczne poruszane silnikiem elektrycznym, ktdérego obroty mozna re-
gulowa¢ opornikiem suwakowym.

e) Tygiel kalorymetryczny ze stali kwasoodpomej .

) Drucik zaptonowy stalowy lub nikielinowy o Srednicy 0,1 - 0,2 mm.

g) Urzadzenie zapalajace (tablica rozdzielcza) sktadajace sie z:

- transformatora obnizajgcego napiecie pradu zapalania do 8,12 lub 24 V,

- opornika suwakowego do regulacji pradu zapalania,

- regulatora obrotéw silnika mieszadta,

- regulatora obrotéow silnika bijaka,

- amperomierza na prad zmienny 0 4 5 A, klasa doktadnosci 0,5%,

- woltomierza na prad zmienny 0 r 25 V, klasa dok#adnosci 0,5%,

- wytgcznika obwodu pradu zapalania (stosowa¢ jedynie wydacznik przyciskowy typu
dzwonkowego, o dobrze sprezynujacych kontaktach),

- wydgcznika doptywu pradu sieciowego do tablicy rozdzielczej.

Zezwala sie na stosowanie do zapalania zrédda pradu statego w postaci akumulatora
lub prostownika. W tym przypadku nalezy uzy¢ amperomierza i woltomierza na prad staty,
a zrodto pradu statego bezposrednio potgczone z obwodem zapalania musi mie¢ napiecie
8,12 lub 24 V.

h) Termometr rteciowy roéznicowy typu Beckmanna ze zmienng iloscig rteci w zbiorni-
ku termometrycznym, o obszarze skali 5 t6°C, z podziatka o dzialce elementarnej
0,01°C.

i) Termometr rteciowy do kontroli temperatury wody o skali statej 15 ~ 50°C, z po-
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dziatka o dziatce elementarnej 0,1°C i o nominalnym zanurzeniu "50 7 200 mm.

J) Luneta o ogniskowej umozliwiajgcej odczytywanie wskazan termometru roéznicowego
z odlegtosci okoto 2 m, umocowana na ciezkim statywie wyposazonym w mechanizm zmiany
kata podniesienia i kierunku.

k) Zegar z regulacjg dzwiekowg i reczny sekundomierz (lub tylko dwa reczne sekun-
domierze ).

1) Waga techniczna o nosnosci 5 kg 1 czutosci co najmniej 0,5 S na dziatke.

4) Mechaniczny bijak lub elektryczny wibrator do termometru réznicowego wg rysun-
ku.

m) Pompa prozniowa olejowa z silnikiem elektrycznym.

n) Manometr proézniowy rteciowy.

0) Butla ze sprezonym tlenem nie zawierajgcym palnych domieszek, wyposazona w za-
wor redukcyjny, manometr na so + 60 at i przewody (rurki) miedziane lub ze stopow od-
powiadajgcych wkasciwosciom miedzi.

p) Prasa reczna do robienia pastylek.

r) Klucze do nakretek.

s) Statyw z pierscieniem do pokrywy bomby.

t) Naczynka do wazenia prochu.

IWFjj 1

2.6. Wzorce i odczynniki

a) Wzorzec termochemiczny. Kwas benzoesowy wzorcowy, do pomiardow kalorymetryczrydi,
gwarantowanej czystosci, ktorego ciepto spalania powinno by¢ podane przez producen-
ta na etykiecie stoika.
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b) Proch wzorcowy nitroglicerynowy, majacy ciepto spalania nie mniejsze niz 1160
kcal/kg, a wymiary ziarna nie wieksze niz 2 X 2 X o,2 mm.

Proch wzorcowy produkuje wytwérnia w matych partiach na zlecenie specjalne. Ciepto
spalania tego prochu okresla instytut naukowo-badawczy odnosnej gatezi przemystu.

c) Wodorotlenek sodowy (cz.d.a. ) roztwdr o ,i1n.

d) Fenoloftaleina roztwor alkoholowy o ,1-procentowy.

2.7. Warunki pomiaru

2.7.1. Pomieszczenie do pracy powinno sktada¢ sie z dwu pokoi.

W pierwszym pokoju - przygotowawczym - wykonuje sie wszystkie prace zwigzane z
przygotowaniem aparatury do pomiaru, a wiec przygotowanie prochu do spalania, natado-
wanie bomby, wypompowanie powietrza z bomby, przygotowanie jej do nastepnego spalania
i wszelkie inne prace pomocnicze.

W drugim pokoju - kalorymetrycznym - umieszcza sie kalorymetr, wage techniczng z
odwaznikami, stot z tablicg rozdzielcza i lunetga na statywie oraz butle z wodg desty-
lowang. W pokoju tym odbywa sie wkasciwy pomiar, a wiec spalanie prochu w bombie, ob-
serwacja temperatury wody w kalorymetrze i jej notowanie.

Pokéj kalorymetryczny powinien mie¢ stalg temperature, wahajgca sie w granicach
+2°C od temperatury ustalonej dla wykonywania pomiaru, ta zas z kolei miescic¢ sie po-
winna w granicach temperatur 15 r 30°C, w zaleznosci od pory roku i lokalnych warun-
kéw ogrzewania.

Okna pokoju powinny wychodzi¢ na podnoc, w przeciwnym przypadku nalezy zaopatrzyc¢
je w zastony chronigce przed lokalnym nagrzewaniem promieniami stonecznymi. W pokoju
w czasie wykonywania pomiaru nie powinno by¢ przewiewow, a kalorymetr nie powinien
znajdowa¢ sie w poblizu pieca, grzejnikow lub lamp oswietleniowych o duzej mocy. W
czasie pomiaru drzwi i okna powinny by¢ zamkniete.

2.7.2. Warunki bezpieczenstwa. W pokoju kalorymetrycznym nalezy postawi¢ sSciane lub
stalowg ptytke ochronng z matym okienkiem datwo zamykanym i otwieranym. Odlegtosc¢ pty-
ty od kalorymetru powinna wynosi¢ okodto 2 m.

Za ta ochrong powinno by¢ umieszczone stanowisko dla wykonujgacego pomiar, skdada-
Jace sie ze stotu, krzesta i tablicy rozdzielczej, na ktdrej sa zamontowane przyrzady
wymienione w 2.5 g). Na stole, tuz za sSciang ochronng, nalezy postawi¢ statyw z lune-
ta w taki sposéb, azeby o0$ lunety przechodzita przez Srodek okienka®™ w ptycie (rysunek).

Amperomierz i woltomierz nalezy tak wkaczy¢ do obwodu zasilania aparatury kalory-
metrycznej, azeby mozna bydto mierzy¢ natezenie 1 napiecie pradu zapalania w momencie
spalania. Tablica rozdzielcza zasilana jest pradem zmiennym z sieci 0 napieciu 220 V.
Aparatura kalorymetryczna potgczona jest z tablicg rozdzielcza za pomocg dobrze wyko-
nanej instalacji Sciennej.

Przy pracy ze sprezonym tlenem nalezy przestrzega¢ obowigzujacych przepiséw bezpie-
czenstwa. Czesci armatury bomby stykajacych sie z tlenem oraz uszczelek nie wolno sma-
rowa¢ oraz nalezy je strzec przed przypadkowym natduszczeniem.

2.7.5. Temperatura wody w ptaszczu kalorymetrycznym powinna by¢ zblizona w grani-
cach +2°C do temperatury pomieszczenia, w ktérym przeprowadza sie pomiar. Jesli za-
chodzi koniecznos¢ zmiany temperatury wody w ptaszczu, nalezy to wykona¢ przepuszcza-
jac przez wezownice plaszcza wode o odpowiedniej temperaturze z jakiegokolwiek zbior-

nika lub termostatu*
2.7.4-. Woda do kalorymetru. Do napednienia kalorymetru nalezy stosowa¢ wode desty-

lowang -
Temperatura wody w kalorymetrze powinna by¢ nizsza od temperatury wody w ptaszczu
w granicach 0,3 r 1,0°C, w zaleznosci od wielkosci i jakosci posiadanej aparatury ka-
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lorymetrycznej oraz temperatiiry pokoju kalorymetrycznego, okreslonej w 2 .7 .1 .

Woda w kalorymetrze powinna przykrywa¢ catkowicie gorng powierzchnie pokrywy bomby
i siega¢ tuz ponad nakretki dtawikowe zawordw. Nalezy odwaza¢ zawsze te samg ilosc
wody dla danej bomby i kalorymetru, uzywajgc w tym celu zawsze tej samej wagi i odwaz-
nikow .

2.7.5. Zanurzenie termometru powinno by¢ zawsze jednakowe, a mianowicie zbiornik
rteci powinien znajdowa¢ sie w potowie wysokosci bomby. CzesS¢ termometru zanurzona Ww
wodzie nie powinna dotyka¢ bomby, mieszadta oraz Scian kalorymetru.

2.7.6. Predkos¢ mieszania we wszystkich pomiarach powinna by¢ utrzymana w granicach
+10% 1 tak wyregulowana, ze gdy temperatura kalorymetru jest réwna temperaturze oto-
czenia, samo mieszanie przez 10 min nie powinno powodowa¢ wzrostu temperatury o wie-
cej niz o 0,01°C. Dla mieszadta dwusmigtowego (Kkrzyz) o rozpietosci okoto 30 mm odpo-
wiada to liczbie okoto 500 obr/min.

2.8. Przygotowanie proébek do spalania

2.8.1. Przygotowanie probek wzorca termochemicznego. Kwas benzoesowy wg 2.6 a) w
ilosci okoto 1 g wysuszy¢ do statej masy, sporzadzi¢ z niego pastylke na prasie i zwa-
zy¢ w matym naczynku wagowym z dokdadnoscig do o,0002 Q.

2.8.2. Wytyczne przygotowania probek prochu

2.8 .2.1. Przygotowanie probek prochu nitrocelulozowego. Prébki prochu przeznaczo-
ne do oznaczania, z wyjatkiem prochéw drobnoziarnistych i drobnopiytkowych rozdrobnié
w ten sposéb, aby kazda probka sktadata sie w przyblizeniu z réwnych ilosci rozdrob-
nionego prochu z poszczegélnych elementdédw prochowych.

Probki moga by¢ rozdrobnione w formie opitkéw, widrkow lub kawatkéw o wymiarach nie
przekraczajacych:

2 mm - jesli oznaczanie wykonuje sie z domieszkg prochu wzorcowego,

n mm - jesli oznaczanie wykonuje sie bez domieszek prochu wzorcowego.

Opidki prochowe otrzymac¢ przez powolne i ostrozne spitowanie za pomocag pidki ramo-
wej elementdéw prochowych, umocowanych w nieduzym imadle przykreconym do stotu. W ce-
lu unikniecia zapalania sie prochu czes¢ roboczag pidki nalezy od czasu do czasu och-
+adza¢ lub wymienia¢. Prochy w postaci ptytek, tasm, spirali i pierscieni pocigé¢ jak
najdrobniej za pomocg zwykdych nozyczek lub nozyc dzwigniowych.

Wiorki prochowe otrzyma¢ przez zdjecie cienkiej réwnolegtej warstwy prochu z ze-
wnetrznej powierzchni elementu prochowego za pomocg noza, cykliny lub szkka, tak aby w
przyblizeniu miaty jednakowg grubos¢. Z kazdego elementu prochowego pobranego do ana-
lizy zdja¢ jednakowg ilos¢ wiorkéw, zebra¢ razem i starannie wymieszac¢. Kawatki pro-
chowe z grubych rurek o Srednicy powyzej 10 mm otrzymuje sie przez przepitowanie tych
rurek pitka ramowg na wieksze kawatki lub pierscienie, a nastepnie pociecie ich nozy-
cami dzwigniowymi lub rozgniecenie w imadle.

Probki prochu rozdrobnione jednym z wyzej podanych sposobéw zebra¢ w trakcie roz-
drabniania do czystych i suchych pudetek aluminiowych. Po zakoriczeniu rozdrabniania
probke prochu zmiesza¢ i przechowywa¢ w stoikach z korkiem, na ktérych nakleic ety-
kiete zawierajgcg nr probki, pod ktorymfiguruje ona w dzienniku laboratoryjnym, rodzaj
prochu, nr partii prochu, date pobrania probki, rodzaj oznaczan, ktorym podlega préb-
ka.

2.8 .2.2, Przygotowanie proébek prochu nitroKllcerynowego. Prébki przygotowac i prze-

chowywa¢ zgodnie z 2 8 2.1 z tym, Zze probki prochéw rurkowych o Srednicy powyzej 1o0ma
rozdrobni¢ tylko w formie opidkow.
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2.8,2,,0bliczanie odwazki. Odwazke prochu nalezy obliczy¢ w gramach, wg wzorow

A
B

0,02 = \Q
0,5 = 0,02 Vi

w ktorych:
A - océlwazka prochu wysokokalorycznego, g,
B -*odwazka prochu niskokalorycznego lub wzorcowego, g,
U - pojemnos¢ bomby, ml,

0,02 - gestos¢ +*adowania, g/ml.

Do oznaczania ciepta spalania prochu wysokokalorycznego nalezy spali¢ w bombie.4
gramow prochu. Do oznaczania ciepta spalania prochu niskokalorycznego spali¢ w bombie
B graméw tego prochu, wymieszanego starannie z prochem wzorcowym w ilosci B graméw.
Wszystkie odwazki wazy¢ z dokdadnoscig do 0,0002 g. Jesli cata odwazka prochu nie mies-

ci sie w tyglu, to czes¢ prochu wsypa¢ na dno bomby.
2.9. Pomiar kalorymetryczny

2.9.1. Przygotowanie bomby. Pokrywe bomby umiesci¢ na statywie z pierscieniem,a ty-
giel z prochem - w jego uchwycie na jednej z elektrod pokrywy. Na druciku zaptonowym,
ktorego ddugos¢ powinna by¢ zawsze stata 1 réwna 10 - 20 cm, wykona¢ 3 r 4 zwojow, a
jego konce przytaczy¢ starannie do zaczepow na elektrodach pokrywy. Drucik opusci¢ do
tygla tak, zeby nie dotykat jego Scianek lub dna, a zwoje byty pokryte prochem.

Tak przygotowang pokrywe z tyglem przenies¢ ostroznie na bombe, zakreci¢ powoli re-
cznie az do oporu, nastepnie, w zaleznosci od typu uzywanej bomby, zakreci¢ mocno klu-
czem dwuramiennym lub mocno recznie.

Wylot kanatu zaworu wypustowego bomby podaczy¢ z pompa prézniowg za posrednictwern
kro¢ca i1 nasadzonego nan weza gumowego. Miedzy pompela bombe whkgczy¢ manometr préznio-
wy rteciowy. Jesli bomba ma drugi, zawdér, nalezy go szczelnie zamknga¢ przez dokrecenie
trzpienia. Otworzy¢ kran manometru, uruchomi¢ silnik pompy i usung¢ powietrze z bomby
do koncowego cisnienia rzedu J r 4 mmHg. Po dokonaniu tego, zamkng¢ szczelnie zawor
wypustowy przez dokrecenie trzpienia, zamkna¢ kran manometru, wydaczy¢ silnik pompy i
oddgczy¢ kroéciec z wezem od bomby.

2.9.2. Zestawienie aparatury. Kalorymetr, uprzednio wytarowany, z ustalong wg 2.7.S
iloscig i1 temperaturg wody, zwazy¢ na wadze technicznej z dok#adnoscig do 1 g, a na-
stepnie wstawi¢ do ptaszcza na podstawe izolujaca i przenies¢ bombe do wody w kalory-
metrze. WHhozy¢ mieszadto, potgczy¢ koncowki przewodow prgdu zapalania i zasilania sil-
nika, mieszadda i1 bijaka (lub wibratora) z odpowiednimi kontaktami bomby i kaloryme-
tru (wytacznik doptywu prgdu sieciowego do tablicy rozdzielczej ustawiony jest w pozy-
cji "wydaczony'), zanurzy¢ termometr do odpowiedniej glebokosci, nastepnie (Jesli nie
ma wibratora) przekreci¢ na uchwycie silnik bijaka do lekkiego dotyku koncoéwki weza
do gornej czesci termometru (rysunek).

2.9.3. Sprawdzanie zestawienia aparatury. Uruchomi¢ na krétko mieszadto, najpierw
recznie, nastepnie za pomocag silnika i sprawdzi¢, czy jest ustawione prawiddowo i czy
nie uderza o ktoragkolwiek z czeSci aparatury. Sprawdzié, czy termometr nie dotyka
Scianki kaloiymetru lub bomby. Przy uzywaniu bijaka mechanicznego sprawdzi¢ jakos¢ i
liczbe jego uderzehn w termometr przez kroétkotrwate uruchomienie silnika bijaka.

Po sprawdzeniu przykry¢ pokrywka ptaszcz kalorymetru i uruchomi¢ mieszadto oraz
bijak, wkaczajac doptyw pradu do tablicy rozdzielczej. Nalezy uprzednio ustali¢ odpo-
wiednig liczbe obrotow mieszadta i1 liczbe uderzen bijaka (okoto 60 na 1 min) i stoso-
wa¢ je zawsze te same dla kazdego oznaczania.
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2.9.4-, Wykonanie pomiaru* Pomiar wykona¢ zza Sciany ochronnej, wykorzystujac lune-
te do odczytywania temperatury. W celu wyréwnania temperatury w kalorymetrze, zaczekaC
5 r 10 min i po sprawdzeniu, ze przyrost temperatury nie przekracza 0,001°C w ciagu
0,5 min, przystgpi¢ do jej odczytywania.

Notowanie temperatury, ktdérg nalezy odczytywa¢ co o,5 min z dokdadnoscig do o ,001°(1
podzieli¢ na trzy okresy:

-Bsrwszy o kres poczagtkowy - od momentu wyréwnania temperatury w u-
k#adzie kalorymetrycznym do momentu spalenia prochu. W okresie tym nalezy wykona¢ szes
odczytéw. Po wykonaniu ostatniego odczytu temperatury w okresie poczgtkowym nalezy
szybko zamkng¢ okienko w Sciance ochronnej, wlkgczy¢ prad do obwodu zapalania przez na-
cisniecie wyltacznika na tablicy rozdzielczej, uruchamiajac jednoczesnie reczny sekun-
domierz, Teraz nalezy szybko odczyta¢ napiecie i1 natezenie pradu zapalania wg wska-
zann woltomierza i amperomierza i wytgczy¢ reczny sekundomierz jednoczesnie z opadnie-
ciem wskazowki amperomierza w potozenie zerowe. 0Odczyty napiecia i natezenia pradu za-
palania jak rowniez odczyt czasu przeptywu tego pradu po druciku zaptonowym nalezy wy-
kona¢ w woltach, amperach i sekundach z dok#adnoscig do 0,1. Po wykonaniu tych czyn-
nosci nalezy otworzy¢ okienko w Scianie ochronnej i z uptywem széstej podminuty od

poczatku pomiaru rozpoczg¢ wykonywanie podminutowych odczytédw temperatury drugiego
okresu.
- Drugi okres gt 6wny - od momentu zapalenia prochu do poczatku spadania

temperatury. Przez pierwsze 2 do 2,5 min, w okresie szybkiego wzrastania temperatury,
mozna wykonywa¢ odczyty z dokdadnoscig do 0,01°C, jednak dalsze odczyty temperatury
nalezy ponownie wykonywa¢ z dok#adnoscig do 0,001°C.

- Trzeci okres koncowy - odpoczatku spadania temperatury do Kkorca po-
miaru. W okresie tym nalezy wykona¢ pie¢ odczytow temperatury co 0,5 min.

2.9.5. Czynnosci koncowe. Po ostatnim odczycie temperatury zatrzymac mieszadto
bijak, wytgczy¢ koncowki przewodéw pradu zasilania aparatury, zdjac¢ pokrywke ptaszcza,
wyjac¢ termometr i mieszadto, wyja¢ bombe, osuszy¢ ja starannie Scierka i wypusci¢ ga-
zy do kanatow wentylacyjnych, odkrecajgc ostroznie trzpien zaworu wypustowego. Nastep-
nie odkreci¢ pokrywe bomby i wytrze¢ starannie Sciereczkg wnetrze bomby, pokrywe i
tygiel oraz oczyscic¢ elektrody do potysku za pomoca drobnoziarnistego papieru scierne-
go. Jesli spalano kwas benzoesowy, po odkreceniu pokrywy bomby wnetrze bomby, pokry-
we 1 tygiel optukac¢ wg 2 .11 .2, wytrze¢ starannie Scierkg i elektrody oczyscic¢ jw.

2.10. Obliczanie przyrostu, temperatury (At ) pomiaru kalorymetrycznego. Przyrost
temperatury (At ) obliczy¢ w °C wg wzoru

= h) ~ (& ho)+ cor t

w ktorym:
T - ostatni odczyt temperatury okresu gtownego, °C,
h - poprawka na wskazanie termometru w zakresie temperatury th wg Swiadectwa
termometru, °C,
T - ostatni odczyt temperatury okresu poczatkowego, °C,
hO - poprawka na wskazanie termometru w zakresgé temperatugy 1 , OE,
cor % - poprawka na promieniowanie ukdadu kalorymetrycznego, C.

Wartos¢ cor t obliczy¢ wg wzoru Szczukarewa

cor t=— \Vfen+ , G@r+m)
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w ktoryms
y - ostatni odczyt okresu poczatkowego - zerowy odczyt okresu poczagtkowego
1 liczba odczytéw okresu poczgtkowego, bez zerowego
y ostatni odczyt okresu koricowego - ostatni odczyt okresu gtdéwnego

liczba odczytéow okresu koncowego

n - liczba odczytéw temperatury w okresie g#déwnym,

m - liczba odczytéw pierwszej czesci okresu gddwnego, w ktdorej wzrost temperatury
w Vz -minutowych odstepach jest wiekszy lub réwny 0,3°C, przy czym pierwszy
odczyt wlicza sie do m,

r= n-m.

2.11, Oznaczanie pojemnosci cieplnej kalorymetru (statej K)

2.11.1. Przygotowanie bomby. Do oznaczania statej K wg 2.4. a) przygotowa¢ bombe wg
2.9.1.

Do oznaczania statej K wg 2.4 b) przygotowa¢ pokrywe bomby, drucik zaptonowy i je-
go zaczepienie do elektrod pokrywy wg 2 .9 .1.

Dobrze oczyszczony tygiel, z umieszczong na jego dnie pastylka kwasu benzoesowego
przygotowang wg 2.8.1, umiesci¢ w jego uchwycie na jednej z elektrod pokrywy. Zwoje
drucika zaptonowego powinny styka¢ sie tylko z pastylka, nie stykajgc sie ze Scianka-
mi tygla.

W przypadku trudnosci zapalenia kwasu benzoesowego za posSrednictwem rozzarzonego
drucika, stosowa¢ nitke bawedniang o masie od o.,0020 do o,0030 g, ktdrg podczas przy-
gotowania bomby przyczepi¢ do drucika zaptonowego. Zwoje drucika nie muszg w tym przy-
padku dotyka¢ pastylki wzorca termochemicznego, lecz powinny znajdowa¢ sie w bezpo-
Sredniej bliskosci. Na dno bomby wla¢ 1 ml wody destylowanej i zakreci¢ pokrywe wg
2.9.1.

W ostatnim momencie przed wykonaniem pomiaru napedni¢ bombe powoli tlenem przez za-
wor wpustowy do nadcisnienia 30 at, po czym zawdr zamkngC przez dokrecenie trzpienia,
nastepnie odtgczy¢ przewdd tlenowy i zamkng¢ Srubkami otwér wpustowy i1 wypustowy bom-

by.

2.11.2. Wykonanie oznaczania. W przypadku oznaczania statej K wg 2.4 a) - pomiar
wykona¢ wg 2.9. W przypadku oznaczania statej K wg 2.4 b) - pomiar wykona¢ wg 2.9 ,
zastepujac 2.9.1 przez 2.11.1. Przy spalaniu kwasu benzoesowego w atmosferze tlenu nie
istniejg warunki do tworzenia sie ciepta Joule"a, nie wykazuje sie wiec w tym przy-
padku odczytéw parametréw w woltach, amperach i sekundach, nalezy natomiast uwzglednic
poprawke na ciepto spalania drucika zaptonowego oraz nitki bawednianej, jesli jg sto-
sowano .

Po wykonaniu pomiaru i rozkreceniu bomby wyla¢ do zlewki znajdujaca sie w niej wo-
de, optuka¢ wodag destylowang z tryskawki wewnetrzng powierzchnie bomby, pokrywy i ty-
giel, zbierajgc wode poptuczng do tej samej zlewki.

Zlewke nakry¢ szkietkiem zegarkowym i zawartos¢ gotowa¢ w ciggu 5 min dla odpedza-
nia CO2 1 po ostudzeniu miareczkowa¢ wobec fenoloftaleiny o ,1n roztworem wodorotlenku
sodowego do otrzymania trwatego rézowego zabarwienia.

2.11.3. Obliczanie wynikéw. Stalta K obliczy¢ w cal/°C, w zaleznosci od rodzaju sub-
stancji wzorcowej uzytej do oznaczania pojemnosci cieplnej kalorymetru, wg wzoréw po-
danych w tablicy.
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Lp. Substancja wzorcowa Wzoér
1 Wysokokaloryczny proch 0pW "Gpw + Qj
wzorcowy K ~ At
2 Kwas benzoesowy wzorcowy
%
K At
3 Kwas benzoesowy wzorcowy z - - - -
zastosowaniem nitki bawed- g _ ka G|$;_89 ?jf:{jﬁg_?gp:_{if?_ji
niane j At
w ktorych!
Qo w ciepto spalania prochu wzorcowego, kcal/kg,
Qp ciepto spalania kwasu benzoesowego (podane przez producenta), kcal/kg,
ciepto spalania drucika zaptonowego, ktére wynosi:
dla stali StJ - 1600 cal/g,
dla nikieliny - 775 cal/g,
- ciepto spalania nitki bawednianej, ktore wynosi 4200 cal/g,
pw odwazka prochu wzorcowego, g,
G kb odwazka kwasu benzoesowego, g,
masa drucika zaptonowego, g,
Ga S - -
an masa nitki bawednianej, g,

v objetos¢ o ,1n roztworu wodorotlenku sodowego, zuzytego do miareczkowania,nl,
1,43 ciepto tworzenia o,0001 gramorownowaznika kwasu azotowego, cal,
At przyrost temperatury wg 2,10, °C,
0 0,24 el1-U *t _ ciepto Joule"a, gdzie:
— natezenie pradu zapalania odczytane wg amperomierza, A,
napiecie pradu zapalania odczytane wg woltomierza, V,
- czas przeptywu pradu zapalania po druciku zaptonowym, odczytany wg sekundo-

- C e
|

mierza, sek.
2.11.4, Liczba oznaczah. Nalezy wykona¢ nie mniej niz pie¢ oznaczan.

2.11.5, ROznica miedzy wynikami oznaczah nie powinna przekracza¢ 10 cal/°C pojem-
nosci cieplnej catego uktadu kalorymetrycznego #gcznie z woda.

2.11.6, Wynik. Nalezy przyja¢ sSredniag arytmetyczng wynikoéw oznaczann zgodnych z wy-
maganiami 2 .11 .5 .

2.11.7, Sprawdzenie statej K. Statg K nalezy sprawdza¢ (przez spalanie w bombie
prochu wzorcowego) w przypadku, gdy temperattira pokoju kalorymetrycznego ulega wiek-
szym wahaniem niz+2°G w stosunku do temperatury, przy ktérej oznaczono statg K , oraz
w razie zmiany ktorejkolwiek czesci aparatury kalorymetrycznej, przy tym nie rzadziej
niz jeden raz na trzy miesigce.

2,12, Oznaczanie ciepta spalania prochu

2,12,1. Przygotowanie probki. Probke prochu badanego przygotowa¢ do spalania w ban-
bie wg 2 8 2 .

2,12.2. Wykonanie oznaczania. Pomiar kalorymetryczny wykona¢ wg 2.9
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2.12.3. Obliczanie wynikoéw. Ciepto spalania prochu wysokokalorycznego oznaczone

sposobem A oblicza¢ w kcal/kg wg wzoru
K- At- Q
Q=-—q t

Ciepto spalania prochu niskokalorycznego oznaczone sposobem B oblicza¢ w kcal/kg vg

wzoru
K—At—g@mu*va+;k)
Q- G
w ktdrym:
K - pojemnos¢ cieplna catego uktadu kalorymetrycznego #4gcznie z wodg, cal/°C,

At - przyrost temperatury wg 2 .10,
Q] £0,24«1U =t - ciepto Joule "a,

Qpw - ciepto spalania prochu wzorcowego, kcal/kg,
G ~ odwazka prochu wzorcowego, g,
G - odwazka prochu badanego, g.

2.12.4. Liczba oznaczan. Nalezy wykona¢ co najmniej dwa oznaczania w warunkach zbli-
zonych do oznaczania statej K

2.12.3. Ré6znica miedzy wynikami oznaczan nie powinna przekracza¢ 5 kcal/kg.
2.12.6. Wynik. Za wynik przyja¢ Sredniag arytmetyczng wynikédw oznaczann zgodnych
wymaganiami 2 .12 .5 .

KONIEC

Informacje dodatkowe
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1. PRZYKLADY OBLICZANIA CIEPLA SPALANIA PROCHU

1.1. Obliczanie ciepta spalania prochu wysokokalorycznego

- gestos¢ tadowania (A) 0,02 g/ml
- pojemno$¢ bomby (VQ ) 300 ml
- odwazka prochu (G } 0,02 * 300 =6 @
- stata bomby (#acznie z wodag) (K) 3300 cals/°C
- ciepto Joule®a () 0,24 e1=U =t
K -At - Qj Qj
- ciepto spalania Q = -~——-p——— = —-p*At-p-
K

G 3]22 =55Q cal/°C*"g

QJ = °»24 eU et— 0,24 *1,2 3,8 7,1 = 18 cal

Qj 18 = 3 cal/g= 3 kcal/kg

TT ~ <r
Okres poczatkowy Okres gtéwny Okres o oogo
oiliny  ISI otcayt e, TS odemv (T S5 odezyt
0 1,002 6 Ipn<f 1,595 23 2,615
7 t 2,095
1 1,002 8 2,295 24 2,614
9 2,403
2 1,003 10 2,465 25 2,613
11 2,513
3 1,003 12 2,545 26 2,611
13 2,570
4 1,004 14 n< 2,584 27 2,610
15 r- 2,596
5 b 1,004 16 2,604
17 2,610
18 2,614
19 2,616
20 2,617
21 . 2,617
* 22 2,616
n= 17 m= 2 r=n-m=15

1,004-~ 1,002 0,002
y - - - 2 0004

2,610-2,616 0,006
0,0012
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V-V
cor t=— nV,+ -2g 1G@r+m) 17* 0,0004 0.0012 - 0,0004 o,
=-0,0068 + 0,0008 -J2 =-0,0068+ 0 ,0256=0,0188
At= th- tO+ cor t=2,616-1,004+ 0,0188 = 1,6308
=550 *1,6508 —5— 897“ 5— 89+ kcal/kg
1,2. Obliczanie ciepta spalania prochu niskokalorycznego
- gestos¢ tadowania (A ) 0,02 g/ml
- pojemnos¢ bomby (VQ ) 300 ml
- odwazka prochu badanego (G) 0,5 0,02 ® 300 = 3 S
- odwazka prochu wzorcowego (Gpw ) 0,5 0,02 . 300 =3 g
- ciepto spalania prochu wzorcowego (Q ) 1160 kcal/kg
- stata bomby (#acznie z woda) (K) 3300 cal/°C
- ciepto Joule“a ( )} 0,24- 1-U’t
K mAt- (Q U GpW+ Q y
- ciepto spalania prochu badanego Q= pé
Gpiu_ G
Q.
e=—§—At—(«p"+—gﬁ\
_1100cal/°C" g
Qj= 0,24* 1-U* t= 0,24 *1,0* 8,9* 7,0= 15cal
_ 15
5 cal/g = 5 kcal/kg
Okres poczatkowy Okres gtéwny Okres koncowy
nr oznacze- nr oznacze- nr ozna-
kolejny nie odezyt kolejny nie odczyt kolejny czenie ode zyt
0 0,988 6 m 1 1,592 22 2,704
7 2,112
1 0,988 8 2,343 23 2,703
9 2,454
2 0,989 10 i 2,516 24 2,701
11 2,569
3 0,969 12 2,610 25 2,699

13 n 2,642
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cd. tablicy
Okres poczatkowy Okres gtéwny Okres konhcowy
nr oznacze- nr oznacze- nr ozna-
kolejny nie odezyt kolejny nie odezyt kolejny czenie odczyt
4 0,990 14 2,664 26 2,697
15 2,680
5 © 0,990 16 2,689
17 2,696
18 2,701
19 2,704
20 2,706
21 tTn 2,705
n= 16 m : r—-n—m- 14
0,990-0.988~ 0,002
i 5 5
a"977~705=- 0708 = _
2 5 5
-0,0016- 0,0004 ‘
cor t—- n- H---2— (@r+ m) 16* 0,0004 R———————- O———————= 50

= -0,0064 + 0,0010* 30 =-0,0064 + 0,0300= 0,0236

At= t,- O+ cor t=2,705- 0,990 + 0,0236= 1,7386

Q=8" At - QI+ =1100%*1,7386 — (1160+ 5) = 1912—- 1165= 7+7 kcal/kg

2. Odpowiedniki w normach zagranicznych
ZSRR DOCT 8676-58 - norma réwnowazna.



