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1 Uvod

Znalost termofyzikdlnich vlastnosti ldtek je diileZitd v mnoha oborech. At uZ jde o navrhovani procesnich
aparatd, energetickych zafizeni nebo tfeba elektrotechniku, vzdy je pro vypocty dilezita néktera z téchto
vlastnosti.

Tato diplomova préice je zaméfena na studium mérné tepelné kapacity kapalnych latek, kterd se urcuje
pomoci kalorimetrickych metod. Tepelnou kapacitu bychom mohli definovat tak, Ze pokud m4 byt téleso
o urcCité hmotnosti, teploté, chemickém slozeni a vnitini stavbé ohiaté na teplotu rozdilnou, je nutné mu
dodat urcité mnoZzstvi tepla. Toto mnoZstvi, v pfipadé, Ze chceme téleso ohidt o jeden kelvin, se nazyva
tepelna kapacita C' télesa. Ta rozhoduje o tom, jaké mnozstvi tepla je latka schopna v sobé udrzet a
zaroven urcuje rychlost jejtho ohfevu potazmo chladnuti. Napiiklad v pfipadé kovi, je tepelnd kapacita
nizka a tak je mozné je velice rychle ohfat. Toho je vyuzivano pfi tepelném zpracovani kovi. Naopak
vétSina kapalin m4 mérnou tepelnou kapacitu vysokou, a proto se Casto pouZivaji v zafizenich, kde je
akumulace tepla podstatna (chladici a topné zafizeni).

Pro uréeni vztahti pro vypocet tepelné kapacity latek se pouZiva popis prace, kterou vykond idedlni plyn
za konstantniho tlaku nebo konstantniho objemu (pfi izobarickém ¢i izochorickém déji). Pokud budeme
uvaZzovat pouze uzavieny systém, lze napsat 1. vétu termodynamickou:

0Q = dU — OWypj = dU — pdV 1)
kde @ je teplo, U je vnitini energie, W; je objemova prace, p je tlak a V' je objem. Budeme-li uvazovat

izobaricky dgj, tedy pfipad, kdy je konstantni tlak, miizeme napsat vztah pro objemovou praci piijatou
systémem jako:

Vo
Wby = / pdV = —p(Va — Vi) @)

\%1

Z tohoto zapisu vyplyva, Ze objemova prace pfi izobarickém dé&ji nezavisi na cesté, kterou bylo docileno
koncového stavu, ale pouze na hodnotdch objemu v pocateCnim a koncovém stavu. Lze tedy tvrdit, Ze
pfi izobarickém dé&ji je funkce d(Q stavova. Aby bylo mozné snadnéji vyjadrit funkci d@, zavadi se nova
veli¢ina H zvand entalpie. Pomoci ni 1ze napsat vzorec

dQ, = dH = dU + pdV . 3)

Budeme-li tento vyraz integrovat, dostaneme rovnci

Qp=AH=Hy— H =AU +pAV =Usy — U +p(Vo — V1) = (Ua +pV2) — (U1 +pV1) 4
V obecném tvaru Ize tedy entalpii napsat jako:

H=U+pV 5)

Pokud tedy chceme zjistit, jaké mnoZstvi tepla je nutné do soustavy dostat, aby se jeji teplota pri isoba-
rickém dé&ji zvysila o A7, vyjdeme ze vzorce:

o= ()~ (), ©



kde C je tepelna kapacita latky a jeji jednotkou je joule na kelvin JK~!. V piipadg, Ze tuto hodnotu
vztdhneme na jednotku latkového mnozstvi, mluvime pak o molarni tepelné kapacité pfi stdlém tlaku
Cp, (J mol~! K~1). Je-li hodnota vztaZena na jednotku hmotnosti latky, jednd se o m&rnou tepelnou
kapacitu pfi stlém tlaku ¢, (J kg~! K~!). Pokud tedy vezmeme v dvahu tyto podminky, lze napsat 1.
véta termodynamickd pro jeden mol latky ve tvaru:

0Q = dH = C,dT — dU = C,dT — pdV’ )

Z rovnice tedy vyplyva, Ze pri izobarickém déji je zména entalpie zavisla pouze na zméné teploty a lze
napsat rovnici

To
AH=Hy—Hi = | CydT. )
T

V piipadé, ze budeme tvrdit, Ze tepelnd kapacita neni zavisla na teploté¢ C),, # f(T), dostaneme po
integraci vztah:

AH =C,(Ty — T)) ©)

Obdobné jako u izobarického déje, 1ze tepelnd kapacita urcit pro déj izochoricky. Tam vychdzime z podminky,
Ze AV = 0. Pak tedy pfejde 1. véta termodynamicka do tvaru

dQy = dU . (10)

Z.tohoto zapisu vyplyva, Ze veskeré teplo, které soustava pohlti, je preménéno na zvySeni jeji vnitfni ener-
gie. Tim, Ze si soustava udrZuje neustéle stejny objem a nevykondva tak Zddnou préci, projevi se piijem
tepla pouze zvySenim teploty o d7. Pak tedy pomér diferencidlt (dU/dT)y, ktery vztdhneme na jed-
notku latkového mnoZstvi, nazyvame moldrni tepelnd kapacita za konstantniho objemu Cy (J mol ! K—1).
Vztdhneme-li pomér diferenciali na jednotku hmotnosti, dostaneme mérnou tepelnou kapacitu za kon-
stantnfho objemu cy (Jkg ! K™1).

Pak 1ze tedy napsat 1. vétu termodynamickou pro jeden mol ve tvaru:

dU = CydT (11)

Z této rovnice je patrné, Ze pfi izochorickém déji je zména vnitini energie zavisla pouze na zméné teploty:

To
AU=Uy—U, = | Cypdl (12)
T

Pokud bychom jsme stejné jako v pfipadé€ izobarického déje zanedbali vliv teploty na tepelnou kapacitu
Cy # f(T), dostali bychom jsme vztah:

AU =Cy(Tr — Th) (13)

U pevnych a kapalnych latek se hodnoty mérné tepelné kapacity ¢, a cy pfiliZ nelisi, proto se v praxi na
jejich rozdil moc nehledi. Neni tomu tak vSak u plynii, kde naopak hodnoty ¢, a ¢y se zna¢né 1isi. Co se
ty&e poméru ¢, a ¢y, vzdy bude vyssi nezli 1, nebot hodnota ¢, nabyva vzdy vy$sich hodnot nez ¢y . To
vychdazi z toho, Ze ¢ast dodaného tepla v pfipadé izobarické zmény je spotfebovana ke konani prace na

zménu objemu.



Na trhu existuje mnoho kalorimetrt, které jsou vhodné pro Siroké spektrum latek a podminek méfeni.

vevs

Mohou to byt laboratorni kalorimetry pouzivané pfi vyuce, sofistikovangjsi zafizeni pouzivana v primyslu
nebo velice pfesné kalorimetry pouZivané pro védecké dcely na specializovanych pracovistich. Jednot-
livé kalorimetry se nelisi pouze specifikaci pouZiti pro nékteré latky, ale samozrejmé i v pfesnosti mérent,

mnoZstvi méfeného vzorku nebo rychlosti vyhodnoceni samotného méfeni.

Ma byt navrZen kalorimetr, ktery by byl vhodny pro méfeni kapalnych latek bézné€ pouZzivanych v potra-
vinafském, chemickém ¢i farmaceutickém primyslu. Tim, Ze latky byvaji mnohdy zna¢né heterogenni,
vétsina bézné prodavanych kalorimetri, jako je napfiklad diferencidlni skenovaci kalorimetr, nejsou pro
méfeni takovychto latek vhodné, jelikozZ mnozZstvi méfené latky byva v fadech miligrami a vzorek by
tak neobsahoval celé spektrum zastoupenych latek. Z toho diivodu je nutné, aby se do kalorimetru veslo
takové mnozstvi latky, aby mél vzorek stejné sloZeni, jako celek.

Vhodny se proto jevi elektricky kalorimetr, u né€jZ je mozné mit kalorimetrickou nddobu v podstaté
jakychkoliv rozméri. Cilem tedy je navrhnout dva kalorimetry. Jeden za pouZiti jiz zakoupené Dewarovy
nadoby, do kterého by se mélo vejit priblizné 3 dcl kapaliny a druhy, jehoZ objem by byl kolem dvou
litrd a nddoba by byla navrZena véetné tepelné izolace.



2 Literarni reSerse

2.1 Kalorimetrie

Kalorimetrie je experimentélni védni obor, ktery se zabyva méfenim energie ve formé tepla. Za vhodnych
podminek je moZné kvantitativné prevést urCité druhy energie (elektrickou, chemickou, energii zafeni,

...) na teplo. Diky této skuteCnosti je mozné vyuzivat kalorimetrické metody v nejriizné&jsich védnich
oborech jako je chemie, fyzika, ¢i biologie.

Kalorimetrie je jednou z nejstar$ich oblasti fyzikalni chemie. Jeji piivod je spojovan s koncem 18. sto-
leti a to se jmény Lavoisier a Laplace. Za dobu existence kalorimetrie bylo vyvinuto mnoho novych
metod a byly zdokonaleny méfici techniky. V dnesSni dobé se mnoho laboratofi po celém svété zabyva
vyvojem této védni discipliny a moZnostmi jeji aplikace. TaktéZ se mnoho spole€nosti zabyva vyrobou
kalorimetra.

Princip kalorimetrie vychazi z toho, Ze teplo @), které vzniklo pfeménou z jiného druhu energie se, urci
podle zmény teploty AT'. To popisuje vztah:

Q = CAT (14)

kde C je celkova tepelnd kapacita. Tato kapacita v§ak neni hodnotou tepelné kapacity pouze méfené latky.
Cist tepla totiz piejde do jednotlivych soucdsti kalorimetru, které maji také ur¢itou tepelnou kapacitu C,
a Cast tepla prechdzi do vnéjsiho prostiedi vlivem rozdilnych teplot uvniti kalorimetru 7" a vné 7. Je
nutné tedy kalorimetr kalibrovat, aby z méfeni vzesla pozadovana tepelna kapacita. Jednou z moznosti
je kalibrace pomoci elektrického ohfevu.

Jak uvadi Zielenkiewicz a Margas (2006), 1ze kalorimetry rozdélit podle nékolika kritérii. Tim prvnim
je, zda-li dochdzi k vyméné tepla mezi samotnym kalorimetrem a jeho okolim AT = T'(t) — Toi(t).
Druhym kritériem, které rozdé€luje jednotlivé kalorimetry, je vnitini teplota kalorimetru 7'(¢) a teplota
okoli T, (t). U nich se fesi, zda se jejich hodnota méni nebo ztistava konstantni.

2.1.1 Adiabaticko - neizotermni kalorimetr (7'(t) # konst., Ty, # konst.; T(t) — Top(t) = AT =
0)

Adiabaticko - neizotermni kalorimetr je obvykle nazyvan pouze jako adiabaticky kalorimetr. Ten je z
hlediska popisu fungovéani nejjednodussi. Obecné lze tvrdit, Ze adiabaticky kalorimetr je kalorimetr, u
néhoz je snaha minimalizovat tepelny tok mezi kalorimetrickou niddobou a okolim (okolnim Stitem).
Takovyto systém pak funguje jako integracni a lze jej popsat rovnici:

dTv (1)

Cdt

= P(t) (15)

kde P(t) je funkce popisujici akumulaci tepelné energie uvnitf kalorimetru a C' je tepelnd kapacita
nadoby kalorimetru vcetné jejiho obsahu (vzorku). Vzhledem k tomu, Ze neni mozné dosahnout do-
konalé tepelné izolace, pro splnéni adiabatickych podminek je nutné, aby byla neustile udrzovéna stejné
teplota Stitu, jako vnitini nddoby kalorimetru. Toto fizeni nulového tepelného toku je charakteristickym
znakem adiabatickych kalorimetrd. Z tohoto diivodu lze definovat adiabaticky kalorimetr jako kalori-
metr, u néhoz je teplota prvniho tepelného Stitu (obklopujici kalorimetrickou nddobu) fizena teplotou
uvnitf nddoby, tedy teplotou vzorku.(Rouquerol a Zielenkiewicz, 1986)

Jeden z prvnich, kdo pouzil tuto metodu byl, Richards et al. (1905). V dnesni dobé¢ je adiabaticka kalori-
metrie jednou z nejpiesnéjSich termdlnich metod, kterou lze pouzivat v Sirokém rozsahu teplot, od velmi
nizkych, blizicich se absolutni nule az po vysoké teploty (2000 K). Vzhledem k Sirokému rozsahu teplot
byvaji tyto kalorimetry né€kdy jeSté déleny na nizkoteplotni kalorimetry, jenZ zkonstruoval napt. Stull



s s

(1957). Tento adiabaticky kalorimetr mél vyuZiti v rozsahu teplot od 5 do 330 K. Dals{ nizkoteplotni ka-
lorimetr pak navrhnul Fujimori a Oguni (1993), ktery ho pouzil ke zkoumani vlastnosti 2-bromthiofenu
v rozmezi teplot 4 aZ 300 K nebo Bagatskii et al. (2011), ktery zkonstruoval adiabaticky kalorimetr pro
méfeni tepelné kapacity uhlikatych nanomateridld mezi teplotami 1 a 300 K. Dalsi podskupinou jsou
kalorimetry pracujici pfi pokojové teploté. Privalov et al. (1975) vyrobil automaticky diferencidlni ske-
novaci kalorimetr, ktery bylo mozné pouzit v rozmezi teplot 273 az 373 K a byl pfedev§im urcen pro
studium tepelnych vlastnosti kapalin a pfedevsim zfedénych roztokl polymeri. Posledni podskupinou
jsou kalorimetry vysokoteplotni, ktery navrhnul napt. West a Ginnings (1958).

2.1.2 Adiabaticko - izotermni kalorimetr (7'(t) = konst., To(t) = konst.; T(t) — T, (t) = AT =
0)

Adiabatické - izotermni kalorimetry, téZ Casto nazyvany pouze izotermni, jsou kalorimetry, kde stejné
jako v pripadé adiabatickych kalorimetr nedochézi k vyméné tepla mezi nddobou kalorimetru a okolim
AT = 0. Narozdil od nich v$ak teplota uvnitf a vné kalorimetru zustava konstantni 7" = T, = konst..
To zapfiCini, Ze leva strana rovnice (15) bude rovna 0 a rovnice tak piejde do tvaru

P(t)=0. (16)

Tato rovnice jde zdroven prepsat do tvaru

P(t) = Pi(t) + ”(t) =0, a7

kde P (t) je studovand tepelnd energie a P»(t) je kompenzacni tepelnd energie.

Vv,

Jeden z nejznaméjsich kalorimetrd tohoto typu je od Lavoisiera a Laplace, ktery fungoval na méfeni
hmotnosti roztaveného ledu. Déle pak Bunsentiv kalorimetr, u kterého se mnozstvi tepla urovalo ze
zmény objemu smési ledu a vody zpusobené tanim ledu. Tento typ kalorimetru posléze vylepsil Jes-
sup (1955). Misto ledu zde pouzil difenyleter. Ve vSech zminénych piipadech jsou vysledky urovéany ze
zmény mnoZzstvi méfené latky, které jsou zapficinény fazovou zménou. Je vSak velmi obtiZzné (nemoZzné),
docilit takovych podminek, které by odpovidaly termodynamické rovnovaze. Pokrok ve vyvoji adiabaticko-
izotermnich kalorimetrt pfiSel az s vyuZzitim Peltierova a Jouleova efektu ke kompenzaci vytvorené te-
pelné energie. (Zielenkiewicz a Margas, 20006)

2.1.3 Izotermni - neadiabaticky kalorimetr (7'(t) = konst., Tor(t) = konst.;T(t) — Top(t) =
AT = konst.)

Tento typ kalorimetru pracuje pii izotermnich podminkdach, tedy teplota vnitini nidoby kalorimetru 7'(t)
zustava konstantni. Lze jej popsat rovnici:

GAT = P(1) (18)

Aby bylo moZné stanovit tepelny efekt tohoto kalorimetru, vychdzi se z predpokladu, Ze:

P(t) :Pl(t)—‘y-PQ(t) = GAT (19)
kde P (t) je tepelnd energie generovand v prib&hu méfeni a P»(t) je kompenzacni tepelnd energie, kterd
je dodavana do procesu tak, aby byly neustale udrzovany izotermni podminky.

Tento typ kalorimetru pouzil napf. Hansen et al. (1982). Tento bateriovy kalorimetr byl zkonstruovan pro
méfeni vznikajici tepelné energie u lithium-aluminium/Zelezo sulfidovych bateriovych ¢lanki. Teplotni
rozsah kalorimetru byl 400 — 500 °C a rozsah méfeného tepelného toku byl od 1 mW do 50 W.
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2.14 Izoperibolicky kalorimetr (7'(t) # konst., T, (t) = konst.; T'(t) — Tor(t) = AT # 0)

V piipadé izoperibolickych kalorimetrd dochézi ke zméné teploty uvnitt kalorimetrické nddoby 7'(t) #
konst., ale teplota okoli zistava neménnd T, (¢) = konst. Z hlediska termodynamiky a pfestupu tepla
zde dochdzi k ¢aste¢né akumulaci tepla uvnitt kalorimetrické nddoby a ¢ést tepla odchdzi do okoli. To
Ize popsat rovnici:

dTy (1)

Cdt

+ GAT(t) = P(t) (20)

kde AT je rozdil teplot mezi kalorimetrickou naddobou a okolim. Parametr, ktery popisuje dynamické
chovani systému se nazyva ¢asova konstanta a je vyjadien jako 7 = C'/G. (Rouquerol a Zielenkiewicz,
1986) Tyto druhy kalorimetr maji rizné konstrukéni uzptsobeni a vyuZivaji se pro rizné aplikace. Podle
Zielenkiewicz a Margas (2006) je 1ze rozdélit na

a. Kalorimetry s Dewarovou nddobou

b. Kalorimetry s plastém naplnénym vodou nebo vzduchem
c. Vysokoteplotni kalorimetry

d. Konduktivni kalorimetry a kalorimetry s tepelnym tokem

e. Kalorimetry, kde se generované teplo prendsi do kapaliny proudici okolo vnéjsiho povrchu kalori-
metrické niddoby

f. AC kalorimetry, pouZivané pro méfeni tepelné kapacity v oblasti fizového pfechodu

2.1.5 Neizotermni - neadiabaticky kalorimetr (7'(t) # konst., Tor(t) # konst.;T(t) — Tor(t) =
AT # 0)

Pro uzavieny systém lze tento typ kalorimetru popsat rovnici:

Wy 6w - me) = P0) @

Obvykle teplota roste linedrné a lze ji tak popsat rovnici:

y(t) = at (22)

Existuje nékolik zafizeni pro tepelnou analyzu, kde Ize rovnici (21) ve zjednodusené podobé povazovat
za matematicky model. U téchto zafizeni se pozoruje zména teploty vzorku zptsobend nucenou funkci
generovanou na Stitu kalorimetru. Mezi takovato zafizeni patii zafizeni pro stanoveni topné a chladici
kiivky, diferencidlni termickd analyza, zafizeni pro méfeni teplotniho rozdilu mezi studovanym vzor-
kem a zndmou latkou, diferencidlni skenovaci kalorimetrie tepelného toku nebo modulované teplotni
diferencidlni kalorimetrie.(Zielenkiewicz a Margas, 2006)

2.2 Typy kalorimetra

Existuje nepfeberné mnozstvi kalorimetrd a kazdy autor rozd€lu kalorimetry podle odlisnych kritérii.
Nézvy jako nizkoteplotni kalorimetr, vysokoteplotni kalorimetr nebo vysokotlaky kalorimetr vychdzi z
teplotnich a tlakovych podminek, které nastdvaji pfi métfeni. V nékterych pripadech je nazev spojovan s
druhem tepla, které nds v procesu zajima: kalorimetr pro sméSovaci teplo, odpafovaci teplo, mérné teplo
a dalsi. Mnohdy také nazev kalorimetru vypovida o jeho konstrukénim usporadani. MiZe to byt labyrin-
tovy kalorimetr, kalorimetrickd bomba, pritokovy kalorimetr a jiné. U nékterych zafizeni je zase nazev
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spojovan s osobou, jenz kalorimetr zkonstruovala. Existuje tedy Lavoisiertiv kalorimetr, Laplacetv ka-
lorimetr, Bunseniiv kalorimetr nebo Junkersiv kalorimetr (Zielenkiewicz a Margas, 2006). Casto jsou
v ndzvu podminky, pfi kterych méteni probihd, proto nejsou vyjimkou kalorimetry adiabatické, isoperi-
bolické nebo izotermni (2.2).

2.2.1 Smésovaci kalorimetr

Asi nejjednodussim typem kalorimetru je kalorimetr sméSovaci. Jeho princip je postaven na tom, Ze
latce, u niZ chceme zjistit mérnou tepelnou kapacitu, doddme nebo odebereme teplo jinou litkou, u
niZ mérnou tepelnou kapacitu zname. Jako kalorimetrickd naddoba je Casto pouZivand Dewarova nadoba,
jelikoZ dobfte sniZuje ztraty tepla do okoli. Déle se kalorimetr skldda z vicka z dobfe izolujiciho materidlu,
michadlem a teplomérem viz obrdzek 1. Pfi méfeni se do kalorimetru nalije ur¢ité mnozZstvi latky, jejiz
mérnou tepelnou kapacitu ¢; zndme (Casto voda) o hmotnosti m; a teploté 7. Po pfidani druhé latky
o hmotnosti my a teploté 75, jejiz mérnou tepelnou kapacitu cy chceme stanovit, dojde k vymeéné tepla
mezi obéma latkami a teplota smési se ustali na teploté ¢.

Yoo

Obrazek 1: SméSovaci kalorimetr: 1 - De-
warova nadoba, 2 - vicko, 3 - michadlo, 4
- teplomér

Samotny proces pak lze popsat kalorimetrickou rovnici ve tvaru:

mocCo (Tg - T) = (mlcl + Vk) (T - Tl) (23)
kde V}, je tepelnd kapacita kalorimetru a je ddna vztahem:

Vk = Zmi C; (24)

v némZ m; urCuje hmotnost kalorimetru a zbylych jeho soucdsti a ¢; stfedni hodnoty jejich mérnych
tepelnych kapacit. Nejde tedy pouze o tepelnou kapacitu kalorimetru, ale i o tepelnou kapacitu vicka,
michadla i teploméru. Tato tepelné kapacita se vétSinou urCuje experimentalné, za pouZiti vody, kterd se
pridava postupné ve dvou mnoZstvich m; a mg , pfi rozdilnych teplotdch 77 a 75 a s mérnou tepelnou
kapacitou c. Po ustéleni teploty smési (i kalorimetru) 1ze vyjadfit hodnotu tepelné kapacity kalorimetru
jako:

Ty —T)—my (T — T,
y, = M2 (T2 T)_gl( 2), (25)
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Diky pouZiti vody pfi stanoveni tepelné kapacity kalorimetru se nékdy této hodnoté k4 vodnd hodnota
kalorimetru.(Broz, 1983)

2.2.2 Elektricky kalorimetr

Elektricky kalorimetr se pouZiva pro méfeni tepelné kapacity jak kapalnych, tak i pevnych latek. Na
rozdil od smé&Sovaciho kalorimetru, u kterého se hodnota tepelné kapacity urcuje pouze relativné vzhle-
dem k jiné latce, se u elektrického kalorimetru hodnota dopocitava absolutné.

Samotny kalorimetr se sklddd z dobfe izolované nadoby (Dewarova), vi¢ka, michadla, teploméru a elek-
trické topné spiraly. Z hodnoty elektrického proudu I protékajiciho topnou spirdlou, z napéti U na spirale
a doby ¢, po kterou spirdlou protéka proud, 1ze uréit mnozstvi tepla () dodané kalorimetru dle vztahu:

Q=UIt (26)

V pfipadé, Ze nebudeme uvazovat tepelné ztraty mezi kalorimetrem a okolim, miZeme popsat energetic-
kou vyménu mezi topnou spirdlou a kalorimetrem (véetné vzorku) jako:

(me+ Vi) (T—Ty) =UIt 27

kde m je hmotnost vzorku, c je mérnd tepelna kapacita vzorku, K je tepelna kapacita vlastniho kalori-
metru, 7" je vysledna teplota a T} je teplota na pocatku méfeni.

Tento typ kalorimetru pouZil napf. Pratat (2015) pro méfeni mérné tepelné kapacity vodného roztoku
sodné soli karboxymetylcelul6zy. Kromé samotného kalorimetru viz obrdzek 2 pouzil také napajeci
zdroj, ampérmetr, voltmetr a ohmmetr. Jako modelové kapaliny pouZil vodu, olej a glycerin a vysledky z
meéfeni téchto latek ndsledné porovnal s hodnotami v literatuie. Odchylka u jednotlivych latek se pohy-
bovala v rozmezi 1 az 2 % viz tabulka 1 .

Obrazek 2: Schéma elektrického kalorimetru
(Pratat, 2015): 1 - zkoumand latka, 2 - ka-
lorimetricka nadoba, 3 - izola¢ni vicko, 4 -
Ctyfi senzory Pt-100, 5 - nosi¢ topné spirdly,
6 - topna spirdla, 7 - michadlo, 8 - lopatky
michadla, 9-10 - vodi¢e pro méfeni odporu,
Q/ Y/, 11. g izolacni trubka, 12-13 - napdjeni topné
spiraly
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Tabulka 1: Srovndni naméfenych hodnot mérné tepelné kapacity c. s daty z literatury cy;; v teplotnim
rozsahu 298 — 325 K (Pratat, 2015).

Létka cit(Jkg P K™ co(Jkg K1)  Chyba (%)

Voda 4190 4234 1,04
Olej 1900 1938 1,96
Glycerin 2430 2475 1,85

2.2.3 Adiabaticky kalorimetr

Adiabaticky kalorimetr je jeden z nejpiesnéjsich typu kalorimetru. Lze dosdhnout nepfesnosti méfeni
niz8i nezli 0,1 %. Klasicky se adiabaticky kalorimetr sklddd ze tif hlavnich ¢asti: vnitfni vadlcova Cést
obklopena systémem adiabatickych §titd a pece.

s v 2

Vnitini ¢ast kalorimetru se skldda z kelimku na vzorek, teploméru, topného télesa a vnitiniho radia¢niho
Stitu. Aby bylo moZné dosdhnout vysokych pfesnosti méfeni, pouZivaji se, na rozdil od jinych kalo-
rimetrt, k méfeni teploty platinové odporové teploméry, které méii s piesnosti az 1 mK. Pro udrZeni

Y. s Yz

adiabatickych podminek méfeni je vnitini ¢4st obklopena adiabatickym Stitem, vyhfivanymi na teplotu
vzorku (vnitini ¢asti). Pro spravné fizeni adiabatickych podminek a zajisténi dostatecné teplotni ho-
mogenity, jsou kolem adiabatického Stitu soustfedné uspordddny ochranné a radiacni Stity. Vnéjsi Cast
adiabatického kalorimetru je pec (nebo kryostat) a vnéjsi kryt, umoziujici méfeni ve vdkuu nebo pii
fizeném pritoku inertniho plynu. Aby byly teplotni ztraty co nejmensi, je nutné, aby konstrukéni ma-

Vv,

teridl kalorimetru mél co nejvyssi tepelnou vodivost a nizkou emisivitu v infracervené oblasti.

Princip méfeni na adiabatickém kalorimetru spoc¢ivd v tom, Ze vzorku je doddvdno zndmé mnoZstvi
tepla, diky némuz dojde k nardstu teploty. Pfi méfeni se periodicky stfidaji faze, kdy se vzorek ohfiva a
faze rovnovazna. Pfi adiabatickych podminkach se pfirdstek entalpie rovnd dodavanému teplu, které lze
snadno urcit z elektrické energie P.; a doby ohfevu ¢. Pak tedy lze pro stanoveni mérné tepelné kapacity
pouZit vztah:

Q _ Pt
mAT  mAT

Cp =

(28)

Pfi méfeni na adiabatickém kalorimetru dochdzi k drobnym tepelnym ztrdtdm. Ty lze stanovit a opra-
vit dal§im experimentem. Proto se prvni méfeni provadi bez vzorku, aby se urcila tepelnd kapacita
samotného kalorimetru. Pokud je adiabaticky kalorimetr dobfe navrZen, jsou tepelné ztraty stejné pro
meéfeni se vzorkem a bez néj. Proto je méfeni bez vzorku Casto pouZivano jako zdklad pro korekce
zbyvajicich tepelnych ztrit.(Czichos et al., 2011)

= 6_ Obrazek 3: Blokové schéma adiabatického kalo-

3 “J £ D‘—‘ 9 rimetru. 1-kelimek na vzorek; 2-vnitfni adiaba-

N P4

— ticky S$tit; 3-vnéjsi adiabaticky Stit; 4-vakuovana
nadoba; 5-reguldtor kfemiku; 6-regultor tep-
loty; 7-jednotka sbéru dat; 8-digitdlni voltmetr a
- ohmmetr; 9-pocitac¢; 10-Cerpadlo (Czichos et al.,
2011)
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2.2.4 Diferencialni skenovaci kalorimetr

Diferencidlni skenovaci kalorimetrie (DSC) je metoda termické analyzy, kterd se pouZivd pro méfeni
tepelné kapacity, teplot fazovych pfemén, stanoveni Cistoty materidlu nebo kinetiky riznych procesa.
(Zielenkiewicz a Margas, 2006) Jak uZ nazev napovidd, princip metody je v porovnavéni toku tepla
do studovaného vzorku a do vzorku referencniho. MnoZstvi pohlceného tepla se pak projevi na zméné
teploty. Diferencidlni skenovaci kalorimetry miZeme rozdélit na dva typy:

a) DSC s tepelnym tokem

U tohoto typu DSC kalorimetru jsou méfeny i referencni vzorek umistény v jedné kalorimetrické cele.
Oba vzorky maji vlastni teplotni ¢idlo, diky nimz 1ze urcit teplotni rozdil mezi obéma vzorky. Zmény,
které jsou zplsobeny endotermnim nebo exotermnim déjem, jsou zaznamendvany jako tepelny tok z
nebo do vzorku a je povaZzovan za Umérny rozdilu teplot. Z konstrukéniho hlediska existuji dva typy
tohoto kalorimetru.

Diskovy typ DSC se sklddd ze dvou kelimkt umisténych na disku z vhodného materialu. Rozdil teplot
mezi referenénim a méfenym vzorkem je zajiStén integrovanymi teplotnimi senzory v disku nebo na
povrchu disku.

Druhym typem je cylindricky typ DSC, ktery se sklada z pece, v niZ jsou umistény dva valcové kelimky
pro méfeny a referencni vzorek. Senzory pro méfeni teploty jsou umistény mezi kelimky a vnitini sténou
pece. Diferencidlni zapojeni termoclankd umozniuje méfit rozdil mezi méfenym a referenénim vzorkem.

Disk-type DSC

Reference Sample

Uy ~AO
Cylinder-type DSC

Sample Reference

7777

VAVAVAVAV/

yAVAVAVAY
NS

Um~AO
L

Obrazek 4: Diskovy a cylindricky typ DSC (Czichos et al., 2011)

b) DSC s kompenzaci piikonu

V ptipadé DSC s kompenzaci prikonu jsou oba kelimky (na méfeny i referencni vzorek) umistény v sa-
mostatnych celdch s vlastnimi tepelnymi zdroji. Obéma vzorktim je ze zacatku dodavano stejné mnoZzstvi
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tepla. V piipadég, Ze vznikne teplotni rozdil, mezi méfenym a referencnim vzorkem, za¢ne byt kompen-
zovan zménou tepelného vykonu dodavaného do jedné z cel. Zkoumanou veli¢inou tak je elektricky
pfikon, ktery je potfebny k udrZeni stejné teploty obou vzorkl. Vystupem je tedy pifimo tepelny tok
potfebny ke kompenzaci teplot jako funkce teploty nebo Casu.

2.2.5 Prutokovy kalorimetr

Tento typ kalorimetru byl poprvé pouZit v roce 1902 Calenderem a Barnesem. Jak je zndzornéno na
obrazku 5, kapalina vstupuje do kalorimetru konstantni rychlosti kolem teploméru. Déle prochdzi ko-
lem topné civky, kterd kapalinu ohfivé a ven z kalorimetru opét okolo teploméru, ktery méfii teplotu na
vystupu. Po nastaveni vhodnych parametrti, jako je pritok nebo vykon topné spirdly se pocka, nez kalo-
rimetr dosdhne ustdleného stavu. Vhodny rozdil teplot na vstupu a na vystupu je okolo 5 °C. Aby byly
tepelné ztraty co nejmensi, je topnd civka obklopena vakuovym pldstém. Tepelny vykon topné civky se
vypocita stejné jako u elektrického kalorimetru podle rovnice (26).

vystup
kapaliny
odporovy
teplomér @ ]
: -
— =
| T 7

] | I f;\ odporovy
| —/ teplomér

vstup
kapaliny

topna civka

Obrazek 5: Schéma pritokového kalorimetru
Vyhodou tohoto kalorimetru je, Ze neni nutné kompenzovat tepelné ztraty. Abychom urcili mérnou te-
pelnou kapacitu protékajici latky, je nutné provést dvé méfeni. Pfi prvnim méfeni se nastavi parametry

pritoku a tepelného vykonu tak, aby rozdil vstupni a vystupni teploty byl takovy, jaky poZadujeme. Pro
ustédleny stav pak lze napsat rovnici

Qi =Uhti=mic(To-T1)+ Q. (29)

Pro druhé méfeni nastavime parametry tak, aby hodnoty vstupni a vystupni teploty byly stejné jako pri
prvnim méfeni. Tim budou stejné i tepelné ztraty. Pro druhé méfeni tedy vznikne vztah

Qr=Usloti =moc (To —T1)+ Q. (30)

Pro eliminaci tepelnych ztrit od sebe obé€ rovnice odecCteme a po vyjddieni c dostaneme vysledny vztah

Q2 — Q1
(mg —mq) (Ty —T1)

D

CcC =

~vsoo2

Tento typ kalorimetru se pouziva téz k méfeni mérnych tepelnych kapacit plynd, jak ho pouzil napf.
Gruzdev a Shumskaya (1967) pro méfeni mérné tepelné kapacity vzduchu a oxidu uhlicitého.
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2.3 Procesy v elektrickém kalorimetru
2.3.1 Michani

Aby bylo méfeni mérné tepelné kapacity v elektrickém kalorimetru presné, je nutné docilit homogenity
sloZeni a teploty. K tomu se vyuZivd proces michéni.

Jak popisuje Rieger et al. (2005), michani se vyuZiva pro intenzifikaci procest pfenosu tepla a hmoty a
piipravu suspenzi ¢i emulzi. Nej€astéji se setkdme s mechanickym michdnim, kde doch4zi k nucenému
proudéni v nddobé diky mechanickému michadlu. Obvykle se pouZivaji rota¢ni michadla, vyjimkou
jsou michadla vibra¢ni. Dal§im zpisobem michani je michani pneumatické, u néhoZ dochazi k misen{
kapaliny diky pfivaidénému plynu, ktery je distribuovan do vsadky ve formé bublin. Poslednim zpisobem
michdni latky v nddobé je hydraulické michani. Zde se vyuZivaji ponofené trysky, z nichZ vychdzejici
proud strhava okolni kapalinu, ¢imZ dochézi k promichdvani. Mimo michédni v nddobé Ize téZ sméSovat
latky v potrubi. Pro intenzifikaci tohoto typu michani se pouzivaji statické sméSovace.

Typy rota¢nich michadel

Existuje nepieberné mnoZstvi mechanickych rota¢nich michadel, které l1ze délit podle nékolika kritérii.
Podle rychlosti otacent je 1ze rozdélit na:

a. PomalubéZnd michadla — u pomalubéZnych michadel, jak uZ ndzev napovidd, se pouzivd mensi
rychlost otd¢eni. Dale byva obvyklé, Ze pomér priméru nadoby 7, k priméru michadla d byva
mensi (7'/d < 2) Diky tomu nebyva zpravidla nidoba opatiena svislymi nardzkami. Jako piiklad
téchto michadel 1ze uvézt kotvové michadlo, Sroubové michadlo nebo michadlo pasové.

b. Rychlobézna michadla — rychlobéZna michadla zpravidla funguji pfi vysSich otdckach a pomér
mezi primérem nddoby a primérem michadla byva v&i (T'/d > 3). VESinou se michadla umistuji
do osy nddoby (centricky), kterd je opatfena svislymi nardzkami. Ty zabraiuji tomu, aby doslo
k rotaci vsadky, a tim vzniku stfedového viru. Pokud nelze pouZit svislé narazky, lze zabranit
vzniku stfedového viru umisténim michadla excentricky nebo pod thlem k ose nddoby. Mezi tyto
michadla se fadi napt. turbinové michadlo s (nebo bez) délicim kotou¢em,vrtulové michadlo nebo
lopatkova michadla se Sikmymi lopatkami.

Dal$im kritériem, podle néhoz lze michadla rozdélit, je podle zpisobu proudéni kapaliny v nddobé

Obrazek 6: Proudéni v nddobé za pouziti rotacnich michadel. a) axidlni proudéni (nddoba s nardzkami);
b) radidlni proudéni (nddoba s nardzkami); c) tangenciélni proudéni (nddoba bez nardzek)
(Rieger et al., 2005)

a. Axialni michadla — v pripadé pouziti axidlnich michadel dochazi ke vzniku proudéni, kde smér

proudnic je vétSinou rovnobéZny s osou naddoby viz obrazek 6a. Mezi tato michadla se fadi napf.
michadla Sroubov4d, vrtulovd nebo michadla se Sikmymi lopatkami.
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b. Radidlni michadla — radidlni michadla vytvéareji pfedevs§im radidlni proudéni, tedy proudéni kolmo
od osy michadla viz obrazek 6b. Do této skupiny lze zaradit turbinovd michadla a michadla s
velkym sklonem lopatek.

c. Tangencidlni michadla — u téchto michadel vznik4 pfevazné€ tangencidlni proudéni v rovindch
kolmych na osu michadlaviz obrazek 6¢. Obvykle se tato michadla pouZivaji pro michani viskdznich
latek. Lze sem zatadit pomalubéznd michadla kotvova a lopatkova.

Podle Paul et al. (2003) 1ze do tohoto rozdéleni zafadit hydrodynamicky optimalizovand michadla (Hyd-
rofoil michadla). Pfi navrhu takovéhoto michadla je snaha vytvorit michadlo s tvarovymi lopatkami,
které dokaZe nejlépe vyuZit dodanou energii ve formé piikonu na vyvoldni Cerpaciho vykonu a turbu-
lence disipované mimo rotorovou oblast michadla. Takovyto typ michadla vytvorila napt. firma Ligtnin
(A315), firma Ekato (VISCOPROP) nebo axidlni michadlo s velkoplo$nymi lomenymi lopatkami od ?.

|
g r l
N

a) b) o)

Obréazek 7: Hydraulicky optimalizovand michadla. a) Ligtnin A315; b) Ekato VISCOPRO; c¢) Axidlni
michadlo s velkoploSnymi lomenymi lopatkami

Ptikonové charakteristiky

Piikon michadla je diileZitou veli¢inou pro ndvrh michadla, neboi jeho hodnota vypovida o energe-
tické ndro¢nosti procesu michéni. Jak odvodil Rieger et al. (2005) pomoci inspekéni analyzy ze silovych
ucinkd kapaliny a michadla, 1ze pro michaci zafizeni, jejichz usporadani je geometricky podobné, napsat
vztah pro pfikonové &islo Po jakoZto funkci modifikovaného Reynoldsova ¢isla Re

P
Po=——
© pn3d>®

= f (Re) (32)
V pripadé vyneseni zavislosti piikonového ¢isla a modifikovaného Reynoldsova ¢isla do grafu, dosta-
neme tzv. pfikonovou charakteristiku. Tu lze rozdélit do tif ¢asti. V oblasti plouzivého proudéni, tedy
pri nizkych hodnotdch Reynoldsova &isla (pro vétSinu michadel Re < 10), vyjde v logaritmickych
souradnicich primka, jejiz smérnice je rovna —1. Pfi zvysSujicim se Reynoldsové ¢isle dochazi k vyvinu
virl a pfikonova charakteristika se zakfivuje viz obrazek 8.

o1 plouzive pfechodova turbulentni
o | proudéni oblast proudéni
8
Po=B=konst
A nadoba
Po=— s narazkami
Re
nadoba
log Re

Obrazek 8: Typicky prabéh piikonové charakteristiky. Rieger et al. (2005)

18



Na obrazku 9 jsou zndzornény piikonové charakteristiky nékterych typi pomalubéZznych michadel a
na obrazku 10 jsou zobrazeny priikonové charakteristiky vybranych typl rychlobéznych michadel pti
michéni v nddobé se svislymi nardZkami.
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Obrazek 9: Prikonové charakteristiky nékterych typti pomalobéznych michadel pfi michdni v nadobé
bez narazek. 1-kotvové michadlo (CVS 69 1014); 2—Sroubové michadlo s usmériiovacim valcem (CVS
69 1028); 3—Sroubové michadlo umisténé excentricky; 4—pdsové michadlo (CVS 69 1029); 5-listové
michadlo (CVS 60 1016); 6-Ctyrndsobné lopatkové michadlo umisténé excentricky Rieger et al. (2005)
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Obrazek 10: Piikonové charakteristiky nékterych typt rychlobéznych michadel pfi michdni v nadobé
s narazkami. 1-turbinové michadlo (CVS 69 1021); 2—-turbinové michadlo bez déliciho kotouce;
3—Sestilopatkové michadlo (CVS 69 1020); 4-tfilopatkové michadlo (CVS 69 1025.3); 5—vrtulové
michadlo (CVS 60 1019); 6a,b—zubova michadla Rieger et al. (2005)
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2.4 Metody vyhodnocovani méreni na elektrickém kalorimetru

Meéfeni na elektrickém kalorimetru je vzdy zatiZeno chybou, kterd vznikd tepelnymi ztratami do okoli.
Pfi vyhodnocovani vysledkd méfeni je tedy nutné tuto chybu brat v dvahu a nékterou z metod ji odstranit.

2.4.1 Analytické reseni

Tepelné ztraty vznikaji nedokonalou izolaci nadoby a rozdilem teploty okoli a teploty kalorimetru, ktera
se v ¢ase méni. Pro popsédni tohoto efektu musime do rovnice (27) pfidat ztratové teplo a zarovein ji
prepsat do diferencialniho tvaru (Fyzikalni praktikum, 2016)

(me+Vi)dT +dQ, =U Idt, (33)
kde d@, jsou tepelné ztraty kalorimetru a dt je kratky Casovy dsek. Pokud vyjdeme z Newtonova ochla-

zovactho zdkona, 1ze tvrdit, Ze teplo odvadéné z kalorimetru do jeho okoli je pfimo dimérné rozdilu
okamzité teploty uvniti kalorimetru 7" a teploty okoli 7,. MlzZeme tedy napsat rovnici

dQ. = a S (T — Tpy) dt, (34)

kde o .S urcuje prestup tepla do okoli. V pripadé, Ze spojime rovnice (33) a (34), dostaneme diferencialn{
rovnici, kterd popisuje zavislost teploty na Case

(me+Vi)dT +aS (T —To)dt = U Idt. (35)

Po separaci proménnych Ize tuto rovnici pfimo integrovat

T dT tdt
:/ @ (36)
7 UI —aS (T —Ty) o me+V,

a feSenim této rovnice pak dostaneme

__aS
T:Tok+$ {UI— [UI—aS (Th —Ty)] e mcwt} ) (37)

Z tohoto vyrazu pak lze dopocitat mérnou tepelnou kapacitu c. Nejjednoduseji se vysledku dobereme
tak, Ze celou rovnici (37) zlogaritmujeme a udéldme jeji linedrni regresi. Smérnice této pfimky je pak
rovna vyrazu —« S/ (mec+ Vi).

Ze smérnice je uZ jednoduché vyjadfit nezndmou c. Problémem vS$ak je, Ze ve vyrazu se nachdzeji jesté
dvé nezndmé a to mérnd tepelnd kapacita kalorimetru Vi a poté soucin « S, ktery popisuje mnoZzstvi
ztratového tepla. Tyto dva parametry se nedaji urcit analyticky a je nutné je urcit experimentalné.

Jak popisuje Horak (1958) uréit tepelnou kapacitu kalorimetru 1ze nékolika zpisoby. Pokud bychom
méfeni provadéli na plechovém kalorimetru (Regnaultiv) sklddajici se ze dvou mosaznych valcd, jez
jsou oddé€leny vzduchovou mezerou, michackou a teplomérem, bylo by mozné urcit tepelnou kapacitu
vnitfni mosazné nddoby a michacky pouze na zéklad€ jejich hmotnosti a mérné tepelné kapacity ma-
teridlu, z kterého jsou vyrobené. Urcit tepelnou kapacitu teploméru (sklenéného) nelze takto jednoduse.
Vzhledem k tomu, Ze sklo mé malou tepelnou vodivost, musi se tepelnd kapacita urcit jen z C4sti tep-
loméru umisténého ve vnitini nddobé kalorimetru. U tlustosténnych rtufovych kalorimetrd to 1ze takto
provést, jelikoZ objemové teplo skla a rtuti jsou pfiblizné shodné. U trubicového teploméru to takto
provést nejde.
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Pokud je pouZzita Dewarova nddoba, tenkosténny sklenény teplomér nebo je uvnitf kalorimetru ¢ast z
materidlu, jehoZ tepelnou kapacitu nezname, neni mozné pouzit prvni zptsob urceni tepelné kapacity
kalorimetru. V tomto pfipadé€ je nutné urcit tepelnou kapacitu kalorimetru jako celku experimentalné.

Jednou z moZnosti je pouZit princip sméSovaciho kalorimetru. Princip této metody spoc¢iva v tom, Ze do
kalorimetru se nalije studend voda o zndmé teploté 77 a zndmé hmotnosti m;. Poté se do kalorimetru
prilije voda tepla o teploté 75 a hmotnosti ms. Po rychlém smichéni, aby nedoslo ke ztratdm do okoli,
se odecte vysledna teplota T'. Podle zdkona o zachovani energie se musi teplo ) odebrané teplé vode,
rovnat teplu, které pfijala studend voda a jednotlivé ¢asti kalorimetru. Lze tedy napsat vztah

Q=moc (T —=T)=(mic+ V) (T-T) (38)
Odtud jiZ 1ze tepelnou kapacitu kalorimetru vyjadrit jako

Ty —T)—m (T - T
v, = M2 (T T)—’Z“( )., (39)

Jestize bychom chtéli méfit mérnou tepelnou kapacitu vody, nemohli bychom pouZit jeji tabelovanou
hodnotu pfi vypoctu tepelné kapacity kalorimetru. Bylo by tedy nutné ptevést rovnici (38) do tvaru

mac (T —T)=c(mi+r) (T-T1), (40)

kde k = V}/c je nazyvana redukovana kapacita kalorimetru a pro uréeni jeji hodnoty neni tfeba znat
tabelovanou hodnotu mérné tepelné kapacity vody. Po vykraceni tak vyjde vztah

mo (TQ — T) = (m1 + /i) (T— Tl) . 41

Obdobné 1ze tpravu provést v rovnici (35), ktera piejde do tvaru

c(m+r)dT+aS (T —Ty)dt =UIdt. (42)

Pak je moZné vyhodnotit méfeni bez predeslé znalosti tabelovanych hodnot.

Pokud chceme zjistit tepelnou kapacitu elektrického kalorimetru, miZeme vyuZit tepelného vykonu
topné spirdly. Do kalorimetru nalijeme kapalinu (vétSinou vodu) o zndmé hmotnosti, teploté¢ a mérné
tepelné kapacité. Zapneme ohfev a méfime zavislost teploty na case. Pokud je méfeni kratké, zasadné
se neprojevi vliv tepelnych ztrat do okoli a tak miiZeme vychazet pouze z pocatecni teploty 77, koncové
teploty 75 a doby méfeni ¢,,. Vyjdeme-li tedy z rovnice (27), dosadime za Casové zavislé promeénné

naméfené hodnoty a vyjadiime z rovnice ndmi poZadovanou hodnotu V}, dostaneme vyraz.

Ult,y,

V= ——m _
T, T

mec. 43)

Pokud bychom predpokladali, Ze ztraty maji vyrazny vliv na prubéh teploty v zavislosti na ¢ase, bylo by
nutné i pfi tomto méfeni udélat korekci tepelnych ztrét.

Dalsi neznamou, kterou je nutné experimentalné zjistit, je soucin « S. Jednou z mozZnosti, jak je mozné
tuto hodnotu zjistit je, Ze zahfejeme kalorimetr na teplotu vyssi neZ je teplota okoli a ndsledné ho nechdme
samovolné chladnout. Toto chladnuti zaznamendvame jako zdvislost teploty na Case, které 1ze popsat
stejnou rovnici, jako pfi ohfevu kalorimetru. Rozdilem vSak je, Ze do systému neni dodédvano teplo z

topné spirdly a proto je U I = 0. Tim se rovnice (37) zkrati na tvar
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aS

T =T+ (Ty — Top) € 7ot ' (44)

Nésledné z naméfenych hodnot vznikne graf zavislosti T'(¢), z néhoZ pomoci regrese uréime hodnotu
als.

Druhym zpiisobem, ktery by se mohl pouZit pro zjiSténi tepelnych ztrat, je nechat kalorimetr vyhiivat
topnym télesem tak dlouho, dokud se tepelny vykon topné spirdly nevyrovna s tepelnymi ztratami do
okoli. V tu chvili by se teplota ustdlila na konstantni teploté 7)., kterd ur¢i rovnovazny stav déje. Za
téchto podminek mizZeme rovnici (37) napsat jako

Ul
T =T+ —. (45)

aS
Z této rovnice se d4 jiz jednoduse vyjadrit hledand hodnota soucinu « .S. Nevyhodou této metody je, Ze
v piipadé, kdy nezname ani priblizné hodnotu « .S, mizeme Spatné zvolit doddvany tepelny vykon a tak

by mohla byt rovnovdZzn4 teplota 7;. pfili§ vysokd. Dalsi nevyhodou je velka casové narocnost, které se
da predejit ¢asteCnym predehfevem kapaliny pred samotnym experimentalnim méfenim.

2.4.2 Aproximativni FeSeni

V piipadég, Ze zname analytické, tedy presné feSeni, priblizné feSeni za pomoci aproximace by nemélo
vyznam. Mohla by ov§em nastat situace, kdy pfesné feSeni nemdme k dispozici nebo jeho feSeni je pfili§
komplikované. V tu chvili se uplatni aproximativni feSeni (Fyzikaln{ praktikum, 2016).

Abychom nemuseli fesit diferencidlni rovnici (33), budeme konstatovat, Ze pribéh zmény teploty na Case
pfi ohfevu je linedrni. Pak rovnice tepenych ztrat (34) zistane stejnd, ale okamzita teplota 1" se vyjadi{
jako

T=at+T, (46)
kde a je smérnice zavislosti 1" (t), kterd 1ze vyjadfit jako

Ty +1T
Q= —

tm

(47)

V tomto vztahu je tedy 77 pocatecni teplota, tedy teplota, kdy se zapne elektricky ohiev. 75 je koncova
teplota pri vypnuti ohfevu a t,, je doba, po kterou bylo teplo do systému dodavano. Tato aproximace je
v8ak limitovdna pomérem mezi doddvanym tepelnym vykonem a tepelnymi ztratami. Cim budou tepelné
ztraty zanedbatelné€jsi oproti doddvanému tepelnému vykonu, tim se bude linearni aproximace vice bliZit
pfesnému feSeni. Abychom tedy predesli vétSim nepfesnostem, pii pouZiti tohoto feSeni je nutné, aby
rozdil pocdtecni a konecné teploty nebyl velky. Ziroven by se v idedlnim piipadé teplota okoli méla
nachazet mezi obéma teplotami.

Dosadime-li rovnice (46) a (47) do obecné rovnice popisujici tepelné ztraty (34), dostaneme vztah

Q- tm T, — T
dQZ:/ as <2tlt+T1—Tok)dt. (48)
0 0

m

pokud tedy tuto rovnici zintegrujeme, dostaneme vysledny vztah pro tepelné ztraty ve tvaru

Q. =aSt, (TQ_Tl

+ 17 — Tok) . (49)
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Po dosazeni rovnice (49) do kalorimetrické rovnice a nahrazeni proménnych veli€in 7" a ¢ za zndmé
hodnoty vysledné teploty 7> a doby ohievu t,,, prejde vztah po zapocteni tepelnych ztrat aproximativni
metodou do tvaru

Ty —T,
me+ Vi) (Ty—T)) +aSt, (22— om —T,)=UIdt,. (50)
9

Stejné jako u analytického feSeni i zde je nutné urcit tepelnou kapacitu kalorimetru Vj, a soucin a S. Pro
jejich ur€eni by se pouZily stejné metody, jako u analytického feSeni viz. 2.5.1.

Na obrédzku 11 a 12 je zndzornéno srovndni mezi analytickym a aproximativnim feSenim a feSenim bez
zapocteni tepelnych ztrat. Obrazek 11 ukazuje pribéh v piipadé, kdy pocatecni teplota kalorimetru je
vyssi nezZ teplota okoli. Obrazek 12 zase popisuje situaci, kdy teplota okoli se nachazi mezi pocatecni a
kone¢nou teplotou.

e e
= -
o O,
— e e R
- B e i
& i m = 1kg
* it ¢ =4200 Jkg 'K
Tor =20 °C
T, =30°C
oS8 =0,5JKIs?
Ul=20w

bez tepelnych ztrat
- - - - aproximativni vypocet
- O pfesny vypocet

T T T T ; T L T ! 1
0 2 4 6 8 10

¢as (hod)
Obrazek 11: Zavislost teploty na Case pfi ohfevu kalorimetru z pocateéni teploty 77 = 30 °C pii teploté
okoli T, = 20 °C.

Jak je z obou obrazku vidét, v pocate¢ni fazi ohfevu je analytické a aproximativni feSeni téméf totozné.
Z toho lze usuzovat, 7Ze pri kratké dobé méfeni (ohfevu) a tim i malému rozdilu mezi pocatecni a konco-
vou teplotou lze pfesné feSeni nahradit aproximativnim, aniZ by pfi vyhodnocovani méteni doslo k vétsi
chybé.

2.4.3 Grafické reSeni

Princip této metody spociva v tom, ze predpokladdme, Ze tepelné ztraty za jednotku Casu jsou priblizné
rovny rozdilu okamzité teploty kalorimetru 7" a teploty okoli T. Ztréta tepla se tedy projevi v poklesu
teploty kalorimetru. Oznac¢ime-li minutovy pokles teploty 7; (potazmo T%) pro dvé riizné teploty sym-
bolem A; a A miZeme napsat rovnice

Ai = a(T; — Tor) G

Ak =a (Tk — Tok) . (52)
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Obrazek 12: Zavislost teploty na Case pii ohfevu kalorimetru z pocate¢ni teploty 77 = 0 °C pii teploté
okoli T, = 20 °C.

Pokud slouc¢ime rovnice (51) a (52) dostaneme vztah

Ap=A7Ni+a(Tp, - T5) , (53)

kde a je konstanta Umérnosti, kterd v piipadé ur¢eni minutového poklesu teploty pfed a po samotném
méfeni Ize vyloucit. Minutova ztrata roste imérné€ s teplotou kalorimetru a lze pro treti teplotu 7', ktera
lezi mezi teplotami 7; a T}, ur€it linedrni interpolaci podle vzorce

Ap — A
A=A+ 22720, 4

Cely prubéh méfeni se sklada ze tif ¢asti. V prvni fazi zaznamendavame teplotu promichavané kapaliny,
aniz by byl zapnuty ohfev. Pribéh této teploty tedy ovliviiuje teplota okoli, kterd ma vliv na tepelné ztraty
a disipace energie od michadla. Po urcité dobé spustime ohfev a i naddle zaznamendvame teplotu, kterd
vlivem dodavani tepla by méla narGstat. Po ohtati o teplotu v rozmezi 5 — 7 °C vypneme ohiev a i nadale
sledujeme zménu teploty. Pokud bychom chtéli vice méfeni najednou, bylo by mozZné opét spustit ohfev
a pokracovat ve stejné posloupnosti jako doposud.

Z prvni fize uréime stfedni teplotu 77 a stfedni minutovy pokles A;. TotéZ udélame pro oblast po vypnuti
ohfevu, ¢imz dostaneme hodnoty 7T77; a Ayyr. Stfedni teplotu spocitime i pro dobu samotného pokusu
(Tr1) a interpolaci podle rovnice (51) dostaneme minutovy pokles Ajy. Vyndsobime - li tuto hodnotu
dobou ohfevu, dostaneme hodnotu, kterd odpovida poklesu teploty na konci pokusu vlivem tepelnych
ztrat. Kone¢nou teplotu tak navysime o vypoctenou hodnotu. Tu nésledné pouzijeme pifi vypoctu mérné
tepelné kapacity latky.

Stejnou metodu miizeme pouZit i pro uréeni tepelné kapacity kalorimetru, kde budeme vychazet ze znamé
hodnoty mérné tepelné kapacity ohfivané latky.
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Obrézek 13: Grafickd metoda vyhodnoceni kalorimetrického méfeni

3 Navrhova ¢ast

Ze zadani diplomové prace vyplyva, Ze navrh elektrického kalorimetru ma byt proveden pro kupovanou
Dewarovu nadobu o objemu 1 1 a déle pro vlastni nadobu, jejiZ objem by byl v rozmezi 1 az 2 1. Je
tedy nutné udé€lat dva navrhy tak, aby jednotlivé komponenty vyhovovaly rozdilnym mnoZstvim vsadky
a rozdilné geometrii.

Jak bylo popsano v kapitole 2.3.2, elektricky kalorimetr se skldda z izolované nddoby, michadla, vicka,

teploméru a topného télesa. Je tedy nutné navrhnout tyto komponenty a dalsi ¢4sti, potfebné k spravnému
fungovani kalorimetru.

3.1 Navrhl1
3.1.1 Izolovana nadoba

V ptipadé prvniho navrhu je pouZita kupovand Dewarova niddoba. Byla zakoupena Dewarova nadoba
KGW - ISOTHERM, ktera se sklada z vnitini evakuované nadoby s dvojitou sténou z postiibfeného
borosilikatového skla a vnéjsiho nemagnetického hlinikového plasté. Vnitini primér nadoby je 77 mm,
vné&jsi primér nddoby je 105 mm, hloubka vnitin{ ¢asti je 235 mm a celkovd vyska nddoby je 290 mm.
Diky velice dobrym izola¢nim vlastnostem se béZné pouZiva na uskladnéni kapalného dusiku, suchého
ledu a dalsich chladicich kapalin. Pro pouZiti pti vyrobé kalorimetru je tedy tato vlastnost velice vyhodna.

Nevyhodou této nadoby, jakoZto soucdsti kalorimetru, je nepomér mezi vnitinim primérem a hloubkou,
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jelikoz pro udrZeni homogenity je nutné méfenou latku michat. Z toho divodu nelze plnit celou nadobu.

K
Al

L'

Obrazek 14: Dewarova nddoba KGW ISOTHERM o objemu 11 (A =77 mm; B = 95 mm; C = 105 mm;
D =235 mm; E = 290 mm)

3.1.2 Michaci zarizeni
Prikon michadla

Aby kalorimetr fungoval spravné, je nutné zajistit v celé vsddce homogenitu jak sloZeni, tak teploty.
Z tohoto diivodu je nutné vsadku michat. Aby bylo moZné urcit potfebny piikon michadla P, je nutné
znit mnoZstvi métené latky, jeji vlastnosti, typ michadla, ktery by se pro danou aplikaci hodil, rozméry
nadoby, rychlost michani a dalsi. Pfikon michadla potiebny pro michani pak mizeme urcit, jak uvadi
Rieger et al. (2005), dle rovnice

P =Popnid®, (55)

kde Po je piikonové &islo, p je hustota latky, n je rychlost oticeni a d je primér michadla. Piikonové

N4

¢islo 1ze urdit z piikonovych charakteristik a je zavislé na Reynoldsové ¢isle Re, které se spocitd vztahem

2
Re = M (56)
n

kde p je dynamickd viskozita latky .

JelikoZ se jednd o laboratorni zafizeni, nelze jednoznacné urcit latku, jejiZz mérnd tepelna kapacita se
bude v kalorimetru méfit. Je tedy nutné urcit si okrajové hodnoty potfebnych vlastnosti k vypoctu. Jako
modelové kapaliny jsem zvolil vodu a glycerin, jejichZ vlastnosti jsou v tabulce 2.
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Tabulka 2: Termofyzikalni a transportni vlastnosti modelovych kapalin pfi 20 °C.

Latka Koncentrace % Hustota (kgm™2) Dynamick4 viskozita (mPas)
Voda 100 998,2 1,0020

Glycerin 100 1261 1499

Glycerin 98 1255 974

Glycerin 95 1248 545

Glycerin 90 1235 234,6

Vzhledem k tomu, Ze bude dochdzet k ohfevu méfené latky, bude dochdzet i ke zméné vlastnosti na ni

zavislych. Hustota, stejné jako dynamicka viskozita s teplotou klesaji. Diky tomu je jednodussi latku
umichat a postaci tedy provést vypocet pro hodnoty pii 20 °C.

Dile je nutné zvolit typ michadla, ktery bude pfi vyrobé kalorimetru pouzit. Pro méné viskézni latky jsem
zvolil dva druhy rychlobéZnych michadel a to Ctyflopatkové michadlo se Sikmymi lomenymi lopatkami
(4RLL) a ctyrlopatkové michadlo se Sikmymi lopatkami pod thlem 45 °. U obou michadel byl zvolen
primér jako jedna polovina praméru niddoby 7'/d = 2. Pro vice viskézni latky by se pouzilo kotvové
michadlo. Tato michadla jsou zndzornéna na obrazku 15.

Obrazek 15: Modely vybranych typti michadel. a) ¢tyflopatkové michadlo se Sikmymi lomenymi lopat-
kami (4RLL); b) ¢tyrlopatkové michadlo se Sikmymi lopatkami

Posledni neznamou, kterou je tieba urcit, aby bylo mozné spocitat Reynoldsovo ¢islo, je rychlost otaceni.
Zde je nutné si uvédomit, Ze rychlost michdni nema vliv pouze na dobu homogenizace, ale pfi rostoucich
otaCkach se zvySuje disipace energie a tim vznikd chyba pfi samotném kalorimetrickém méfeni. Dalsi
problém, ktery miize vzniknout pfi procesu michéni, je tvorba stfedového viru, kdy miize dojit az k aeraci
vsadky, tedy prisavani vzduchu. Tento stav nesmi nastat a proto otacky, pfi kterych by doslo k aeraci lze
povazovat za mezni hodnotu rychlosti otd¢eni.

Mali a Patwardhan (2009) provedl experiment, kde zkoumal tvorbu stfedovych vird u systému voda
- vzduch. Méfeni provadél v nddobé se Ctyfmi svislymi nardZkami, pro tfi typy michadel (turbinové
michadlo a michadlo se Sikmymi lopatkami oto¢ené jednou tak, aby tlacilo vodu pod sebe a jednou tak,
aby vytlacovalo vodu nad sebe viz obrdzek 16) a ve tfech vzdalenostech od hladiny (1/3;1/2 a 2/3
vysky hladiny). Navic pouZil tfi rozméry kazdého michadla a to pomér priméru michadla vici priméru
nadoby o hodnotéch 0, 65; 0, 45a0, 30.

Pfi porovnani predpokladané geometrie kalorimetru a geometrie pouzité pri experimentu dospéjeme k
tomu, Ze u kalorimetru se nepfedpokladaji svislé nardZky, coZ by zapfiCinilo vznik stfedového viru pti
niz8ich otackach, nezli vzeslo z experimentu viz tabulka 3. Na druhou stranu budou v kalorimetru ve-
stavby jako topné téleso nebo méfice teploty, coZ by mélo alesponi ¢4stecné nahradit funkci nardzek.
Typ michadla se sklonénymi lopatkami se shoduje s volbou pro kalorimetr, ale rozméry michadla se
predpokladaji polovina priiméru naddoby. Vzdalenost od hladiny by se shodovala.
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Obrazek 16: Proudéni v nddobé za pouziti: a) DT - turbinové michadlo, b) PBTD - michadlo se Sikmymi
lopatkami tlacici vodu pod sebe, b) PBTU - michadlo se Sikmymi lopatkami vytlacujici vodu nad sebe
(Mali a Patwardhan, 2009).

Tabulka 3: Hodnoty kritickych otacek vyplyvajici z experimentu Mali a Patwardhan (2009).
d/T  Umisténi michadla DT PBTD PBTU

S=H/3 42 40 83
0,65 S=H/2 45 44 88
S =2H/3 50 60 90
S=H/3 93 121 80
045 S=H7n2 104 145 144
S =2H/3 118 230 175
S=H/3 260 300 136
03 S=H2 270 398 198
S =2H/3 352 402 286

Pokud bychom vzali v potaz predpoklddanou geometrii kalorimetru, kritické otdcky by se mély pohy-
bovat v rozmezi 60 — 230 min~!. V tu chvili by hodnoty Reynoldsova &isla pro vodu byly v rozmezi
1476, 7 — 5660,4, cemuZ by odpovidala pfechodova oblast prikonové charakteristiky.

Vzhledem k tomu, Ze geometrie neni presnd a rozptyl predpokladanych otacek je dosti velky, byl pro-
veden experiment s pfedpoklddanou geometrif tak, aby bylo mozné urcit kritické otdcky, pfi kterych by
doslo k aeraci. Z pokusu vyslo, Ze aZz u 500 min~! doglo k ob&asnému pfisati bublinky vzduchu do
kapaliny. Pro tuto hodnotu otacek by Reynoldsovo ¢islo vychazelo 11987,7.

2 w7

Piikonové Cislo pro Ctyflopatkové michadlo se Sikmymi lopatkami pro umisténi v riznych vzdalenostech
od hladiny je v rozmezi 0, 95 — 1,2. Z rovnice (55) 1ze dopocitat potiebny pfikon michadla P = 1,644 W.

Jednim z pozadavki, kromé potiebného vykonu, byly i rozméry pohonu. Vzhledem k malému priméru
nadoby byla snaha pofidit pohon s co nejmensi zastavitelnou plochou, jelikoZ do vicka bylo nutné za-
komponovat i zbylé ¢asti kalorimetru. Nakonec byl vybran pohon SM0401AE4-KCD-NNV od firmy
MOONS o vykonu 60 W. Jeho rozméry prevodovky 40 x 40 mm sice nejsou pfiliZ malé, vzhledem
k vnitfnimu priméru nadoby (77 mm), ale s touto skuteCnosti se muselo pocitat pri navrhu zbylych
komponent michaciho zafizeni.
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Table 2 - Impeller specifications.

Impeller 4PBT 3P HR100 HS604
D/T 0.52 0.52 0.52 0.52

No. of blade 4 3 3 4

Blade width (mm) 12 ~25 (widest) ~26 (widest) ~12 (tip)
C/D 0.25, 0.50, 0.75, 1.00 0.04

Np 0.95-1.2 0.3-0.45 0.4-0.55 3.6-3.8

Obrazek 17: Parametry michadel pouzité Ibrahim et al. (2015)
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Obréizek 18: Pohon SM0401AE4-KCD-NNV firmy MOONS (Katalog MOONS).

Hridel michadla

Existuje n€kolik zplsobt, jak je mozné dimenzovat hiidel michadla. Dle Ditl a Novak (1999) je nutné
pro dimenzovani hiideld znat zatiZeni, které ptisobi na hiidel michadla a ddle material, z néhoZ ma byt

htidel vyroben.
Pro stanoveni silovych tG¢inkd ptsobicich na hiidel michadla lze pfistupovat dvéma zpisoby:

a. V pfipad¢ prvniho zptisobu je nutné znat instalovany piikon pohonu. Dimenzovani navic vychazi
z podminky, Ze muze dojit az k zastaveni michadla vlivem silovych G¢inkd. Do této skupiny by
bylo mozné zahrnout vypoctovy postup VUCHZ a vypoctovy postup E.E.U.A

b. Druhy zpisob vychazi z naméhani pfi normalnich podminkach, tudiZ nenfi tak konzervativni a lze
touto metodou dosdhnout mensi hmotnosti pohonu. Témito metodami se zabyvaji predevsim firmy
vyrdbéjici michadla a lze je pouZit pouze na konkrétni typy michadel, pro kterd jsou naméfena
experimentalni data. Mezi tyto metody patfi napt. metoda firmy Chemineer a EKATO nebo metoda
BHRA.

Pokud bychom pouZili metodu VUCHZ, v prvnim kroku bychom spo&itali kroutici moment motoru

My = 5——, (57)

kde P, je Stitkovy vykon instalovaného elektromotoru a n jsou otdcky michadla.

Abychom mohli ur€it kroutici moment pusobici na hiidel michadla My, je nutné stanovit, za jakych
podminek mé michadlo pracovat. Provoz l1ze rozdélit na :

a. Lehky provoz — do této skupiny se zapocitdvd michdni pomalubéZnymi michadly s dostate¢nou
mezerou od stény nddoby a zaroveinl vsaddka nesmi obsahovat pevnou fazi. Pak kroutici moment na
hiideli michadla spocitdme jako
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My = k1 Mg, k1 = 1,8 (58)
b. TéZky provoz — tento provoz je zpravidla pfi pouZiti rychlobéZnych michadel s velkym speci-

fickym prikonem, pokud je mald mezera mezi michadlem a sténou nadoby nebo pokud je ve vsadce
pritomna pevnd faze. Lze pak spocitat kroutici moment pfi plné zablokovaném michadle

Mk: = k? Mkm7 k2 = 278 (59)

Nasledné 1ze dopoditat ptidavnou ohybovou silu F, kterd ptisobi na lopatku ve vzdélenosti 3/4 poloméru
michadla. Poté vyjde vztah

8 My,
F=—"—F 60
3d (60)
a ohybovy moment M, se ndsledné spocita
M, =Fl, (61)

kde /1 je vzdalenost michadla od uloZeni hfidele viz obrazek.

l4

Obrazek 19: Schéma uloZeni hiidele s ptisobenim silovych Géinki.

JelikoZ dochdzi ke kombinaci ohybu a krutu, stanovuje tato metoda redukovany moment z rovnice

3
Mred = \/Mo2 + 1 Mkmam . (62)

Pokud zname redukovany moment, 1ze jiz dopocitat minimaln{ primér hiidele

2 M.
do = {22 Mred 63)
T Okt
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kde o, je mez kluzu v tahu materidlu, z néhoZ je hiidel vyroben.

Vykon zakoupeného motoru SM0401AE4-KCD-NNYV je 60 W. Predpokladané rozmezi otacek je od 50
do 200 min—". Jako material na vyrobu hiidele byla pouZita korozivzdornd ocel CSN 19240. Vzhledem k
tomu, Ze bude dochdazet k ohfivani latky v kalorimetru, nelze pouzit mez kluzu za standartnich podminek.
Teplota by vSak neméla piekrocit 100 °C, proto lze pouZzit hodnotu o4 (100 °C) = 157 MPa. Pramér
michadla je 38,5 mm. Z ndvrhového vykresu kalorimetru lze odecist, Ze vzdalenost mezi michadlem a
uloZenim je [y = 172 mm.

Pokud dosadime tyto hodnoty do vypoctovych vzorci, dostaneme, Ze minimalni pramér hiidele pro lehky
provoz je dp; = 6,28 mm a minimalni primér pro t€zky provoz je dgo = 7,27 mm. Tim, Ze se bude v
na misté pouzit vypoctenou hodnotu pro tézky provoz. U navrhovaného hiidele byl tedy zvolen prameér
10 mm.

Aby bylo moZné pouZzit kalorimetr pro vétSi mnoZstvi latek, je hfidel déleny na dvé ¢asti tak, aby bylo
mozné spodni ¢ast ménit v zavislosti na potfebné délce a moznosti zmény michadla (nahrazeni rych-

vy 2

lobéZného michadla kotvovym michadlem) viz obrazek 20.

Obrazek 20: Model hiidele slozeného ze dvou Casti.

Prvni (delsi) ¢ast hiidele ma nejveétsi praimér 10 mm. Z jedné strany je hiidel ziZen na primér 8 mm
kvili spojeni s hiidelovou spojkou. Déle je na hiideli vytvofen zavit M10x0,75 pro KM matici a drazka
pro uchyceni MB podlozky. Nasledné je hiidel délen zapichy D0,8x0,1 z diivodu toleranci priméra pod
loZisky a jednim zdpichem D2,2x0,3 pro oddéleni ¢asti hiidele vystupujici z loZiskového domku. Konec

hiidele o priméru 10 mm je opatfen vnéjsim zavitem M10x0,75 pro spojeni s druhou ¢asti hiidele. Konec
hiidele je zakoncen ¢epem o priméru 4 mm, ktery slouzi pro vycentrovani obou ¢asti hiidele proti sobé.

Druhd (krats{) ¢ast hiidele ma taktéZ nejvétsi primér 10 mm. Na stran€, kde dochazi ke spojeni obou
asti hiidele, je vyvrtana dira o priméru 4 mm, kterd slouZi k vycentrovani s protikusem. Z vnéjska je na
hrideli udélan zavit M10x0,75, ktery slouZi ke spojeni obou Casti hiidele. V hiideli je nasledné vyvrtana
kolmo na osu hiidele dira o priméru 2 mm, ktera slouzi k umisténi koliku, o ktery se zapte spojovaci
matice. Druhd dira o priméru 3 mm slouzi k podrZeni ¢asti hiidele proti pootoceni, v piipadé nutnosti
dotdhnuti nékteré z komponent. Konec hidele je ziZen na primér 7 mm a nasledné pokracuje zavit M6
pro matici k uchyceni michadla.

Spojovaci matice

Pro spojeni obou ¢asti hfidele jsou navrZzeny dvé matice s jemnym z4vitem a pravoihlym vroubkovanim
na povrchu tak, aby bylo moZzné je dotdhnout pouze rukou. Delsi matice pfekryva spoj obou ¢4sti a kratsi
matice slouZi jako pojistna.
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Obrézek 21: Velkd a mald matice slouZici ke spojeni obou ¢asti hiidele.

Hridelovd spojka

Ke spojeni hiidele a pohonu je pouzita pruzna bezviilova hiidelova spojka KBE 2-9-8H7-8H7. Vyhodou
této spojky je, Ze dochdzi k tlumeni pfipadnych vibraci a vyrovndvd moZnou nesouosost. Maximéaln{
otacky, které spojka prenese, jsou 19000 min~—' a maximalni pfenaSeny moment je 3 N m.
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Obrazek 22: Pruzna spojka KBE 2-9-8H7-8H7 s rozméry: A = 20 mm; B = 23,4 mm, C = 5 mm;
D1 =8mm; D2 =8 mm; £ =10 mm; F' = 10 mm; F(DIN912) = M2,5; L = 30 mm

LoZiskovy domek

Dalsi ¢asti michaciho zafizeni je loziskovy domek. Jak je vidét na obrdzku 23, loZiskovy domek se
sklada ze samotného télesa domku a vicka. Obé dvé komponenty jsou vyrobeny z korozivzdorné oceli.
Jako polotovar pro téleso domku je navrZena kruhova ty¢ o priméru 60 mm a pro vicko kruhova ty¢ o
pruméru 32 mm.

Vnéjsi ¢ast domku je vélcova se Ctvercovou prirubou pro uchyceni pohonu. V misté, kde se po smon-
tovani nachazi hiidelova spojka, je vytvofen vyiez pro moznost dotaZeni Sroubl na spojce. Nasleduje
zizeni na prumér 33 mm, kde je vytvofen zavit M33x1,5 pro moznost uchyceni do vicka kalorimetru.
Ve spodni ploSe jsou udélané ¢tyfi zavity M2 pro uchyceni vicka. Vnitfni ¢4st je tvofena valcovou dirou
o dvou primérech. VEtsi primér 30 mm slouzi k vycentrovani pohonu viici loZiskovému domku a déle k
uloZeni jednoho z loZisek. UZ${ ¢4st domku je navrZena pro uloZeni. Vicko slouZi k uchyceni hiidelovych

tésnicich krouzka.
Sestava michaciho zarizeni

Na obrazku 24 je zndzornéno michaci zafizeni se vS§emi komponenty. Pohon kalorimetru je pfipevnén k
loZiskovému domku ¢tyfmi Srouby M4. Spojeni mezi pohonem a hiidelem kalorimetru je provedeno za
pomoci pruzné hiidelové spojky. UloZeni hiidele v loZiskovém domku se skldda z axidlné uchyceného
loZiska 6200, které je staZzeno MB podlozkou a KM matici a axidlné volného loZiska 91 900, které je

32



Obréazek 23: Model loziskového domku sklddajici se z télesa domku a vicka.

uchyceno pojistnym krouzkem a vickem loZiskového domku. Na utésnéni byly pouZity dva hiidelové
tésnici krouzky, které jsou umistény ve vicku loZiskového domku. Spojeni mezi hlavnim hiidelem a
hiidelem michadla je provedeno pomoci koliku a dvou spojovacich matic a na konci hiidele je umisténo
michadlo, které je dotaZeno Sestihranou matici M6.

3.1.3 Vicko kalorimetru

Polotovar pro vyrobu vic¢ka kalorimetru je kruhova ty¢, kde diky jednoduchosti tvaru je mozné polotovar
pouze soustruzit. Viko je rovné s osazenim pro sesazeni s nadobou. Osazeni ma mensi pramér nezli
vnitfni primér nadoby, jelikoZ je nutné mezi vicko a nddobu umistit mékké tésnéni tak, aby pfi vzniku
kmiténi, diky rotaci michadla, nedoslo k poSkozeni vnitfni sklenéné nadoby.

U navrhovaného kalorimetru je michaci zafizeni umisténo centricky ve vicku. Nevyhodou takovéhoto
umisténi by mohl byt vznik tangencidlniho proudéni a tim padem hors§i homogenizace vsddky, vznik
sttedového viru nebo dokonce pfisavani vzduchu z hladiny. Z toho divodu se u béZnych michacich
aparatd umistuji do nddoby svislé nardzky, které zapfi¢ini usmérnéni toku tak, aby dochazelo k lepsimu
promichavani vsadky a nedochézelo ke vzniku stfedového viru.

V této aplikaci vSak neni mozné pouZit bézné narazky, jelikoZ nddoba je sklenénd a v piipadé vysoce
viskdznich latek se uvaZuje i o pouZiti pomalubéznych michadel, jejichZ lopatky Casto sahaji azZ tésné
k okraji nddoby. Tangencidlni tok by v§ak mél byt narusen vestavbami, které jsou soucdsti kalorimetru

WV v

jako jsou topna spirdla, vodice a méfice teploty.

Diéle je nutné ve vicku vytvofit diry a zdvity potfebné pro uchyceni michaciho zafizeni, pro napdjeci
kabely topné spirdly a méfice teploty. Jak jizZ bylo napsdno, michaci zafizeni je umisténé centricky a
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Obréazek 24: Model sestavy michaciho zafizeni kalorimetru.

na loziskovém domku je vytvoren zavit pravé pro spojeni s vickem. V ose vicka je tedy vytvoieno
mélké osazeni o priméru 38 mm, které slouzi k vycentrovani loZiskového domku, na néjz navazuje
zavit M33x1,5, do kterého se lozZiskovy domek zaSroubuje. Déle jsou ve vicku tii vétsi diry pro umisténi
svorek. Dvé z nich poslouZi pro napdjeni topné spirdly a teti by méla poslouZit pro méfeni proudu,
ktery bude topné spirdle dodavan. Zbylé priichozi diry ve vicku budou vyuZity na vyvod kabeli od
zafizeni méficich teplotu. Ze spoda vicka jsou navrzeny jesté tfi neprichozi zavity M5, které maji slouzit
k uchyceni vnitini vestavby kalorimetru.

Obrazek 25: Model vicka kalorimetru.
3.1.4 Vnitrni vestavba kalorimetru

Jelikoz kalorimetr bude naplnén kapalinou pouze do stejné vysky, jako je jeji praimér (77 mm), ztstalo
by mnoho volného prostoru mezi hladinou a vickem, coz by mohlo vést ke zvySeni tepelnych ztrat. Z
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toho diivodu je do kalorimetru umisténa vestavba, kterd zmensi volny prostor nad hladinou a zaroven
poslouZzi k uchyceni topného télesa a zatizeni pro méteni teploty.

Samotna vestavba se skladd z tif kusi. Stfedova deska kruhového prifezu vyrobend z dobie izolujictho
materidlu, kterd je seviena mezi dva plechy o stejném priufezu viz obrdzek 26. Ve stiedu vestavby je
vyvrtand dira pro prichod hiidele. Déle jsou ve vestavbé dvé diry o priméru 8 mm, do kterych se
uchyti topna spirdla. Po obvodu jsou tfi diry o priméru 5,5 mm slouZici ke spojeni vestavby s vickem
kalorimetru a tfi diry o priméru 4 mm, které by mély slouZit k umisténi zafizeni pro méfeni teploty.

Obrézek 26: Model vestavby kalorimetru.

Obrazek 27 zobrazuje sestavu vicka s vnitfni vestavbou. Vicko a vestavba jsou spojené pomoci ti{
zavitovych ty¢i, diky nimZ je mozné nastavovat vhodnou pozici vestavby v kalorimetru. Topné téleso
je tvoreno dvéma médénymi tyCemi a topnou spirdlou z odporového dratu ze slitiny niklu a chromu.

Obrazek 27: Model vestavby kalorimetru.

3.1.5 Méreni a regulace

Pfi experimentu je nutné méfit pouze teplotu. K tomu by bylo mozné pouzit rizné snimace teploty. Difve
se pouZivaly klasické rtutové teploméry. Ty v8ak nemaji dostatenou pfesnost a zaznamendvani hodnot
by bylo nutné provadét ru¢né. Vhodnéjsi variantou tak je pouziti budto termo&ldnku nebo nékterého z
odporovych teplomérd, u nichZ je mozné zaznamenavat teplotu do pocitace.
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Pro tuto aplikaci jsem vybral odporovy teplomér Pt100, u néhoZz je vyhodou velka presnost. Na druhou
stranu ma teplomér ¢asovou prodlevu pfi zaznamendvani a tak je nutné s touto skutecnosti pocitat. Pro
presnéjsi urceni teploty v celém objemu méfené latky by se pouZily tfi tyto teploméry tak, aby kazdy
z nich byl v jiné ¢asti. Pak by se vyslednd teplota v daném okamziku urcila jako pramér z vysledkd ze

vSech teplomért.

Tim, Ze pfi nariastu teploty dochazi ke snizeni mé€rného odporu u topné spiraly, dochdzi i k poklesu
tepelného vykonu doddvaného do méfené latky. Je tedy nutné jednou za Cas upravit napéti tak, aby se
tepelny vykon stle drZel na pozadované hodnoté. Tyto drobné tpravy se provadéji rucné na pouzitém
zdroji.

3.1.6 Sestava kalorimetru

Veskerd vykresova dokumentace k prvnimu ndvrhu kalorimetru je v podobé piiloh.

Obréizek 28: Model prvniho ndvrhu kalorimetru.

3.2 Navrh2
3.2.1 Izolovana nadoba

Pro druhy ndvrh ma byt objem méfené latky kolem 2 1. BéZné dostupné Dewarovy nddoby nemaji vy-
hovujici rozméry, proto je vhodnéjsi navrhnout vlastni naddobu, kterd by méla pomér priméru k vysce
odpovidajici béZné navrhovanym michanym aparatim.
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Pro uréeni priméru nadoby vyjdeme ze vztahu

4
p=i (64)
™

a po dosazeni pozadovaného objemu dostaneme, Ze minimdlni vniténi primér nadoby musi byt Dy, =
136, 6mm. Pokud bychom vysli z pfedpokladu, Ze nddoba bude svarovand, pro vyrobu by bylo vhodné
pouZit nerezové trubky bézné€ dostupnych rozméri. Z toho divodu jsem pro navrh nadoby pouzil trubku
o vn&j$im priméru 154mm a tlousice stény 2mm. Dno nédoby je rovné z plechu o tlousice 2mm. Pro
uchyceni vika kalorimetru je k nddobé privarena piiruba s dirami pro Srouby M8. Narozdil od Dewarovy
nddoby nemd nerezovéd nddoba izolacni vlastnosti a je tak nutné rozsitit nddobu o izola¢ni vrstvu, aby
nedochazelo k velkym tepelnym ztratim. Diky vlastnimu ndvrhu nadoby je mozné do nadoby imple-
mentovat svislé naraZky pro zvySeni homogeniza¢niho i¢inku pro pouZiti rychlobéZnych michadel. Pro
kotvové michadlo je mozné tyto nardzky vyjmout a tim je docileno SirSiho pouziti, co se vazkosti latek
tyc¢e. Navrh nddoby kalorimetru je vidét na obrdzku 29.

Obrazek 29: Nerezova nadoba kalorimetru.

3.2.2 Michaci zarizeni
Prikon michadla

JelikoZ se predpoklada pouziti stejnych typti michadel, véetné jejich rozmérd vicéi nadobé a stejnych
modelovych kapalin, 1ze pouzit parametry pro urceni prikonu michadla z navrhu 1. Rozdilem je nadoba,
kterd je vybavena nejen vestavbou topného télesa a odporovych teplomérd jako tomu bylo u prvniho
navrhu, ale k usmérnéni toku poslouZi i odjimatelné svislé nardzky. Tim je mozné vsadku michat vyssi
rychlosti, aniZ by doSlo ke vzniku stfedového viru a tim pfisavani vzduchu do méfené latky a zdroven
dojde k rychlejsi homogenizaci. Pokud vyjdeme z rovnice (56) pro vypocet Reynoldsova ¢isla, vyjde jeho
hodnota pro tuto geometrii Re = 46697, tudiZ se pohybujeme v plné vyvinuté turbulenci. Pfikonové ¢islo
je tedy stejné jako v prvnim ndvrhu a tedy z rovnice (55) Ize urcit minimdlni potfebny vykon pohonu
P=164W.
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JelikoZ pro prvni navrh byl pohon zna¢né predimenzovan pravé kvili moznosti aplikace i na druhy navrh

vvvvv

SMO0401AE4-KCD-NNYV od firmy MOONS o vykonu 60 W.
Hridel michadla

Pro vypocet priméru hiidele u druhého navrhu vyjdeme ze stejnych vztaht jako u navrhu prvniho. Hridel
je navrhovéna z nerezové oceli CSN 17240 a vzdalenost michadla od uloZeni je 140 mm. Minimaln{
prumér hiidele tak vychazi pro lehky provoz 4,75 mm a pro tézky provoz 5,47 mm. Primér hiidele bych
zvolil 10 mm, tedy stejny jako u prvniho navrhu.

Hridel by v tomto piipadé€ byla zhotovena pouze z jednoho kusu. Priméry hiidele by zlistaly stejné jako u
prvniho ndvrhu. Rozdilem bude, Ze konec hiidele bude rovnou opatfen osazenim a zdvitem pro uchyceni
michadla.

LoZiskovy domek
Diky postacujicim parametrim pohonu, pouZzitého pfi prvnim ndvrhu, 1ze pouZzit i loziskovy domek.

Sestava michaciho zarizeni

Obréazek 30: Model sestavy michaciho zafizeni druhého kalorimetru.

Na obrazku 30 je zndzorn€no michaci zafizeni se vS§emi komponentami. Oproti prvnimu navrhu se model
lisi v rozmérech hiidele a michadla.

3.2.3 Vicko kalorimetru

Polotovar na vyrobu vicka bych zvolil kruhovou ty¢ tak, aby nebylo nutné vicko svatfovat a bylo by
mozné ho virobyt pouze obrobenim. Vnéjsi primér vicka by byl stejné€ jako piiruba nadoby 194 mm.
Spodni strana by byla opatfena osazenim pro vycentrovdni s nddobou. Pro uchyceni vicka s nddobou
jsou po obvodu ¢tyfi prichozi diry o priméru 8,5 mm. Ve stfedu nadoby je valcové vyvyseni o priméru
45 mm, ve kterém je vyvrtané osazeni o priméru 38 mm pro vycentrovani loziskového domku. Na néj
navazuje zdvit M33 x 1,5 a déle dira o priméru 35 mm.

Na priméru 60 mm jsou vyvrtany dvé diry o priméru 5 mm, které slouzi pro zavedeni médénych ty¢i
privadéjicich elektrickou energii na topné téleso. Ddle jsou ve vicku vyvrtany tfi diry po 120° o priméru
3 mm, do kterych by byly zavedeny snimace teploty. Pro moZnost umistén{ svislych nardZek do nadoby
kalorimetru jsou ve viCku vytvoreny Ctyfi prichozi drazky obdélnikového tvaru. Vedle drazky je vzdy
vyvrtan zavit M4 pro uchyceni nardzky k vicku.
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Obrazek 31: Model vicka kalorimetru.

3.2.4 Vnitini vestavba kalorimetru
Uvnitf kalorimetru by se nachazel nosic topné spirdly, ktery by byl uchycen pfimo na médénych vodicich.

Topnd spirdla by byla vyrobena opét z odporového dritu ze slitiny niklu a chromu, aby odolala ko-

N

roznimu prostiedi pfi méfeni. Pii pouZiti rychlobéZzného michadla by se do kalorimetru implementovaly
jiz zmitlované narazky.
3.2.5 Méreni a regulace

Pro variantu €. 2 by se pouZily stejné odporové teploméry Pt100 jako v pfipadé 1, pouze o rozdilné délce
vyhovujici rozmérim aparatu. Regulace otdcek michadla a tepelného vykonu by ziistala stejnd jako u
prvniho ndvrhu.

3.2.6 Sestava kalorimetru

Na obrazku 32 je znazornén kalorimetr o objemu pres 2 L.
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Obrazek 32: Model druhého navrzeného kalorimetru.

4 Experimentalni cast

4.1 Vyroba zarizeni

Pro vyrobu kalorimetru byl zakoupen navrzeny pohon SM0401AE4-KCD-NNV od firmy MOONS o
vykonu 60 W. Déle byla zakoupena hiidelova spojka, loZiska a nerezovy spojovaci material.

Z navrZzenych komponent se dle vykresové dokumentace nechal vyrobit loZiskovy domek, obé Casti
hiidele, vicko loZiskového domku a dvé ryhované matice na spojeni obou ¢asti hiideld.

Vicko a vnitini vestavba kalorimetru byly prozatim vyrobené z plastu tak, aby bylo mozné pridélavat do
obou &asti diry pro rizné komponenty a zjistily se tak potfebné detaily pro findlni navrh.

Obé rychlobézna michadla byla vytisknuta pomoci 3D tiskarny.

Na obdzku 33 je vidét hiidel michadla s jiz namontovanymi a pojisténymi lozisky a loziskovy domek, do
kterého se hridel uchyti.

Na obrazku 34 je zobrazena sestava michaciho zafizeni kalorimetru véetné pohonu.

Pro ohfev byl pouzit odporovy drat ze slitiny niklu a chromu o priméru 0,5 mm. Vzhledem k malé
tlouStce drdtu nedrZela spirdla tvar a tak bylo nutné vymyslet nosic, ktery by drét drZel v pozadovaném
tvaru. Pro tento prototyp byl vytvotfen nosi¢ z teflonu, jak je vidét na obrazku 35. Jako vodice k topné
spirdle byly na misto médé€nych tyci pouzity nerezové zavitové tyce.

Sestava kalorimetru bez nddoby je na obrazku 36.
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Obrazek 34: Sestava michaciho zafizeni.

4.2 Prubéh méreni

Na laboratorni vdze KERN navaZime poZadované mnozstvi latky v Dewaroveé nddobé. Cely kalorimetr
pak sestavime. Pomoci Excelu nastavime poZadované otacky a spustime pohon michadla. V dal$im kroku
spustime zaznamendvani teploty. Prvnich 200 s méteni probihd s vypnutym topnym télesem. Po této dobé
zapneme ohfev s nastavenym pozadovanym vykonem a nechame ho spustény do té doby, nez teplota

vzroste 0 5 — 7 °C. Nasledné ohfev vypneme a méfime teplotu dalich 200 s. Tento cyklus miZeme
opakovat v nékolika krocich po sobé€, bez vymény vsadky.

Po naméfeni stopneme zaznamendvéni ¢asu, vypneme pohon, vyjmeme vnitini Cast kalorimetru a od-
stranime vsadku. Nddobu vymyjeme, nechame vychladnout na teplotu okoli stejné jako zbytek kalori-
metru, aby byl experiment pfipraven na dal$i méfeni.

4.3 Vyhodnoceni méreni

Pii kalorimetrickém méfeni jsou zaznamendvany teploty v programu AD24control, ktery hodnoty vy-
kresluje do grafu, jak je vidét na obrdazku 13. Tento zdznam piedstavuje pribéh zavislosti teploty na ¢ase
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Obréazek 35: Pohled na ¢ast kalorimetru, kterd je ponofend v méfené latce.

Obrazek 36: Sestava celého kalorimetru bez nadoby.

véetné chyb zptsobenych tepelnou kapacitou kalorimetru, tepelnymi ztratami do okoli a disipaci energie
od michadla.

Jak bylo popsdno v kapitole 2.5, je nutné nékterou z metod vyhodnotit data z méfeni a tim ziskat
skute€nou mérnou tepelnou kapacitu méfené latky.

V prvni fadé je tedy nutné urcit tepelnou kapacitu kalorimetru. Pro jeji urCeni budeme vychazet z méfen{
latky, jejiz mérnou tepelnou kapacitu zndme. V nasem pitipadé tedy ptjde o destilovanou vodu. I v tomto
méfeni je vSak chyba zplisobend tepelnymi ztratami a disipaci a je tedy nutné chybu odstranit.

Pro vyhodnoceni jsem zvolil grafickou metodu, kterou jsem fesil v Matlabu.

V zacatku skriptu je potfeba nahrat data z méfeni. Tim, Ze po spusténi ohfevu nedojde k okamZitému
ndstupu pozadovaného tepelného vykonu a zaroven pfi vypnuti ohifevu ma spirdla setrvacnost a tim jesté
nékolik sekund ohtiva vsadku, je nutné tyto prechodové useky nezapocitavat do vyhodnoceni. Proto jsem
vytvofil druhy textovy soubor, do jehoz prvniho fadku se zapisi parametry tepelného vykonu, hmotnosti
vsadky, mérmné tepelné kapacity vody, pfi stfedni teploté méfeni a teplota okoli. Do dalsich fadku se zapisi
hodnoty Casu, které budou vymezovat jednotlivé tdseky v prib&hu méfeni, tedy oblasti pfi ohfevu i bez
néj. Oba dokumenty se nahraji do Matlabu.
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i AD24control USB serial number of AD24USB: AD24USBC - [Graph 1] il O X

B File Configuration  Trigger Input  Mathematics  Window - & x

M1 41.0
40.01---
390}---

[~ Cursor 38.0F---
[~ Amplitude 70l ..

36.01---
35.01---
3401---
33.01-
3201---
o]
30.04---
29.01---
260f -
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26.01---
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Print 2404 --.
Copy 23.04---

2204---
210 T T T T T T T T T T T T T T T T U
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Obrazek 37: Zaznam méfeni v programu AD24control

filenamel = 'voda_400ot_3.dat';
DATA = load(filenamel);
filename2 = 'PAR.txt';

PAR = load(filename?2);
parametry = PAR(1l,:);

PAR = PAR(2:end, :);
[rowsl,coll] = size (PAR);

o

Hmotnost
= parametry(1l);

=

o

Tepelny vykon
= parametry(2);

av}

% Merna tepelna kapacita vody
CcpW = parametry(3);

o

Otacky michani
n = parametry(4);

o

Rozdeleni dat na cas a teplotu
= DATA(:,1);
= DATA(:,2);

H oot

Dale nasleduje ¢4st Matlabu, kterd rozd€li textovy soubor zdvislosti teploty na Case zaznamenany pri
méfeni podle druhého souboru, kde jsme ¢asové rozdélili méfeni do jednotlivych tseki. Kazdy usek je
pak proloZen linearni funkci, kterd popisuje dany pribéh. Parametry piimky, stfedniho Casu, stfednich
teplot a asové diference se zapisuji do matice pro ndsledny vypocet tepelné kapacity kalorimetru.

% Rozsah teplot pro vyhodnoceni
par = [];

43



for merl = 1 : rowsl
tbeg PAR4OWT (merl, 2);
tend PAR40WT (merl, 3);

indexes = find(t> tbeg & t< tend);

subt = t (indexes);
subT T (indexes) ;

)

% Graficke znazorneni pocatku a koncu jednotlivych oblasti

figure (1)

hold on;

plot ([subt (1) subt(l)], [subT(1l)-1 subT(1l)+1],'k-.");

plot ([subt (end) subt(end)], [subT(end)-1 subT(end)+1], 'k—.");
hold off

o

% Modelova funkce
fun = @Q(beta,x) beta(l)*x+beta(2);

% Pocatecni odhad parametru

beta = [1 1];

% Nelinearni regrese

beta = nlinfit (subt, subT, fun,beta);

fprintf ('yl = alx+bl ——> al = %$.5f; bl = %$.4f\n\n',beta(l),beta(2))

% Stredni cas
tstr = (tbeg + tend)/2;

A_tstr(merl,l) = tstr;

dt = tend - tbeg;

% Dokresleni regresni funkce do grafu

tt = linspace (subt (1)-200, subt (end)+200,100);
TT = fun (beta,tt);

figure (1)

hold on

plot (tt,TT, 'r——")
hold off

B_beta (merl, 1)
B_beta (merl, 2)

beta (1) ;
beta(2);

C_dt (merl, 1) = dt;
Tstr = beta(l)*tstr + beta(2);
D_Tstr(merl,l) = Tstr;

par = [par; [beta(l) beta(2) tstr Tstr dt]];

end
Tepelnou kapacitu kalorimetru pak mdZeme vyjadtit nékolika zptisoby. V prvni fadé lze urcit tepelnou

kapacitu kalorimetru, aniZ by jsme do vypoctu zapocitali tepelné ztraty. V tom piipadé by jsme do for
cyklu ptidali vypocet

if PAR(mer,1) > 0
% Vlastni kapacita kalorimetru
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Vk = P/dTdt-M*cpW;
fprintf ('Vk = $.3f J/K\n\n',Vk)

Zavislost teploty na ¢ase a nasledné proloZeni dseku kfivkami se zobrazi i v grafické podobé viz. obrazek
38.
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Obrazek 38: Prubeh zavislosti teploty na Case (Matlab).

Kdyz uz zname tepelnou kapacitu kalorimetru, je moZné urcit mérnou tepelnou kapacitu mérené latky.
Pro jeji stanoveni se pouZije stejny skript v Matlabu, kde nahradi mérnou tepelnou kapacitu vody tepelna
kapacita kalorimetru. Vysledny vztah tedy bude vyjadfovat mérnou tepelnou kapacitu mérené latky.

% Merna tepelna kapacita
cp = (P/dTdt - Vk)/M;
fprintf('cp = %.3f J/ (kg K)\n\n',cp)

4.4 Urceni tepelné kapacity kalorimetru

Tepelnd kapacita kalorimetru je konstanta, kterd by pro dany kalorimetr méla nabyvat stdle stejné hod-
noty. Pro ovéfeni je vhodné udélat méfeni pfi riznych otackach michani, tepelném vykonu a rozsahu
teplot, pfi kterych by méfeni mohlo probihat.

Meéfeni probihalo za konstantnich otdéek 400 min ! a pfi konstantnim tepelném vykonu 40 W dod4vaného
do kalorimetru. Teplota okoli byla 23,2 °C. Prtibéh je vidét na obrazku 40.

Pokud pouZijeme vypocet bez zapocteni tepelnych ztrat, dostaneme vysledky viz. tabulka 4 je porovnani
kapacit kalorimetru spo¢tenych pro jednotlivé faze ohfevu.

Kdyz vyneseme hodnoty tepelné kapacity kalorimetru do grafu, v zavislosti na stiedni teploté, zjistime,
Ze tepelna kapacita kalorimetru neustéle roste a diky zvétSujici se teplotni diferenci, roste i jeji smérnice
viz obrazek.

Abychom se zbavili tepelnych ztrat, bylo by moZné pouZit vice moZnosti. Jednou z nich by bylo opravit
pocatecni a koncovou teplotu ve fazi ohfivani. Tim, Ze dochazi ke ztrat€¢ nebo naopak pfijimani tepla,
pocatecni a koncova teplota jsou touto chybou ovlivnéné. Opravit teplotu by bylo mozné pomoci pribéhu
okolnich ¢asti grafu, kdy bychom vysledné teploty vypocitali z jejich regrese pri stiedni teploté métent.
Skript by pak vypadal takto.
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Obrazek 39: Priib&h zavislosti teploty na Case pfi otackach 400 s—! a tepelném vykonu 40 W.

Tabulka 4: Srovnédni vypoctenych hodnot tepelné kapacity kalorimetru.
Cislotdseku Ty  cp(Jkg ' K1) VR(JK™1)

2 24,496 4181,8 132,62
4 31,367 4179,8 153,32
6 38,031 4179,5 173,86
8 44,381 4180,2 194,4
10 50,359 4181,7 216,4
12 56,37 4183,7 2379
14 62,537 4186,3 264,1
16 68,549 4189,4 290,63
18 74,627 4193,1 332,2

% Merna tepelna kapacita
cp = (P/dTdt - Vk)/M;
fprintf('cp = %$.3f J/ (kg K)\n\n',cp)

Nevyhodou je, Ze by bylo nutné mit zaznamenané presné doby zapnuti a vypnuti ohievu, coz v nasem
pripadé by znamenalo tyto hodnoty pouze odhadnout a tim by jsme se dopustili chyby.

Dalsim pfistupem by mohlo byt, Ze v pfipadég, kdy by teplota okoli byla pfesné mezi pocatecni a koncovou
teplotou ohievu, okolni kfivky popisujici tepelné ztraty by méli stejnou smérnici, pouze s opacnymi
znaménky. Prfijaté teplo pfed zapnutim samotného ohfevu by se tak vykratilo s teplem odvedenym po
ohfevu a tepelna kapacita kalorimetru by byla moZn4 urcit pouze z asti grafu, kdy doddvame teplo. V
Matlabu by to §lo zapsat takto:
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Obrazek 40: Zavislost tepelné kapacity kalorimetru na stfedni teploté€ bez zapocCteni ztrat.

for mer2 = 2:2:18
dTdtopr = B_beta(mer2,1) - (B_beta(mer2-1,1) + B_beta(mer2+1,1));
$Tepelna kapacita kalorimetru

Vk = P/dTdtopr-MxcpW;

fprintf ('Vk = %.3f J/K\n\n',Vk)

end
Zde nastava chyba v tom, Ze teplo do systému neni doddvano pouze topnou spirdlou, potazmo pfijimano
z okoli, ale dochazi také k disipaci tepla od michadla. Je li tedy teplota okoli pfesné stiedni hodnota

teploty pfi méfeni, pocatecni narust teploty pfed zapnutim ohfevu by byl diky disipaci strmé&;jsi a naopak
pokles teploty po vypnuti ohfevu by byl pozvolné;si.
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5 Zaver

V této praci je popsan navrh laboratorniho elektrického kalorimetru pro méfeni Sirokého spektra ka-
palnych latek ve vétsim mnoZstvi. V tvodu préce je provedena reSerSe zaméfend na jednotlivé kalorime-
trické metody. Déle jsou v reSersi popsané vybrané druhy kalorimetr(, které se béZné v praxi pouZzivaji.
Vzhledem ke konstrukci elektrického kalorimetru, pokracuje reSerSe popisem procesu michédni a na zavér
jsou zminény tfi mozné metody vyhodnocovani méfeni na elektrickém kalorimetru.

V ndvrhové ¢asti jsou popsané dva ndvrhy konstrukce kalorimetru, v zdvislosti na objemu kalorimet-
rické naddoby. Prvni ndvrh pocitd s vyuZzitim Dewarovy nadoby o objemu 1 1. Pro zvoleny typ michadla,
modelovou latku a pfedpoklddané maximdlni otdcky byl proveden vypocet potfebného vykonu pohonu,
nacez byl vybran elektromotor od firmy MOONS o vykonu. 60 W Déle byl proveden vypocet pro stano-
veni minimélniho priméru hiidele, ktery byl potfebny na navrh celého michaciho zafizeni. Pfi znalosti
rozmérd pohonu a priméru hfidele bylo moZzné zvolit uloZeni a nasledné dokreslit veskeré komponenty
pro montdZ michadla, tj. hfidele, loZiskového domku a vicka loZiskového domku. Déle byla navrZena
vestavba kalorimetru sklddajici se z desky oddélujici kapalinu a na niZ by byla uchycena topné spirdla.
Druhy navrh vychazel z podminky, Ze objem méfené latky by se mél pohybovat kolem 2 1. Pfi vypoctu
potfebného vykonu pohonu bylo zjisténo, Ze hodnoty vychazi fadove stejné jako v prvnim ndvrhu. Hiidel
michadla vzhledem k mensi délce a vét§Simu priméru michadla vySla nizs$i neZ v prvnim ndvrhu a tak byl
ndvrh proveden za pouZiti stejného michaciho zafizeni, vyjma hfidele. Vestavba zde nebyla nutnd a tak
topnd spirdla by byla spojena pfimo s vickem.

Pro experiment se nechal vyrobit loziskovy domek, vicko loZiskového domku a veskeré ¢asti hiidele
podle vykresové dokumentce. Vicko kalorimetru a deska pro uchyceni topné spirdly byly vyrobeny z
plastu, aby bylo do prototypu mozno ptidélat potfebné diry pro umisténi teplomért a pro vyvedeni vodici
z nadoby. Topné téleso se posklddalo z nerezovych ty¢i, odporového dratu ze slitiny niklu a chromu a
teflonového nosice spirdly.

Na kalorimetru byla provedena méfeni vody, aby bylo mozné stanovit vlastni tepelnou kapacitu. Bylo
zjisténo, Ze stanoveny pribéh vlastni tepelné kapacity je zavisly na podminkdch méfeni, tj. otickach a
teploté okoli.

Béhem ovérovacich méfeni na kalorimetru, ktera byla provadéna s pomoci vody a nizkokoncentrovaného
vodného roztoku glycerinu bylo ovéfeno, Ze s pomoci stanovenych vlastnosti kalorimetru, tj. jeho vlastni
tepelné kapacity, namérené hodnoty reprodukuji tabulkové hodnoty mérné tepelné kapacity s piesnosti
do 10 %. Pfti téchto méfenich vSak bylo nutné zachovat stejné podminky za nichZ probihalo stanoveni
vlastni tepelné kapacity kalorimetru.

Pfi ndvrhu, vyrobé a ndsledném méfeni jsem ziskal poznatky, které budou implementovany do kone¢ného
navrhu a vyroby, zbylych komponent.

* Nerezové vicko kalorimetru navrhuji vyrobit podle plastového prototypu, kde se jiZ povedlo urcit
vhodnd mista pro vyvody vodic¢t a zavadéni odporovych teploméra.

* Vnitini plastova desku doporucuji nahradit nenasdkavym izolantem, ktery by byl sevieny mezi
dvéma nerezovymi plechy s tim, Ze vrtani by bylo provedeno podle prototypu.

wev s

* Teflonovy nosi¢ topné spirdly doporuc€uji nahradil sofistikovanéjSim tak, aby spirdla neméla ten-
denci zvétSovat na jedné stran€ svij primér a zaroven bylo mozné jednodussi spojeni s pfivodnimi
vodici. Nerezové vodice by se nahradily médénymi.

* Pro méfeni teploty by bylo vhodné&jsi pouZit teplotni senzor s rychlejs$i odezvou, nezli m4 teplomér
Pt100 pouzity pii experimentu. Casova konstanta, kterou jsem se pokousel pfi mé&feni stanovit
vychdzela v desitkdch sekund

* Je tfeba nechat vyrobit kotvové michadlo, aby bylo mozné studovat i znacné viskézni latky.
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* Bylo by vhodné nalézt a vyzkouSet dal§i metody vyhodnoceni, které by braly v potaz disipaci
energie od michadla a tepelné ztréty tak. Bylo by pak mozné stanovit vlastni kapacitu kalorimetru,
kterd by se dala pouZit i pfi rozdilnych podminkdch méfeni.
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Seznam pouzitych symbolu

a smérnice, —

c mérnd tepelnd kapacita, J kg1 K—!

c1,C2 mérnd tepelna kapacita rozdilnych latek, J kg=! K1
Cp mérnd tepelnd kapacita p¥i konstantnim tlaku, J kg ' K~!
cy mérnd tepelnd kapacita pii konstantnim objemu, J kg~! K1
C tepelnd kapacita, J K—*

Cp tepelnd kapacita pii konstantnim tlaku, J K !
Cy tepelna kapacita pfi konstantnim objemu, J K—!
H entalpie, J

1 elektricky proud protékajici topnou spiralou, A
L, I elektricky proud protékajici topnou spirdlou pfi riznych méfeni, A
k1, ks soucinitel pro lehky a t€zky provoz, —

m hmotnost méfené latky, kg

M. kroutici moment, N m

M, kroutici moment na motoru, N m

n ota¢ky michadla, min—!

P tlak, Pa

P pfikon michadla, W

Po prikonové Cislo, —

Pl elektricka energie, Pa

P, prikon motoru, W

P(t) funkce popisujici akumulaci tepelné energie, —
Pi(t) studovand tepelné energie, —

Py(t) kompenzaéni tepelné energie, —

Q teplo, J

Qp teplo pfi izobarickém déji, J

Qv teplo pii izochorickém déji, J

Q1,Q- teplo pro dvé rizné méfent, J

Q. ztratové teplo, J

Re Reynoldsovo cislo, —

t cas, s

tm doba méfeni, s

T okamzitd teplota, °C

T pocatecni teplota, °C

Ty, Ty teplota ve dvou stavech, °C

T;, Ty, teplota ve dvou obecnych stavech, °C

Ty, Tyr, Ty stfedni teplota v ¢asti I, [T a 111, °C

Tk teplota okoli, °C

T, rovnovazna teplota, °C

U vnitini energie, J

Ui,Us vnitini energie ve dvou stavech, J

U napéti na topné spirdle, V

Uy, Us napéti na topné spirdle pfi riznych méfeni, V
V1,V objem v riiznych stavech, m?

Vi tepelnd kapacita kalorimetru, J K1

Wopj objemova prace, J

al soucinitel chladnutf, JK—!s~!

A minutovy pokles, °Cs~!

JAVIVANS minutovy pokles pfi dvou fazich mé&feni, °C s*
Ar, Arr, Arminutovy pokles v &asti I, ITa 11, °C s~

K redukovana kapacita kalorimetru, kg

52



dynamicka viskozita, Pas
hustota latky, kg m?
¢asova konstanta, s

53



Prohlaseni

Prohlasuji, Ze jsem predloZenou praci vypracoval samostatné a Ze jsem uvedl veSkeré pouzité informacéni
zdroje v souladu s Metodickym pokynem o dodrZovani etickych principl pfi piipravé vysokoskolskych
zavéreCnych praci.

Martin Maly, v. r.,
7. inora 2020

Kuba, J.: Metodicky pokyn & 1/2009 O dodriovdni etickych principi pFi pripravé vysokoskolskych
zdvérecnych praci, CVUT v Praze, 1. Cervence 2009, hitps://www.cvut.cz/sites/default/files/content/d1dc93cd-
5894-4521-b799-c7e715d3c59e/cs/20190327-metodicky-pokyn-c-12009-o0-dodrzovani-etickych-principu-
pri-priprave-vysokoskolskych.pdf [31. Cervence 2019]
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