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Betriebsanleitung

Abb. 1: Kalorimeterbombe
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1 SICHERHEITSHINWEISE

VAN

» Vor Inbetriebnahme des Gerates ist die Betriebsanleitung
sorgfaltig zu lesen. Sie schiitzen sich und vermeiden
Schaden an lhrem Gerét.

* Verwenden Sie das Gerat nur fiir den dafiir vorgesehenen
Zweck.
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A Vorsicht!

Beim Umgang mit Druckbehéltern und Versuchsautoklaven
ist stets besondere Vorsicht geboten!

Es ist durch geeignete Sicherheitseinrichtungen dafiir Sorge
zu tragen, dass im Fall eines Berstens der Kalorimeterbombe
keine Personen zu Schaden kommen koénnen.

Um sicher zu stellen, dass in der Kalorimeterbombe die zu
erwartenden Driicke wahrend der Reaktion nicht Gber 70 bar
ansteigen, darf die Bombe auf keinen Fall mit mehr als mit
maximal 10 bar Sauerstoff befiillt werden.

Als Druckbehalter muss die Kalorimeterbombe gemafR den
Vorschriften der Druckbehéalterverordnung aufgestellt und
betrieben werden.

Das Offnen der Kalorimeterbombe darf erst erfolgen, wenn
ein Druckausgleich mit der Atmosphare hergestellt wurde.
Hierfir muss der Kupplungsstecker in die Schnellverschluss-
kupplung des Ventils eingefiihrt und das Ventil dann vorsich-
tig gedffnet werden. Dabei ist darauf zu achten, dass keine
gefahrlichen Stoffe in die Atemluft gelangen (Abzug!).

Fir Druckreaktionen, bei denen die zu erwartenden Driicke
und Temperaturen nicht sicher bekannt sind, muss zum
Schutz von Personen, insbesondere beim Versagen des
Autoklaven die Kalorimeterbombe in besonderen Kammern
oder hinter Schutzwanden aufgestellt sein. Die Beobachtung
der Mess- und Sicherheitseinrichtungen und die Bedienung
mussen von sicherer Stelle aus erfolgen.

Nach jeder Verwendung, ggf. nach Abschluss einer Ver-
suchsreihe, muss die Kalorimeterbombe von einem Sach-
kundigen gepruft werden. Werden hierbei Schaden festge-
stellt oder wurde der zulassige Betriebsdruck und die zulas-
sige Betriebstemperatur Uberschritten, muss die Kalorimeter-
bombe auf weitere Verwendbarkeit durch einen Sachver-
standigen geprift werden.
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Abb. 2: Einzelteile der Kalorimeterbombe

2 ZWECK UND EIGENSCHAFTEN

Mit der Kalorimeterbombe werden die Brennwerte von festen
und flissigen Stoffen bestimmt. Sie wird hauptsachlich im
Praktikumsversuch verwendet und durch ein Kalorimeter und
ein Temperaturmessgerat zu einem kompletten Messsystem
erganzt. Eine Halterung zum Einhdngen der Bombe in das
Kalorimeter (Art.-Nr.: 04402.00; siehe Gerateliste) gehort
zum Lieferumfang.

Die Kalorimeterbombe besteht aus einem Druckbehélter (1)
(vergl. Abb. 1 und Abb. 2) mit gasdicht aufsetzbarem Deckel
(3). Zwei 4 mm-Anschlussbuchsen (4) auf der Deckelober-
seite gehen unterhalb des Deckels in Nickelelektroden (8)
Uber, an denen sich ein Ziinddraht befestigen lasst. An den
Elektroden befindet sich eine Halterung (72) zur Aufnahme
des Verbrennungstiegels (71). Die Scheibe aus keramischen
Fasern (7) wirkt als Warmedammung. Zum Befiillen der
Kalorimeterbombe mit Sauerstoff dient das Regulierventil (5)
und die Schnellverschlusskupplung (6), die es erméglicht,
das System problemlos tber den Druckschlauch mit Stecker
(Art.-Nr.: 39299.00) an eine Sauerstoffflasche zu adaptieren.
Mit Hilfe des auRenzentrierten O-Ringes (2) und des
Spannringes werden Deckel und Druckbehalter fest und gas-
dicht miteinander verbunden.

3 MESSMETHODE

In der Kalorimeterbombe wird eine genau bestimmte
Probenmenge in einer moglichst reinen Sauerstoff-
atmosphéare verbrannt. Die dabei entstehende Warme wird
an ein mit Wasser gefiilltes Kalorimeter abgegeben und ver-
ursacht in dem System Kalorimeterbombe-Kalorimeter eine
Temperaturerhéhung, die im Bereich 1...3 K liegt und deshalb
moglichst genau gemessen werden sollte. Mit der Formel

(CH,0 * CKal) * AT =M
AU =

Mg

berechnet man die Anderung der inneren Energie U. Dabei
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haben die angegebenen Grofien folgende Bedeutung:

ist die Warmekapazitat des Systems
Kalorimeterbombe-Kalorimeter mit
Wasserflillung

(CH,0 * CKal)

AT ist die gemessene Temperaturdifferenz

M die Molmasse des zu untersuchenden
Stoffes

mg die Einwaage des zu untersuchenden
Stoffes

4 HANDHABUNG

Aus einem ca. 4 cm langen Stuck Eisendraht wird eine
Zindspule gewickelt und in die Bohrungen (70) der
Nickelelektroden gesteckt (vergl. Abb. 2); Klemmung durch
Herunterschieben der Hiilsen (9).

Danach wird der Verbrennungstiegel mitsamt der Einwaage
in den Probenhalter eingesetzt. Mit Hilfe eines spitzen
Gegenstandes drickt man nun den Zlnddraht vorsichtig in
die Einwaage; da diese in der GréRenordnung von 50 mg bis
400 mg liegt, sind hierbei Substanzverluste zu vermeiden.
Dann legt man den O-Ring auf den Flansch des Druck-
behalters und setzt den Deckel vorsichtig auf; mit Hilfe des
Spannringes verbindet man Druckbehalter und Deckel zu
einer festen Einheit. AnschlieBend wird die Kalorimeter-
bombe mit Sauerstoff gefillt. Hierzu ist zunachst an die - mit
Druckminderventil versehene! - Sauerstoffflasche der Druck-
schlauch anzuschlieRen, dessen Stecker dann in die Schnell-
verschlusskupplung (6) gedriickt wird. Zum Fiillen 6ffnet man
das Regulierventil (5) und stellt am Druckminderventil der
Flasche den Druck ein (max. 10 bar). Danach wird das
Regulierventil geschlossen und die Kalorimeterbombe in ein
mit Wasser gefllltes Kalorimeter gehangt, dessen Deckel
man durch die Halterung fiir Kalorimeterbombe ersetzt hat.
Zur Temperaturmessung im Wasser setzt man durch eine
Offnung in der Halterung die Tauchsonde Pt100 ein und
schlielt sie an ein digitales Temperaturmessgerat an
(Messgenauigkeit 0,01 K). Die 4 mm-Buchsen (4) werden mit
einem Netzgerat verbunden, das eine Mindestspannung von
15 V/1 A liefert. Zur Messung wird das Kalorimeter mitsamt
der Kalorimeterbombe auf einen Magnetrihrer gestellt, der
ohne Heizung zu betreiben ist. Nun wird die Verbrennung in
der Kalorimeterbombe durch Anlegen einer Spannung an die
4 mm-Buchsen (4) geziindet und unter stdndigem Umrihren
die Temperaturerhéhung im Kalorimeter gemessen (ca.
15 min).

Nach Beendigung der Reaktion lUberzeugt man sich davon,
dass die Kalorimeterbombe wieder auf Zimmertemperatur
abgekuhlt ist. Dann driickt man bei geschlossenem Regulier-
ventil (5) den Kupplungsstecker in die Schnellverschluss-
kupplung (6) und Offnet das Ventil vorsichtig. Dabei diirfen
auf keinen Fall gefahrliche Gase in die Atemluft gelangen.
Deshalb ist es zweckmalig, den Druckausgleich der
Kalorimeterbombe in einem Abzug durchzufiihren. Erst wenn
man sicher ist, dass ein vollstdndiger Druckausgleich des
Inhaltes der Kalorimeterbombe mit der umgebenden
Atmosphare hergestellt ist, darf der Spannring gedffnet wer-
den.

Hinweis:

Bei der Verbrennung von Feststoffen hat sich gezeigt, dass
man in der Regel bessere Ergebnisse erzielt, wenn man aus
ihnen zuvor mit Hilfe eines Presswerkzeuges einen Pressling
herstellt. Daflir pulverisiert man die zu verbrennende
Substanz im Morser und wiegt ca. 400 mg davon in eine
Wageschale ein. Von dem Eisendraht wird ein 10 cm langes
Stlick abgeschnitten und auf ein Milligramm genau gewogen.
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Der Draht wird in die Fihrungen des Presswerkzeuges so
eingelegt, dass sich in der Mitte eine kleine Schlaufe bildet,
die einen guten Halt fur die Tablette ermdglichen soll. Mit
dem Trichter fullt man nun die eingewogene Substanz in die
Pillenpresse (Art.-Nr.: 04403.04), setzt den Stempel ein und
presst in einem Schraubstock unter maRigem Druck eine
Tablette. Dabei durfen die Enden des Zinddrahtes nicht
abscheren. Die Tablette wird anschlieRend exakt (auf
1 Milligramm genau) gewogen. Uberstehende Grate sollten
dafir vorher entfernt werden. Die Masse des Eisendrahtes ist
bei der Berechnung von der Tablettenmasse abzuziehen.
Seine Verbrennungswarme kann in der Regel vernachlassigt
werden, da sie sowohl bei der Kalibrierung als auch bei der
eigentlichen Messung anféllt und betragsmaRig klein ist. Die
Tablette wird dann mit den beiden Drahtenden an den
Kontakten des Bombendeckels befestigt. Sie sollte sich iber
der Mitte des Probengefasses befinden, um nach dem
Durchbrennen des Ziinddrahtes darin verbrennen zu kon-
nen. Ist das Probengefass nach dem Versuch stark verruft,
muss die Messung wiederholt werden, da die Verbrennung
dann nicht vollstandig erfolgte.

5 TECHNISCHE DATEN

Falldruck: max. 10 bar
maximaler Betriebsdruck: 70 bar
maximale Betriebstemperatur: 100°C

Material von Deckel

und Druckbehalter: rostfreier Stahl

O-Ring: Viton

AuBenzentrierring: Aluminium

Elektroden: Nickel
Volumen: ca. 120 mi
Gewicht: ca. 1,2 kg

6 GERATELISTE
6.1 Lieferumfang
Kalorimeterbombe, bestehend aus: Druckbehalter, Deckel
und Spannring
Halterung zum Einhangen der Bombe in das durchsichtige
Kalorimeter
Kupplungsstecker fiir Schnellverschlusskupplung
Verbrauchsmaterial:
Probengefalie (Verbrennungstiegel), 10 Stlick

(Art.-Nr.: 04403.03)
Eisendraht, d=0,2 mm, Lange 100 m

(Art.-Nr.: 06104.00)

6.2 Empfohlene Zusatzgerate

Kalorimeter, durchsichtig 04402.00
Pillenpresse fir Kalorimeter 04403.04
Magnetrihrer 35720.93
Magnetrihrstédbchen, oval, 30 mm 35680.04

Druckschlauch mit Stecker fir Schnellkupplung 39299.00

Druckminderventil fir Sauerstoff 33482.00
Stahlflasche, Sauerstoff, 10 | gefiillt 41762.00
Temperaturmessgerat 4-2, Demo 13617.93
Temperatur-Tauchsonde Pt100 11759.01
Netzgerat, universal 13500.93
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7 GARANTIEHINWEIS

Fir das von uns gelieferte Gerat ubernehmen wir innerhalb
der EU eine Garantie von 24 Monaten, auf3erhalb der EU von
12 Monaten; sie umfasst nicht den natlrlichen Verschleif®
sowie Mangel, die durch unsachgemafe Behandlung entste-
hen.

Der Hersteller kann nur dann als verantwortlich fir Funktion
und sicherheitstechnische Eigenschaften des Geréates
betrachtet werden, wenn Instandhaltung, Instandsetzung und
Anderungen daran von ihm selbst oder durch von ihm aus-
driicklich hierfiir ermachtigte Stellen ausgefiihrt werden.

8 ENTSORGUNG

Die Verpackung besteht Uberwiegend aus umweltvertragli-
chen Materialien, die den ortlichen Recyclingstellen zuge-
fihrt werden sollten.

Entsorgungsmaoglichkeiten fir das ausgediente Gerat erfah-
ren Sie bei Ihrer Gemeinde- bzw. Stadtverwaltung.
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