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ГО СТ 147—95 
(И С О  1928-76)

М Е Ж Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т

ТОПЛИВО ТВЕРДОЕ МИНЕРАЛЬНОЕ

Определение высшей теплоты сгорания и 
вычисление низшей теплоты сгорания

Solid mineral fuel. Determination of the highest combustion heat 
and calculation of t ie lowest combustion heat

Дата введения 1997—01—01

НАЗНАЧЕНИЕ И ОБЛАСТЬ ПРИМЕНЕНИЯ

Настоящий стандарт распрос граняется на бурые и каменные угли, 
лигниты, антрацит, горючие слянцы, продукты их обогащения и тер
мической обработки и торф и устанавливает метод определения 
высшей теплоты сгорания в калориметрической бомбе и вычисление 
низшей теплоты сгорания.

Определение высшей теплоты сгорания по ИСО 1928—76 приве
дено в приложении В.

2 НОРМАТИВНЫЕ ССЫЛКИ

В настоящем стандарте испотьзованы ссылки на следующие стан
дарты:

ГОСТ 2059—95 Топливо твердое. Ускоренный метод определения 
общей серы

ГОСТ 2179—75 Проволока из никеля и кремнистого никеля. Тех
нические условия.

ГОСТ 2408.1—95 Топливо твердое. Методы определения углерода 
и водорода

ГО СТ 4328—77 Натрия гидроокись. Технические условия
ГОСТ 5307—77 Проволока константановая неизолированная. Тех

нические условия

Издании официальное

I



ГОСТ 147-95

Г О С Т  55 8 3 — 78 К и с л о р о д  г а з о о б р а з н ы й  т е х н и ч е с к и й  и  м е д и ц и н 

с к и й  Т е х н и ч е с к и е  у с л о в и я

Г О С Т  63 0 9 — 87 Н и т к и  х л о п ч а т о б у м а ж н ы е  ш в е й н ы е .  Т е х н и ч е с к и е

у с л о в и я

Г О С Т  6 7 0 9 — 72 В о д а  д и с т и л л и р о в а н н а я .  Т е х н и ч е с к и е  у с л о в и я  

Г О С Т  7 7 5 2 — 74 С л а н ц ы  г о р ю ч и е .  М е т о д  у с к о р е н н о г о  о п р е д е л е 

н и я  с о д е р ж а н и я  д в у о к и с и  у г л е р о д а  к а р б о н а т о в

Г О С Т  8 6 0 6 — 72 Т о п л и в о  т в е р д  >с. М е т о д ы  о п р е д е л е н и я  с е р ы  

Г О С Т  95 1 6 — 92 У г о л ь .  П р я м о й  в е с о в о й  м е т о д  о п р е д е л е н и я  с о д е р 

ж а н и я  в л а г и  в а н а л и т и ч е с к о й  п р о б е

Г О С Т  10374— 82 П р и б о р ы  э л е к т р о и з м е р и т е л ь н ы е  к о м б и н и р о в а н 

н ы е  п е р е н о с н ы е .  О б щ и е  т е х н и ч е с к и е  у с л о в и я

Г О С Т  1 0 7 4 2 — 71 У г л и  б у р ы е ,  к а м е н н ы е ,  а н т р а ц и т ,  г о р ю ч и е  с л а н 

ц ы  и  у г о л ь н ы е  б р и к е т ы . М е т о д ы  о т б о р а  и  п о д г о т о в к и  п р о б  д л я  л а б о 

р а т о р н ы х  и с п ы т а н и й

Г О С Т  11014— 81 У г л и  б у р ы е , к а м е н н ы е ,  а н т р а ц и т  и  г о р ю ч и е  с л а н 

ц ы . У с к о р е н н ы й  м е т о д  о п р е д е л е н и я  в л а г и

Г О С Т  1 10 22— 95 Т о п л и в о  т в е р д о е  м и н е р а л ь н о е .  М е т о д ы  о п р е д е 

л е н и я  з о л ь н о с т и

Г О С Т  11303— 75 Т о р ф  и  п р о д у к т ы  е г о  п е р е р а б о т к и .  М е т о д  п р и г о 

т о в л е н и я  а н а л и т и ч е с к о й  п р о б ы

Г О С Т  1 1 3 0 5 — 85 Т о р ф .  М е т о д  л о п р е д е л е н и я  в л а г и  

Г О С Т  12026— 76 Б у м а га  ф и л ь т р о в а л ь н а я  л а б о р а т о р н а я .  Т е х н и ч е 

с к и е  у с л о в и я

Г О С Т  13455— 76 Т о п л и в о  т в е р д о е  м и н е р а л ь н о е .  М е т о д ы  о п р е д е 

л е н и я  д и о к с и д а  у г л е р о д а  к а р б о н а т о в

Г О С Т  13646— 68 Т е р м о м е т р ы  i т с к л я н н ы е  р т у т н ы е  д л я  т о ч н ы х  и з 

м е р е н и и .  Т е х н и ч е с к и е  у с л о в и я

Г О С Т  2 3 7 0 6 — 79. О м м е т р ы  О о щ и с  т е х н и ч е с к и е  у с л о в и я  

Г О С Т  2 4 1 0 4 — 88 В е с ы  л а б о р а т о р н ы е  о б щ е г о  н а з н а ч е н и я  и  о б р а з 

ц о в ы е . О б щ и е  т е х н и ч е с к и е  у е л о ]  ия

Г О С Т  2 4 3 6 3 — 80 К а л и я  i и д р о о к и с ь .  Т е х н и ч е с к и е  у с л о в и я  

Г О С Т  2 7 3 1 3 — 95 Т о п л и в о  т в е р д о е .  О б о з н а ч е н и я  а н а л и т и ч е с к и х  

п о к а з а т е л е й  и  ф о р м у л ы  п е р е с ч е т а  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а  д л я  р а з л и ч 

н ы х  с о с т о я н и й  т о п л и в а

Г О С Т  2 7 3 1 4 — 91 Т о п л и в о  т в е р д о е  м и н с р а т ь н о с .  М е т о д ы  о п р е д е 

л е н и я  в л а г и

Г О С Т  2 7 5 8 9 — 91 К о к с  к а м е н н  )у г о л ь н ы й  М е т о д  о п р е д е л е н и я  о б 

щ е й  в л а г и



ГОСТ 147-95

Г О С Т  28498— 90 Термометры жидкостные стеклянные. Общие тех
нические требования. М етоды  испытаний

М И  2096— 90 (взамен Г О С Т  8.219) Государственная система обес
печения единства измерений. Калориметры сжигания с бомбой (жид
костные). М етодика поверки

3 СУЩ НОСТЬ МЕТОДА

М етод основан на полном  скитании массы испытуемого топлива 
в калориметрической бомбе в г зотермическом и адиабатическом ре
жимах при постоянном  объеме в среде сжатого кислорода и измере
нии подъема температуры калориметрического сосуда за счет теп ло
ты, выделившейся при сгорании топлива и вспомогательных веществ, 
а также при образовании водных растворов азотной и серной кислот 
в условиях испытания.

4 АППАРАТУРА, РЕАКТИВЫ И МАТЕРИАЛЫ

Калориметры  сжигания с бомбой, жидкостные типов В-08, В-09, 
В -0 8 М А с  изотермической водтноп оболочкой  по Т У  25— 11.1426 или 
другие калориметры изотермического или адиабатического типа, 
обеспечиваю щ ие получение результатов определений в пределах 
допускаемых расхождений, указанных в разделе 8. Бомбы у калори
метров В-08, В-09, В -08М А могут быть двух типов:

I — с клапанами в верхней части;
II  — с клапанами в нижней части бомбы .
П р и м е ч а н и е  —  П р и  и з о т е р м и ч е с к о м  р е ж и м е  и с п ы т а н и я  в о д я н а я  о б о л о ч к а  

к а л о р и м е т р а  д о л ж н а  б ы т ь  с н а б ж е н а  с р е д с т в о м  п о д д е р ж а н и я  п о с т о я н н о й  т е м п е р а т у 

р ы  с п о г р е ш н о с т ь ю  д о  ± 0 ,2  °С  it п р и р о с т  т е м п е р а т у р ы  с о с у д а  т р е б у е т  в в е д е н и я  п о п 

р а в к и  на  т е п л о о б м е н  к а л о р и м е т р а  с о к р у ж а ю щ е й  с р е д о й .

П р и  а д и а б а т и ч е с к о м  р е ж и м '?  в о д я ! ля о б о л о ч к а  д о л ж н а  б ы т ь  с н а б ж е н а  н а гр е в а т е 

л е м ,  с п о с о б н ы м  п о д д е р ж и в а т ь  1е м п е р л т у р у  в о б о л о ч к е ,  о т л и ч а ю щ е й с я  о т  т е м п е р а т у 

р ы  с о с у д а  п о с л е  с ж и г а н и я  п р о б ы  т о п л  !в л  н е  б о л е е  ч ем  на 0 .2  “С .  К о г д а  у с т а н а в л и в а 

ет ся  р а в н о в е с и е  п р и  25  вС ,  и з м е н е н »  • т е м п е р а т у р ы  с о с у д а  к а л о р и м е т р а  н е  д о л ж н о  

п р е в ы ш а т ь  0 ,0 0 0 5  “С / м и н .  В в е д е н и е  п ) п р а в к и  н а  т е п л о о б м е н  к о л о р и м е т р а  с  о к р у ж а 

ю щ е й  с р е д о й  в э т о м  с л у ч а е  н е  г р е б у е 'с я .

Весы лабораторны е общ его назначения с пределом взвешива
ния до 200 г и погреш ностью  взвешивания 0,2 мг не ниже 2-го 
класса и с пределом взвешивания до 10 кг нс ниже 4-го класса по 
Г О С Т  24104.

л



ГОСТ 1 4 7 -9 5

Т е р м о м е т р  с т е к л я н н ы й  р т у т н ы й  с  р а в н о д е л е н н о й  ш к а л о й  п о с т о 

я н н о г о  н а п о л н е н и я ,  р а с с ч и т а н н о й  н а  и з м е р е н и я  т е м п е р а т у р  в  д и а 

п а з о н е  н е  м е н е е  4 ° С  и  с  ц е н о й  д е л е н и я  ш к а л ы  0 ,0 1  ° С  п о  Г О С Т  

1 36 46 ; т е р м о м е т р  р т у т н ы й  п е р е м е н н о г о  н а п о л н е н и я  с  п р е д е л о м  и з 

м е р е н и я  о с н о в н о й  ш к а л ы  о т  0 д о  5 ° С  и  ц е н о й  д е л е н и я  0 ,0 1  ° С ;  

т е р х м о м е т р ы  с о п р о т и в л е н и я  п л а т и н о в ы е  Т С П  с  д и а п а з о н о м  и з м е р я 

е м ы х  т е м п е р а т у р  о т  м и н у с  50  д о  п л ю с  150 °С .

Д л я  с ч и т ы в а н и я  п о к а з а н и й  т е р м о м е т р а  п р и м е н я ю т :

о п т и ч е с к о е  у с т р о й с т в о  с  у в е л и ч е н и е м  в  5 — 9 р а з  с  п о г р е ш н о с т ь ю  

о т с ч е т а  н е  б о л е е  0 ,0 0 2  вС

р е г и с т р а т о р ,  с о с т о я щ и й  и з  и з м е р и т е л ь н о г о  б л о к а  и  ц и ф р о в о г о  

в о л ь т м е т р а  с  п р е д е л о м  д о п у с к а е м о й  п о г р е ш н о с т и  в  д и а п а з о н е  о т  1 ,000  

д о  3 ,0 0 0  В  н е  б о л е е  ± 0 ,1 5  % и  л ю б о й  п р и б о р  д л я  и з м е р е н и я  т е м п е р а 

т у р ы ,  к о т о р ы й  п о с л е  к о р р е к т и р о в к и  и м е е т  п о г р е ш н о с т ь  и з м е р е н и я  

н с  б о л е е  0 ,0 0 2  °С .

Т е р м о м е т р  с д и а п а з о н о м  и з м е р е н и я  т е м п е р а т у р ы  о т  0  д о  100 ° С  и  

ц е н о й  д е л е н и я  0,1 ° С  п о  Г О С Т  2 8 4 9 8 .

Э л е к т р о и з м е р и т е л ь н ы й  к о м б и н и р о в а н н ы й  п е р е н о с н ы й  п р и б о р  п о  

Г О С Т  10374.

Т и г е л ь  и з  ж а р о п р о ч н о й  н е р ж а в е ю щ е й  с т а л и ,  х р о м о н и к е л е в о г о  

с п л а в а ,  к в а р ц а  и л и  п л а т и н ы  д и а м е т р о м  о с н о в а н и я  15— 2 5  м м ,  в ы с о 

т о й  14— 20  м м ,  т о л щ и н  o i l  с т е н о к  к в а р ц е в о й  ч а ш е ч к и  1 ,5  м м ,  м е т а л 

л и ч е с к о й  —  0 ,5  м м .

Р е д у к т о р  к и с л о р о д н ы ] !  с  м а н о м е т р о м  в ы с о к о г о  д а в л е н и я  н а  2 4 ,5 —

2 9 ,4  М П а  д л я  к о н т р о л я  д а в л е н и я  в б а л л о н е  и  м а н о м е т р о м  н и з к о г о  

д а в л е н и я  н а  0 — 5 М П а  д з я  и з  л с р с н и я  д а в л е н и я  в б о м б е  и л и  м а н о 

м е т р  с  и г о л ь ч а т ы м  в е н т ш е м  и п р е д о х р а н и т е л ь н ы м  к л а п а н о м ,  с р а б а 

т ы в а ю щ и м  п р и  д а в л е н и и  3 ,5  М Г1 а , у с т а н о в л е н н ы й  н а  п о д в о д я щ е й  

л и н и и  д л я  п р е д о х р а н е н и я  п е р е п о л н е н и я  б о м б ы .

Т р у б к и  м е т а л л и ч е с к и е  ц е л ь н о т я н у т ы е  к и с л о р о д  п о д в о д я щ и е  с  н и п 

п е л я м и .

С е к у н д о м е р  п о  Г О С Т  507 2  и л и  у с т р о й с т в о  д л я  и з м е р е н и я  в р е м е 

н и  с  п о г р е ш н о с т ь ю  н е  б о л е е  i с . О н о  м о ж е т  б ы т ь  с н а б ж е н о  з в у к о 

в ы м  с и г н а л о м  с  п е р и о д о м  30 с .

П и н ц е т  д л я  з а к р е п л е н и я  п р о в о л о к и  д л я  з а п а л а  н а  в н у т р е н н е й  

а р м а т у р е  б о м б ы .

П р о в о л о к а  д л я  з а п а л а :

к о н с т а н т а н о в а я  н е и з о л и р о в а н н а я  м я г к а я  д и а м е т р о м  0 ,1 — 0 ,1 5  м м  

с  у д е л ь н о й  т е п л о т о й  е г о р а н ш  3 1 4 0  к Д ж / к г  п о  Г О С Т  5 3 0 7 ;

4
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медная круглая электротехническая марки М М  диаметром 
0,1—0,15 мм с удельной теплотой сгорания 2510 кДж/кг по Т У  
16К7181;

никелевая диаметром 0,1—0,2 мм с удельной теплотой сгорания 
3240 кДж/кг по ГО СТ 2Г9 ;

железная или стальная диаметром ОД—0,2 мм с удельной тепло
той сгорания 7500 и 6690 кДж/кг.

Бумага фильтровальная лабораторная по ГО СТ 12026.
Нить хлопчатобумажная по ГО СТ 6309.
Асбест волокнистый, прокаленный при температуре 850 °С. Хра

нить в эксикаторе над ос\шающим веществом.
Кислота бензойная ос.ч. — образцовая мера по Т У  6—09—4985, 

аттестованная по теплоте crop; ния при 25 °С; для бензойной кисло
ты чистотой не менее 99,0 % стандартная удельная теплота сгорания 
составляет 26454 кДж/кг при вшешивании в воздухе.

Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
Кислород в баллоне гаюобр 1зный технический или медицинский 

по ГО СТ 5583. Не допускается применять кислород, полученный 
методом электролиза воды.

5 ПОДГОТОВКА К ИСПЫТАНИЮ

5.1 Т р е б о в а н и я  к п о м е щ е н и ю  и т е х н и к а  
б е з о п а с н о с т и

5.1.1 Калориметрические измерения теплоты сгорания следует 
проводить в отдельной комнате. Помещение должно быть защищено 
от прямого действия солнечных лучей. В нем не должно быть уста
новок, интенсивно излучающих тепло и создающих сильный поток 
воздуха. Изменение температуры окружающего воздуха за время ра
боты калориметра не должно быть более 1 °С в течение 30 мин.

5.1.2 Правила техники безопасности работы с калориметрической 
установкой установлены МИ 2096.

5.2 О п р е д е л е н и е э н е р г е т и ч е с к о г о  э к в и в а 
л е н т а  к а л о р и м е т р а

5.2.1 Энергетический эквивалент калориметра — количество теп
лоты. необходимое для подъема температуры калориметра на 1 °С 
при стандартной темперагурс 15 °С. Энергетический эквивалент оп 
ределяется измерением прироста температуры при сжигании атте
стованного образца вещества (бензойной кислоты) в тех же условп-

5
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ях, на той же аппаратуре и с тема же реактивами и материалами, что 
и при определении теплоты сгорания топлива.

5.2.2 Энергетический эквив;лент С. в изотермическом режиме 
определяется по М И  2096.

Энергетический эквивалент 0, в адиабатическом режиме опреде
ляется по приложению В (И С О  1928, приложение А ).

5.3 О т б о р  и п о д г о т о в к а  п р о б
5.3.1 Аналитическую пробу топлива, подготовленную в зависи

мости от вида испытуемого топлива по ГО С Т  10742 или ГО С Т  11303, 
перемешивают в банке, переносят навеску топлива во взвешенный 
тигель, дно которого предварит:льно покрывают слоем прокален
ного волокнистого асбеста, у взвешивают с погрешностью не 
более 0,2 мг.

Масса навески должна быть 0,8— 1,5 г. Навески массой 1 г и более 
используют при испытании топлива с низкой теплотой сгорания.

Если при увеличении навески не удается достичь оптимального 
подъема температуры в калориметрическом сосуде, добавляют взве
шенное количество вещее гв с известной высшей теплотой сгорания 
и тщательно перемешивают. При вычислении теплоты сгорания не
обходимо из общего количества теплоты вычесть, помимо поправок, 
количество теплоты, выделенной при сжигании добавляемого ве
щества.

5.3.2 Твердое топливо с зольностью до 35 % сжигают в виде бри
кета. Для получения брикета навеску топлива (5.3.1) помещают в 
матрицу пресса и спрессовывают в плотный брикет. Матрица и вкла
дыши пресса должны быть чистыми и сухими. П осле прессования 
брикет должен быть взвешен.

Навески топлива с зольностью более 35 % или топлива, из кото
рого невозможно изготовить брикет, помещают в тигель в виде по
рошка.

5.4 П о д г о т о в к а к а л о р и м е т р и ч е с к о й  б о м б ы ,  
с о с у д а  и о б о л о ч к и

5.4.1 Определяют массу загылъной проволоки и хлопчатобумаж
ной нити, применяемых для зажигания топлива. Для этого взвеши
вают 10— 15 отрезков одинаков зй длины в зависимости от устройст
ва внутренней арматуры бомбы и системы запала и вычисляют сред
нюю массу одного отрезка.

5.4.2 Запальную провочоку прикрепляют к внутренней арматуре 
бомбы, плотно присоединяя о шн конец ее к кислородподводящей

6
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т р у б к е ,  д р у г о й  к  т о  к о  в е д у  щ е м у  ш т и ф т у  и  в ы т я г и в а ю т  с р е д н ю ю  ч а с т ь  

о т р е з к а  п р о в о л о к и ,  н е  с в е р т ы в а я  с е  в п е т л ю .  Т и г е л ь  с  н а в е с к о й  т о п 

л и в а  п о м е щ а ю т  в к о л ь ц о  т о к о в е д у щ е г о  ш т и ф т а .  В ы т я н у т а я  с р е д н я я  

ч а с т ь  у к р е п л е н н о г о  о т р е з к а  п р о в о л о к и  д о л ж н а  п л о т н о  п р и л е г а т ь  к  

б р и к е т у  т о п л и в а ,  н а х о д я щ е м у с я  в  т и г л е ,  а  п р и  и с п ы т а н и и  т о п л и в а  в 

в и д е  п о р о ш к а  п р о в о л о к а  д о л ж н а  б ы т ь  н е с к о л ь к о  у г л у б л е н а  в  п о р о 

ш о к .  С р е д н ю ю  ч а с т ь  з а п а л ь н о й  п р о в о л о к и  п р и  п р и г о т о в л е н и и  б р и 

к е т а  и з  н а в е с к и  т о п л и в а  м о ж н о  в п р е с с о в а т ь  в  б р и к е т .  П р и  п р и м е н е 

н и и  х л о п ч а т о б у м а ж н о й  н и т и  с с  п р и в я з ы в а ю т  к  п р о в о л о к е ,  н а т я н у 

т о й  м е ж д у  э л е к т р о д а м и ,  и  п о г р у ж а ю т  в  т о п л и в о .  П р о в о л о к а  ( и л и  

н и т ь )  н е  д о л ж н а  к а с а т ь с я  т и г л я .

5 .4 .3  П р и  и с п о л ь з о в а н и и  д л я  и с п ы т а н и й  б о м б ы  с  к л а п а н а м и  в  

в е р х н е й  ч а с т и  ( т и п  I )  в  к о р п у с  б о м б ы  н а л и в а ю т  1 с м 3 д и с т и л л и р о 

в а н н о й  в о д ы ,  в к л а д ы ш  о п у с к а ю т  в  к о р п у с  б о м б ы  и  н а в и н ч и в а ю т  н а  

н е г о  г а й к у .

П р и  и с п о л ь з о в а н и и  д л я  и с п ы т а н и й  б о м б ы  с  к л а п а н а м и  в  н и ж н е й  

ч а с т и  ( т и п  I I )  н а л и в а ю т  I с м 3 д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д ы  в  к а н а в к у  к р ы ш 

к и .  Н а  к р ы ш к у  с  г а й к о й  и  к о н т р г а й к о й  н а д е в а ю т  к о р п у с  б о м б ы  и  

в в и н ч и в а ю т  в  н а к и д н у ю  г а й к у ,  з а т е м  з а т я г и в а ю т  к о н т р г а й к у .

5 .4 .4  П р о в е р я ю т  с о п р о т  и в л е н и с  ц е п и  з а ж и г а н и я  в  б о м б е .  Д л я  э т о г о  

п о д к л ю ч а ю т  п р о в о д н и к и  ц е п и  з а ж и г а н и я  н а  б о м б е  к  в ы в о д а м  « К О Н 

Т Р О Л Ь  З А Ж И Г А Н И Я »  н а  п а н е л и  к а л о р и м е т р а .  П р и  в к л ю ч е н и и  п е 

р е к л ю ч а т е л я  « К О Н Т Р О Л Ь  З А Ж И Г А Н И Я »  з а г о р и т с я  с и г н а л ь н а я  л а м 

п о ч к а .  П р и  о т с у т с т в и и  н а  п а н е л и  в ы в о д о в  « К О Н Т Р О Л Ь  З А Ж И Г А 

Н И Я »  э л е к т р о и з м е р и т е л ь н ы м  к о м б и н и р о в а н н ы м  п е р е н о с н ы м  п р и 

б о р о м  п р о в е р я ю т  с о п р о т и в л е н и е  ц е п и  з а ж и г а н и я  в  б о м б е ,  з н а ч е н и е  

к о т о р о г о  н е  д о л ж н о  п р е в ы ш а т ь  1 О м .

5 .4 .5  У с т а н а в л и в а ю т  б о м б у  в п о д с т а в к у  и п р и с о е д и н я ю т  к  п р и 

с п о с о б л е н и ю  д л я  н а п о л н е н и я  б о м б ы  к и с л о р о д о м .  П о д а ч у  к и с л о р о д а  

в  б о м б у  р е г у л и р у ю т  и г о л ь ч а т ы м  к л а п а н о м .  Б о м б у  м е д л е н н о  н а п о л 

н я ю т  к и с л о р о д о м  д о  д а в л е  н п я  2 .5 — 2 ,9  М П а ,  н с  в ы т е с н я я  и з  н е с  в о з 

д у х ,  а  п р и  с ж и г а н и и  т о п л и в а  с  н и з к о й  т е п л о т о й  с г о р а н и я  —  д о  3 ,4  

М П а .  П р и  д о с т и ж е н и и  т р е б у е м о ю  д а в л е н и я  з а к р ы в а ю т  в п у с к н о й  

к л а п а н  б о м б ы  и  в е н т и л ь  б . ш л о н л  и  о т с о е д и н я ю т  к и с л о р о д о п о д в о д я 

щ у ю  т р у б к у  о т  б о м б ы .  Н а  к л а п а н ы  б о м б ы  н а в и н ч и в а ю т  р е з ь б о в ы е  

к о л п а ч к и  с  п р о к л а д к а м и .

5 .4 .6  О п у с к а ю т  б о м б у  в с о с у д  с  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д о й  и  в ы д е р 

ж и в а ю т  2  м и н  д л я  п р о в е р к и  о т с у т с т в и я  у т е ч к и  к и с л о р о д а  и з  б о м б ы .  

П р и  о т с у т с т в и и  в ы д е л я ю щ и х с я  п у < ы р ь к о в  к и с л о р о д а  п р о т и р а ю т  к л а -
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п а н ы ,  к  т о к о в в о д а м  б о м б ы  к , т о р н  м е т р а  п р и с о е д и н я ю т  п р о в о д н и к и ,  

в т о р ы е  к о н ц ы  к о т о р ы х  п р и с о е д и н я ю т  к  с о о т в е т с т в у ю щ и м  к о н т а к 

т а м  к р ы ш к и  с о с у д а .

5 .4 .7  У с т а н а в л и в а ю т  б о м б у  в  с о с у д  и  п р о в е р я ю т ,  ч т о б ы  н е  б ы л о  

п р е п я т с т в и й  в р а щ е н и ю  м е ш а л к и  с о с у д а .  З а п о л н я ю т  с о с у д  д и с т и л л и 

р о в а н н о й  в о д о й  т а к .  ч т о б ы  в е р х н и е  ч а с т и  б о м б ы  б ы л и  п о л н о с т ь ю  

п о г р у ж е н ы  в  в о д у .  В з в е ш и в а ю т  с с с у д  с  в о д о й  и  б о м б о й  ( б е з  д у ж к и )  с  

п о г р е ш н о с т ь ю  н с  б о л е е  1 ,0  г. Д о п у с к а е т с я  в з в е ш и в а т ь  с о с у д  с  в о д о й  

б е з  б о м б ы .  М а с с а  в о д ы  в  к  и т о р и м е т р и ч е с к и х  с о с у д а х  д о л ж н а  б ы т ь  

т а к о й  ж е ,  к а к  п р и  о п р е д е л е н и и  э н е р г е т и ч е с к о г о  э к в и в а л е н т а  к а л о 

р и м е т р а .  М а с с а  с о с у д а  с  в е д о й  / о л ж н а  б ы т ь  п о с т о я н н о й  п р и  в с е х  

о п р е д е л е н и я х  с  д а н н о й  б о м б о й  и  з н а ч е н и е  е е  д о л ж н о  б ы т ь  з а п и с а н о  

в  и с х о д н ы е  д а н н ы е  д л я  р а с ч е т а  ( п р и л о ж е н и е  А ) .

5 .4 .8  П р и  и с п о л ь з о в а н и и  к а л о р и м е т р о в  т и п о в  В - 0 8 ,  В - 0 9  и  В - 0 8 М А  

и  м е т а с т а т и ч е с к о г о  т е р м о м е т р а  с о с у д  у с т а н а в л и в а ю т  в  г н е з д о  к а л о 

р и м е т р а .  П о д с о е д и н я ю т  к о н т а к т ы  ц е п и  з а ж ш а н и я ,  с о е д и н и т е л и  н а 

г р е в а т е л я ,  д в и г а т е л я  и  з а к р ы в а ю т  г н е з д о  к р ы ш к о й .

М е т а с т а т и ч е с к и й  т е р м о м е т р  у с т а н а в л и в а ю т  в  с о с у д е  т а к и м  о б р а 

з о м ,  ч т о б ы  р т у т н ы й  р е з е р в у а р  н а х о д и л с я  н а  у р о в н е  с е р е д и н ы  б о м б ы .  

В ы б р а н н о е  п о л о ж е н и е  т е р м о м е т р а  д о л ж н о  б ь п  ь  п о с т о я н н ы м  п р и  в с е х  

о п р е д е л е н и я х  т е п л о т ы  с г о р а н и я  т о п л и в а  и  о п р е д е л е н и и  э н е р г е т и 

ч е с к о г о  э к в и в а л е н т а  к а л о р и м е т р а .  Н е о б х о д и м о  п р о в е р и т ь  п о л о ж е 

н и е  у д а р н и к а  в и б р а т о р а ,  к о т о р ы й  д о л ж е н  б ы т ь  р а с п о л о ж е н  с  з а з о 

р о м  1— 2 м м  о т  т е р м о м е т р а  В к л ю ч а ю т  п о с л е д о в а т е л ь н о  п е р е к л ю ч а 

т е л и :  « С е т ь  2 2 0  В » ,  « О с в е т и т е л ь ? ,  « Д в и г а т е л ь  м е ш а л к и  о б о л о ч к и » ,  

« Д в и г а т е л ь  м е ш а л к и  с о с у д а » ,  « В и б р а т о р »  и  « З у м м е р » .  М е ш а л к и  д о 

л ж н ы  р а б о т а т ь  с  п о с т о я н н о й  с к о р о с т ь ю  в  т е ч е н и е  в с е г о  и с п ы т а н и я .

5 .4 .9  П е р е д  н а ч а л о м  н а м е р е н и и  н а  к а л о р и м е т р а х  т и п а  В - 0 8 ,  

В - 0 8 М А  н а г р е в а ю т  в о д у  в с о с у д е  п р и  п о м о щ и  н а г р е в а т е л е й  д о  

( 2 5 + 0 , 2 )  СС  ( д о  о т м е т к и  1 ,2  п о  ш к а л е  т е р м о м е т р а ) ,  а  в  о б о л о ч к е  д о  

( 2 8 + 0 , 2 )  ° С .  У  к а л о р и м е т р а  т и п а  3 - 0 9  б е з  о б о г р е в а  о б о л о ч к и  н а ч а л ь 

н у ю  т е м п е р а т у р у  в о д ы  в  с о с у д е  у с т а н а в л и в а ю т  н и ж е  т е м п е р а т у р ы  

в о д ы  в  о б о л о ч к е  н а  1 ,0 — 3 ,0  ° С ,  а  т е м п е р а т у р а  в о д ы  в  о б о л о ч к е  д о л ж 

н а  б ы т ь  р а в н а  т е м п е р а т у р е  п о м е щ е н и я ,  г д е  п р о в о д и т с я  и с п ы т а н и е  

( о г  18 д о  32  ° С ) .  Т е м п е р а т у р а  о б е  л о м к и  в  к а л о р и м е т р е  B - 0 S M A  п о д 

д е р ж и в а е т с я  а в т о м а т и ч е с к и  с  п о г р е ш н о с т ь ю  д о  ± 0 , 1  ° С ,  а  у с т а н а в л и 

в а е т с я  п о  ш к а л е  э л с к т р о к о н т а к т н о г о  т е р м о м е т р а .  П р и  р а б о т е  с  р е 

г и с т р а т о р о м  is к а л о р и м е т р е  В - 0 8  М А  т е м п е р а т у р а  с о с у д а  ( 2 5 + 0 , 2 )  ° С  

с о о т в е т с т в у е т  з н а ч е н и ю  0 >  В .
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6 П РО ВЕДЕН И Е И С П Ы 14Н И Я

6.1  И з о т е р м и ч е с к и м  р е ж и м

6 1.1 И з м е р е н и я  т е м п е р а т у р ы  р а з б и в а ю т с я  н а т р и  п е р и о д а .

н а ч а л ь н ы й  —  у ч е т  т е п л о о б м е н а  к а л о р и м е т р и ч е с к о й  с и с т е м ы  с 

о к р у ж а ю щ е й  с р е д о й  в  у с л о в и я х  н а ч а л ь н о й  т е м п е р а т у р ы  о п ы т а ,

г л а в н ы й  —  с г о р а н и е  н а в е с к и ,  п е р е д а ч а  в ы д е л и в ш е г о с я  т е п л а  к а 

л о р и м е т р и ч е с к о м  с и с т е м е  и  в ы р а в н и в а н и е  т е м п е р а т у р ы  в с е х  е е  ч а с 

т е й ,

к о н е ч н ы й  —  у ч е т  т е п л о о б м е н а  к а л о р и м е т р а  с  о к р у ж а ю щ е й  с р е 

д о й  в  у с л о в и я х  к о н е ч н о й  г е м п е р а г у р ы  о п ы т а

6 .1  2 Начальный период
Н е о б х о д и м о  и з м е р и т ь  i  е м п е р а т у р у  п о м е щ е н и я  в б л и з и  к а л о р и м е т 

р а  П о с л е  п е р е м е ш и в а н и я  в о д ь  н с  м е н е е  10  м и н  д л я  в ы р а в н и в а н и я  

т е м п е р а т у р ы  в с е х  ч а с т е й  х * и г о р и м с г р а  и  н а с т у п л е н и я  е е  р а в н о м е р н о 

г о  и з м е н е н и я  з а  5 м и н  д о  о ж и д а е м о г о  м о м е н т а  д о с т и ж е н и я  т е м п е р а 

т у р ы  в о д ы  в  с о с у д е  ( 2 5 + 0 , 2 )  ° С  д л я  В -0 8  и л и  н а п р я ж е н и я  ( 0 , 8 ± 0 , 2 )  В  

д л я  В - 0 8 М А  и л и  п р и н я т о м  н а  1 ,0 — 3 ,0  ° С  н и ж е ,  ч е м  т е м п е р а т у р а  

п о м е щ е н и я  д л я  В - 0 9 ,  н а ч и н а ю т  с ч и т ы в а т ь  п о к а з а н и я  т е м п е р а т у р ы  в 

т е ч е н и е  5 м и н  с  и н т е р в а л о м  6 0  п л и  30  с  П о с л е д н е е  з н а ч е н и е  т е м п е 

р а т у р ы  н а ч а л ь н о г о  п е р и о д а  я в л я е т с я  и с х о д н о м  т е м п е р а т у р о й  г л а в н о 

г о  п е р и о д а

6 1 3  Главный период
П р и  д о с т и ж е н и и  т е м п е р а т у р ы  ( 2 5 + 0 , 2 )  ° С  в  с о с у д е  к а л о р и м е т р а  

т и п а  В - 0 8  и л и  н а п р я ж е н и я  (0 ,8 3  0 ,2 )  В  д л я  ю ш о р и м е т р а  т и п а  В - 0 8 М А  

и  п р и н я т о й  т е м п е р а т у р ы  ш я  к а л о р и м е т р а  т и п а  В - 0 9  в  м о м е н т  с о о т 

в е т с т в у ю щ е г о  п о л у м и н у т н о ю  о т с ч е т а  н а ж и м а ю т  к н о п к у  в  ц е п и  з а 

ж и г а н и я  д л я  з а п а л а  н а в е с к и  П  'р г ч л и  о т с ч е т  т е м п е р а т у р ы  в  г л а в н о м  

п е р и о д е  п р о в о д я т  н е п о с р о д с т в <  н н о  ч е р е з  30  с  п о с л е  п о с л е д н е г о  о т 

с ч е т а  в  н а ч а л ь н о м  п е р и о д е  П р  щ о л ж а ю т  с ч и т ы в а т ь  п о к а з а н и я  т е м 

п е р а т у р ы  ч е р е з  к а ж д ы е  30  с  Г л  ш н ы и  п е р и о д  с ч и т а ю т  з а к о н ч е н н ы м  

с  н а с т у п л е н и е м  р а в н о м е р н о г о  и з м е н е н и я  т е м п е р а т у р ы  П р и  з а т р у д 

н е н и я х  с  о п р е д е л е н и е м  к о н ц а  п а в н о г о  п е р и о д а  п о л у м и н у т н ы е  п р о 

м е ж у т к и ,  к о т о р ы е  в ы з ы в а ю т  с о м н е н и е  в  р а в н о м е р н о с т и  и з м е н е н и я  

т е м п е р а т у р ы ,  о т н о с я т  к  п а н н о  м у  п е р и о д у ,  у в е л и ч и в а я  е г о  п р о д о л 

ж и т е л ь н о с т ь  н а  1— 2 п о л у н м н у п н ы ч  п р о м е ж у т к а

6 I 4 Конечный период
П о с л е д н и й  о т с ч е т  г л а в н о г о  п е р и о д а  с ч и т а ю т  н а ч * т ь н ы м  о т с ч е т о м  

к о н е ч н о г о  п е р и о д а ,  в к о т о р о м  н и  м а ю т  10 п о к а з а н и и  с  и н т е р в а л о м  

30 с

9
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6.1.5 Показание термометра снимают по третьему звуковому сиг- 
налу через 30 с с погрешностью нс более 0,002 °С. Перед каждым 
отсчетом температуры в течение 3— 5 с слегка постукивают по термо
метру вибратором или палочкой, на которую надета резиновая труб
ка. Данные записывают в протокол испытания. Примеры записи ре
зультатов испытаний приведены в приложении А.

6.1.6 При считывании по шкше ртутного термометра переменно
го наполнения в начальном, главном (с четвертого отсчета) и конеч
ном периодах погреш нос!ь нс юлжна превышать 0,2 наименьшего 
деления шкалы термометра. В г завком периоде до четвертого отсче
та погрешность считывания не должна превышать двух наименьших 
целений шкалы.

6.1.7 П о окончании испытания выключают переключатели и се
тевой выключатель, приподнимают (или вынимают) термометр, сни
мают крышку калориметра, отключают провода от зажимов бомбы, 
вынимают бомбу из сосуда. С гим аю т колпачки с клапанов бомбы, 
открывают выходи oil клапан, влпускакгг га* и разбирают бомбу. С о 
бирают остатки запальной пре волоки и взвешивают их с погреш 
ностью не более 0,0002 г.

6.1.8 При отсутствии вкраплений сажи внутри бомбы или несго
ревшего образца топлива смывают содержимое корпуса, крышки и 
тигля в стакан с горячей шетитппрованноп водой. Все промывные 
воды (150—200 с м с о б и ]  ают в один стакан для определения массы 
серы, перешедшей при ел иганпи топлива в бомбе в серную кислоту. 
Внутреннюю поверхность бомбы и ее детали вытирают и, нс закры
вая вентиле]!, оставляют до пос юдующего опыта открыто!]. Вентили 
после окончания испытания продувают воздухом.

6.1.9 При сжигании есросод фжащпх топлив (более 4 %) опреде
ление содержания серы в промывных водах может быть проведено 
весовым методом гто ГО С Т 860п. Количество образовавшейся в бом 
бе азотной кислоты нс опрсделякп, а теплоту образования се раство
ра принимают равной значению, установленному при определении 
энергетического эквивалента капериметра по бензойной кислоте. Для 
топлива с теплотой сгорпния более 14650 кДж/кг и массовой долей 
серы менее 4 % допускается и шользовать результаты определения 
общей серы по ГО С Т 8606 или ГО С Т  2059. В малосернистом торфе 
массовую долю  общей серы принимают равно]] 0,3 %. Если массовая 
доля общей серы превышает ОД %, определяют серу в смыве бомбы

{SD  по ГО С Т  8605 пли ГО СТ ’059.

ю
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6.1.10 При сжигании бензойной  кислоты  и образцов топлива, нс 
содержащих серу, в стакан с промывными водами, содержащими 
азотную кислоту, образовавшеюся в условиях опыта, добавляю т 
2 капли метилового красного и титруют раствором гидроокиси калия 
0,1 моль/дм3 (0,1 Н ). Измеряю т объем раствора гидроокиси калия, 
израсходованного на титрование, с целью  вычисления поправки на 
теплоту образования раствора азотной кислоты  по методике, утвер
жденной в установленном порядке.

6.2 А д и а б а т и ч е с к и  ii р е ж и м
6.2.1 П осле перемешивания воды в сосуде и оболочке в течение 10 

мин снимают показание температуры зажигания с погреш ностью  
не более 0,002 "С. Зажигают пробу топлива.

6.2.2 Через заранее определенный интервал горения, который был 
установлен при определении энергетического эквивалента, счи
тывают показание конечной температуры с погреш ностью  не б о 
лее 0,002 °С.

6.2.3 П о окончании испытаг ия выключают переключатели и се
тевой выключатель, приподним 1ют (или  вынимают) термометр, сни
мают крышку калориметра, отклю чаю т провода от зажимов бомбы , 
вынимают бом бу из сосуда. Снимаю т колпачки с клапанов бомбы , 
открывают выходной клапан и выпускают газ, разбирают бомбу. С о 
бирают остатки проволоки и взвешивают их с погреш ностью  нс 
более 0,2 мг.

6.2.4 Поправки на кнелотообразование серной и азотной кислоты  
для вычисления Qi определяю т по 6Л.8 — 6Л.10.

7 ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

7.1 В ы ч и с л е н и е  э н е р г е т и ч е с к о г о  э к в и в а 
л е н т а

7.1 Л Энергетический эквивалент системы С, кДж/°С, в адиабати
ческом режиме вычисляют по ф илож ению  В или по М И  2096 бе* 
введения поправки на т е т о о б м е н  калориметра с окружающей сре
дой по ф ормуле

с  +Qi*Q> Qi+Qi + Qi 
1 ~ ( / « - / о )  ^  ’

где Q1 =  qx • тх — количест во тс т о  гы, выделивш ейся при сгорании
бензойной  Ю(СЛОТЫ, кДж.

1 L
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Q2 =  <h • 

Q =  ?з

q j —  теп лота  с гора ки я  б ен зой н ой  кислоты , кДж/кг; 
т, —  масса б ен зой н ой  кислоты , кг;

—- количество теп лоты , вы деливш ейся при сгорании 

запальной  п роволоки , кДж;
<7, — теп лота  ( горания проволоки , кДж/кг; 

тг —- масса сгоревш  зй проволоки , равная разности  масс 
п роволоки  д о  и п осле  сж игания, кг;

* V —  количеез во теплоты , вы деливш ейся при образова

нии и растворении  в воде азотной  к и слоты , кДж;

— теп лота  образования 1 с м ’’ раствора азотной  

кислоты  концентрации  0,1 м оль/дм 3, равная 
6 * 10“ 3 кДж/сы\ рассчитанная из уд ельн ой  т еп 

лоты  образования азотной  ки слоты , равной 
59,87 кДж /моль;

К — объем  раствора щ елочи  концентрации  0,1 
моль/дм нзр кзходованной на титрование, см 3;

tn —■ показание термометра, соответствую щ ее конечной  
температуре в делениях ш калы термометра или вы

раженная в вольтах;
— показание термометра, соответствую щ ее тем пера

туре заж ипш ия в делен и ях  ш калы терм ом етра или 
вольтах;

Z  —  средняя цена делен и я  ш калы  терм ом етра, указан
ная в свидетельстве к терм ом етру.

П р и м е ч а н и е — В  к о п е й н у ю  и н а ч а л ь н у ю  т е м п е р а т у р ы  ta, в в о д я т  п о п р а в к у  

на  к а л и б р о в к у  т е р м о м е т р а ,  е с л и  о в р е д е  le n n e  т е п л о т ы  с г о р а н и я  и с п ы т у е м ы х  о б р а з 

ц о в  т о п л и в  п р о в о д я т  в и н т е р в а л е  т е м п е  >ат\р , о т л и ч н ы х  о т  и н т е р в а л а  п р и  о п р е д е л е 

н и и  э ф ф е к т и в н о й  т е п л о е м к о с т и .  П р и  i р п м е н е ш ш  т е р м о м е т р а  п о с т о я н н о ю  н а п о л 

н е н и я  z =  1 ,0 00  СС  в д и а п а з о н е  и з м е р е н и и  о т  0  д о  5 В  с р е д н я я  ц е н а  д е л е н и я  ш к а л ы  

р а в н а  Г / В .

7.1.2 Э н ергетически ]! эк в и в аю н т  С , кДж/°С, в изотерм ическом  

реж име вы числяю т по М И  2096
7.2 В ы ч и с л е н и е  т е п л о т ы  с г о р а н и я  т о п л и в

7.2.1 Т еп лоту  сгорания топлива в бом бе, кДж/кг, вы числяю т по

ф ормуле

С - Л /  - ///; • д2 ~  tth - ^4
Q% т
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г д е  С. —  э н е р г е т и ч е с к и й  э к в и в а л е н т  к а л о р и м е т р и ч е с к о й  с и с т е м ы ,

к Д ж / ° С  п о  7 .1 .1  и л и  М . 2 ,

A  t — и с п р а в л е н н ы й  п р и р о с т  т е м п е р а т у р ы  в  с о с у д е ,  йС  п л и  В ; 

0 +  Д А )  • z.
г д е  /0, п о к а з а н и е  т е р м о м е т р а ,  с о о т в е т с т в у ю щ е е  т е м п е р а т у р е  з а 

ж и г а н и я  ( н а ч а л ь н а я  т е м п е р а т у р а  г л а в н о г о  п е р и о д а )  и  к о 

н е ч н о й  т е м п е р а т у р е  г л а в н о г о  п е р и о д а ,  с о о т в е т с т в е н н о ,  в 

д е л е н и я х  ш к а л ы  т е р м о м е т р а  и л и  в о л ь т а х ;

A  h —  п о п р а в к а  н а  т е п л о о б м е н  к а л о р и м е т р а  с  о к р у ж а ю щ е й  с р е 

д о й  (п о п р а в к а  н а  о х л а ж д е н и е )  в  д е л е н и я х  ш к а л ы  т е р м о 

м е т р а  и л и  в о л ь т а х .

t\  t ,f —  н а ч а л ь н а я  т е м п е р а т у р а  н а ч а л ь н о г о  п е р и о д а  и  к о н е ч н а я  

т е м п е р а т у р а  к о н е ч н о  г о  п е р и о д а ,  с о о т в е т с т в е н н о ,  ° С  и л и  

в о л ь т а х ;

пх —  ч и с л о  о т с ч е т о в  г л а в н  >го  п е р и о д а  с  б ы с т р ы м  п о в ы ш е н и е м  

т е м п е р а т у р ы  (0  3 °С  и б о л е е ) ;

пг —  т о  ж е ,  с  м е д л е н н ы м  п о в ы ш е н и е м  т е м п е р а т у р ы

(Л, = П —
п —  ч и с л о  и з м е р е н и й  в  г л а в н о м  п е р и о д е .

Д л я  г о р ю ч и х  с л а н ц е в  и  т о п л  из с н и з к о й  т е п л о т о й  с г о р а н и я  з н а ч е 

н и е  п х у с т а н а в л и в а ю т  т а к ж е  п о  т а б л и ц е  1 в з а в и с и м о с т и  о т  к р и т е р и я  

а , к о т о р ы й  р а в е н

г д е  ta —  т е м п е р а т у р а  п о  и с т с 1 с н и и  2 м и н  г л а в н о г о  п е р и о д а ,

где V  = - — V" = К -  t
”,(п - —  с р е д н и е  с к о р о с т и  и з м е н е н и я  т е м п е р а 

т у р ы  ( т е м п е р а т у р н ы й  х о д )  в  н а ч а л ь 

н о м  и  к о н е ч н о м  п е р и о д а х ,  с о о т в е т с т 

в е н н о ,  з а  п о л у м и н у т н ы й  п р о м е ж у 

т о к ,  ° С  и л и  В ;

13
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Т а б л и ц а  1

а

Да 0,50 
Св 0,50 до 0,64 

» 0,64 » 0,73
* 0,73 » 0,82 
» 0,82 » 0,91 
» 0,91 * 0,95 
» 0,95

5

4
3

9
8

7
6

В этих случаях при опре делении энергетического эквивалента ка
лориметра значение пх определяют также по таблице 1.

Пример расчета приведен в приложении А. 
тъ — масса хлопчатобумажной нити, кг;
<74 — удельная теплота сгорания хлопчатобумажной нити, 

16240 кДж/кг;
т — кажущаяся масса образц i топлива, кг,

7.2.2 Высшую теплоту сгорания Qas испытуемой пробы топлива, 

кДж/кг, вычисляют по формуле

где 94 — коэффициент, учитывающий теплоту образования серной 
кислоты из диою вда серы и растворения серной кислоты 
в воде на 1 % серы, перешедшей при сжигании топлива в 
серную кислоту, кДж/кг;

S" — массовая доля серы в топливе, определенная по 6.1.4—6 Л.5; 

а — коэффициент, учитьпающий теплоту образования и ра
створения в воде азотьой кислоты, равный:
0,001 — для тощих углзй и антрацитов;
0,0015 — для других ут/тей, горючих сланцев и торфа.

Для торфа среднее значение с • Q\ =  29 кДж/кг.
Для горючих сланцев с теплотой сгорания нс более 5440 кДж/кг 

высшую теплоту сгорания анализ ичсской пробы определяют по фор-

Qas= Q% ~ 94S°+aQ°t ),

муле
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где е — коэффициент, учит ывающий теплоту разложения карбо
натов, равный 40 г Дж/кг на 1 % диоксида углерода кар
бонатов;

(СО ;) ^  _  массовая доли диоксида углерода карбонатов, не разло

жившихся при сжигании навески сланца в бомбе, %.

Для определения диоксида углерода карбонатов (С О ,)^  остаток

после смыва бомбы (6.1 В) переносят вместе с асбестом в кониче
скую колбу и в остатке в соответствии с ГОСТ 13455 или ГО СТ 7752 
определяют массовую долю диоксида углерода карбонатов. Массо
вую долю диоксида углерода карбонатов рассчитывают по отноше
нию к навеске сланца.

7.2.3 Низшую теплоту сгорания Q “ . кДж/кг, вычисляют по фор

муле

£?“ = ( ) “ - 2 1 ,4 2  (8 ,94  На + 1Уа),

где 24,42 — теплота парообр; зования при температуре измерения 
25 °С из расчета на I % выделившейся воды, кДж/кг; 

8,94 — коэффициент пересчета массовой доли водорода на 
воду:

Н ' — массовая дош  во; орода в аналитической пробе топлива 
по ГОСТ 2408.1;

IVа — массовая доля воды в испытуемом продукте по ГО СТ 
27314, ГО СТ 11305, ГО СТ 11014, ГО СТ 9516 или 
ГО СТ 2758“ .

Результаты округляют до б шжайшего кратного 20 кДж/кг.
7.2.4 Для горючих сланцев допускается определять низшую теп

лоту сгорания рабочего топлива Q rt , кДж/кг, по формулам:

для прибалтийских сланцев

п , .. 0 ,9 4 1 (1 0 0 -  IV ')  ■ Q j П 8 ( Ю 0 - I K ' )  .

100 100 ’ 1 ’

для поволжских сланцев

П г = 0,941 (1 0 0 - I V ' )  ■ Q j  
1С0

3j2 (_IOO : _IK;) -  24,42 W rt 
100

3—<S39 15
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где Qd — теплота сгорания по бомбе сухого сланца, кДж/кг;

W\ — массовая доля вла1 и в топливе в рабочем состоянии, опре

деляемая по ГО С Т  27314 пли Г О С Т  11014.

Допускается массовую долю  водорода \\d на сухое состояние в 

горючих сланцах определять по формулам: 
для поволжских сланцев

W  = 7,9 -  0,076 [Л* + (С 0 2) £ ] , 

для остальных сланцев

Wd = 9,8 -  0,095 [ л “ + (С 0 2) £  ]  , 

где Ad — зольность сухого сланца по Г О С Т  11022, %;

(С О 2) ^ — массовая доля диоксида углерода карбонатов в сухом 

сланце по ГО С Т  134!5, %.
Для торфа массовую долю  водорода на сухую беззольную  массу 

Hd“f  принимают равным 6,0 %.

8  Т О Ч Н О С Т Ь  М Е Т О Д А

Т а б л и ц а  2

Высшая те тот а сгорания

Млксималъно допустимое расхождение, кДх/кг

С \.одпмо_ть по Q ds Воспроизводимость ПО Q ds

Т в е р д о е  т о п л и в о 85 170

Т о п л и в о  с Q ds м е н е е  14300 кД ж /кг

и Л,£| б о л е е  4 % 120 330

8.1 С х о д и м о с т ь
Результаты двух определений выполненных в разное время в 

одной и той же лаборатории одним лаборантом при использовании 
одной и Toil же аппаратуры с использованием одной и той же 
пробы, нс должны отличаться бо юс чем на значение, указанное в
т а б л и ц е  2
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8.2  В о с п р о и з в о д и м о с т ь

С р е д н е е  з н а ч е н и е  р е з у л ь т а т о в  д в у х  о п р е д е л е н и й ,  в ы п о л н е н н ы х  в  

д в у х  л а б о р а т о р и я х  н а  п р е д с т а в и т е л ь н ы х  н а в е с к а х , в з я т ы х  о т  о д н о й  и  

т о й  ж е  п р о б ы ,  н е  д о л ж н о  о т л и ч а т ь с я  б о л е е  ч е м  н а  з н а ч е н и е ,  у к а з а н 

н о е  в  т а б л и ц е  2.

8.3 Е с л и  р а с х о ж д е н и е  м е ж д у  р е з у л ь т а т а м и  д в у х  о п р е д е л е н и й  п р е 

в ы ш а е т  д о п у с к а е м о е ,  п р о в о д я т  т р е т ь е  о п р е д е л е н и е  и  з а  р е з у л ь т а т  

п р и н и м а ю т  с р е д н е е  а р и ф м е т и ч е с к о е  д в у х  н а и б о л е е  б л и з к и х  р е з у л ь 

т а т о в  в  п р е д е л а х  д о п у с к а е м ы х  р а с х о ж д е н и й .

17
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ПРИЛОЖЕНИЕ А 
(рекомендуемое)

ПРИМЕРЫ ЗАПИСИ ПРОТОКОЛОВ КАЛОРИМЕТРИЧЕСКИХ 
ИСПЫТАНИЙ И ВЫЧИСЛЕНИЙ

А 1 Испытание образца угля марки Т на калориметре типа В-08МА с ртутным 
термометром переменного наполнения

A l l  И с х о д н ы е  д л и н ы е

Г л б I и ц л А 1

Показания п шкале ер\ометра в пер иолах

начин ном 1 з н нам КОНечНОМ

Номер 
измерь ни я Зн пение

Номер 
ишере! ня >н перше Номер

измерения Значение

0 1,258 /' 1 1,450 1 3,645
1 1.259 2,400 2 3,644
2 1,260 2,900 3,643
3 1,261 + u o o  ta 4 3,640
4 1,262 м450 3,638
5 1,264 ) Т450 6 3,636
6 1,265 ' i 508 7 3,634
7 1,266 > Г 542 8 3,632
К 1,2о8 ) 0 7 6 9 3 630
9 1,269 1 / >,60! 10 3 628 ;

10 1,270 /0 1 1 Гб 14 — —

- 1 1 >,625 - —

— — I * >,632 — —

- — 1 1 1,638 — —

- — 1 > 1,641 — —

- — 1 4,643 — —

- — Г 1,645 — —

- - 1 1 Г645 - -

1 емперлгурл комнлты 22,5 аС 
I емнерлгура оболочки (27.45 i  0,05) С 
Млссл сосудл с водой (4,800 ± ),002) I 
С -  14 920 к2U  / °С М 1 -  2 9 °с
т — 1 0902 • 10 кг I — 26 7 °Ь
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тг —  0 ,01  * 10 1 к г  

д: — 3140 к Д ж / к г

S* ~  2 ,5  % 

Н *  -  3,31 %

/3 1 ,270  д е л е н и я  W\ —  9,7  %

i —  3 .6 4 5  д е л е н и я  А г — 2 4 ,8  %Ч *
Z —  1,001 °С  (н а  д е л е н и е )

А .  1 2 Р а с ч е т  т  е  п  л  о  т  ы  < г  о  р  а  н  и  я  т о п л и в а  

С р е д н и е  с к о р о с т и  и з м е н е н и я  т е м п е р а т у р ы  (т е м п е р а т у р н ы й  х о д )  в н а ч а л ь н о м  и  

к о н е ч н о м  п е р и о д а х

V ‘
1̂ 25? -  1,270 

10
0,0012,

V "
3 , 6 4 - . - 3 ,6 2 8  

10
+  0 ,0 0 1 7 .

П о п р а в к и  н а  т е п л о о б м е н

а
3 ,2 0 0  -  1 ,270 

3 ,6 4 5  - 1 ,2 7 0

Д Л
-0,0012 t 0.001J

= 6  //, =  11— 6 =  5

Ь +  0 ,0 0 1 7 *  5 =  0 ,01

И с п р а в л е н н ы й  п р и р о с т  т е м п е р а т у р ы

А  / =  ( 3 ,6 4 )  -  1,: 70 +  0 ,0 1 ) • 1,001 =  2 ,3 8 7 4  

Т еп ло та  сгор ан и я  п о  б ом б е , к Д +  'k i

Q I  =
14 ,920  • 2 .3 8 ' 4 -  0 ,0 1  ■ Ю ~3 3140

1, 1902 10 ’
32644

Р е з у л ь т а т  в т о р о г о  и з м е р е н и я  Qah =  32684  к Д ж / к г  

С р е д н е е  а р и ф м е т и ч е с к о е  гвуч и м е р с н н и .  к Д ж / к г

Qа
h

326-4 f  3 26 84  
------------ --------------=  3 2 6 6 4

В ы с ш а я  т е п л о т а  с г о р а н и я  к Д ж / k i

<2° = 326 64  - (9 4  • 2 5 +  0 .0 01  • 3 2 6 6 4 ) =  32396
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Н и з ш а я  т е п л о т а  с г о р а н и я ,  к Д ж 'к г

G /  =  32 3 9 6  —  2 4 ,4 2 (8 ,5 4  • 3 ,31  +  2 ,9 )  =  3 1 6 0 3  

Высшая т е п л о т а  с г о р а н и я  р а б о ч е г о  т о п л и в а ,  кДж/кг

Qs = Q\
1 0 0  -  wrt 
100 -  w a

=  3 2 1 9 6
100 -  9 ,7

100 -  2,9
=  3 01 28

С о д е р ж а н и е  в о д о р о д а  н а  рабоч< е  с о с т о я н и е  т о п л и в а ,  °Ь

100 ~ J P a 1 0 0 - 2 , 9
3 ,0 8

Н и з ш а я  т е п л о т а  с г о р а н и я  р а б о ч е г о  т о  ш и в а , кДж/кг

Q \ = Q rs -  2 4 , 4 2 ( 1 ^  +  8 ,9 4  • Н '  )  =  ЗС128 -  2 4 ,4 2  (9 .7  +  8 ,9 4  • 3 .0 8 ) =  2 9 2 1 9

А .2  И с п ы т а н и е  о б р а з ц а  у гл я  м арк и  Б  н а  к а л о р и м ет р е  т и п а  В - 0 8 М А  с  р еги с т р а ц и ей  

т ем п ер а т у р ы  к а л о р и м ет р а  р ег и с т р а т о р о м  п о  ц и ф р о в о м у  в о л ь т м е т р у  в в о л ь т а х

А  2.1 И с х о д н ы е  д а н и  ы  е

Показания пи шкале \ егисгратора в периодах

начальном nai ном конечном

Номер 
и шерения Значение

Номер
измерения Значение Номер

намерения Значение

0 0,8030 / ' i 0,8871 1 1,7672
1 0,8030 ) 1,2462 2 1,7674
2 0,8041 У 1,6961 3 1,7674
лJ 0,8042 \ 1,7381 / 4 1,7675
4 0,8051 ) 1,7540 5 1,7677
5 0,8062 ) 1,7560 6 1,7680
6 0,8071 т 1,7580 7 1J680
7 0,8071 1,7600 8 1,7683
К 0,8082 ) 1,7620 9 1,7683
9 0,8091 10 1,7640 10 1,7683 / "

10 0,8100 /0 1 I 1,7650
12 1,7659
13 1,7660
14 1,7670
18 1,7672
16 1,7672 /’1
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Т е м п е р а т у р а  к о м н а ты  22 ,5  °С

Т е м п е р а т у р а  о б о л о ч к и  (2 7 ,1 5  ±  0 ,0 5 ) 'С

М а с с а  со суд а  с в о д о й  (4 ,8 0 0  ±  0 , (0 2 )  к г

С. -  14,920 кДж / к г  \Va —  6,4  %

т -  1 ,0130* 10 "■ кг -  40 ,5  %

лг2 — 0,01 • 10~3 га

qx —  3140 к Д ж / к г

/0 —  0 ,8100  В 

tn -  1,7672 В

S* -  4 ,4  %

Н *  —  2,61 %

w[ -  30,0  %  

А г -  30,3 %

Z -  1,000 ° с
А .2.2  Р а с ч е т  т е п л  i т  ы  с г о р а н и я  т о п л и в а  

С р е д н и е  с к о р о с т и  и з м е н е н и я  т е м п е р а т у р ы  (т е м п е р а т у р н ы й  х о д )  в н а ч а л ь н о м  и 

к о н е ч н о м  п ер и о д а х :

0 ,5 0 3 0 -  0 ,8100 

10
0,0007

1 7672 -  1,7683
V "  = ------------------------------ =  -  0 ,0001

10
П о п р а в к и  на т е п л о о б м е н :

1 ,7 3 8 1 -  0,8100 

1,7672 - 0 ,8 1 0 0
0 ,9 7 и, =  3; пг =  1 1 - 3  *  8;

Ah =
- 0 ,0 0 0 7  -  0 ,0001

3 + ( -  0,0001) • 8 0,0029.

И с п р а в л е н н ы й  п о д ъ е м  тем п ер а т ур ы .

Л / «  /1 ,7о72  -  (581 00  +  ( -  0 ,0 0 2 0 ) / • 1,000 -  0 ,9552 . 

Т е п л о т а  с го р а н и я  п о  б о м б е , к Д > ;/к 1:

at =

14 ,9 2 ' I • 0 .9 :  52 -  0 ,01  • К Г 1 ■ 3140 

1 0130  • Ю ~ 3
=  14038

Р е з у л ь т а т  в т о р о го  и з м е р е н и я  Q c{ =  14088 к Д ж / к г  

С р е д н е е  а р и ф м е т и ч е с к о е  д в ух  и ш е р е н и й ,  к Д ж / к г

Q , = —
14018 +  14088

=  14063

21
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Теплота сгорания высшая, к21 ,к/кт

2 "  =  14063 — (94 • 4.4 +  (),01Ш  • 1 4 0 6 3 )=  13628 

Низшая теплота сгорания, kJJ/k/kt

в в,  =  13628 — 24,42 ('1.94 • 2.61 +  6 ,4 ) =  12902

Высшая теплота сгорания рабочего топлива. кДж/кг

100 -  \ \ r r t  

100 -  П 'а
1 < 6 2 8

100 -  30,0 

100 -  6,4
10192

С одерж ание водорода на рабочее сен гояние топлива , %

Н '  =  Н а -
100 -  il/rr 

100 -  1C"
,61

100 -  30.0
-------------------------- =  | . 9 з

100 -  6,4

Низш ая теплота сгорания раб )чего топлива, кД ж /ki

Q l] =  Qs -  2 4 ,4 2 ( W rt + 8 ,9 4 Н rt ) 0192 -  24,42 (30,0 +  8,94 • 1,95) =  9030

22
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ПРИЛОЖ ЕНИЕ Б 
(справочное)

Соотношение наименований показателей и их обозначений 
по ГОСТ 147 и ИСО 1928

Г О С Т  147

Энергетический эквивалент 

С.

Высшая теплота сю рания

е ,

Низш ая теплота сгорания

Q,

Массовая доля воды 

W

Теплота сгорания бензойной \ иелотъ

Г О С Т  1928

Эффектииная теплоемкость

С

Высшая теплота сгорания при постоян

ном объеме

^  г- V
Низшая 1ешюта сгорания при постоян

ном объеме

Qnet, V, т

Низшая 1 ешюта сгорания при постоян

ном давлении

^net, р, т

Процентное содержание влаги 

М

Высшая теп лота  сгорания бен зой н ой  

кислоты при постоянном объеме

2?
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ПРИЛОЖЕНИЕ В 
(обязательное)

ТО П ЛИ В О  ТВЕРДОЕ М И Н Е РАЛЬН О Е . О ПРЕДЕЛЕН И Е ВЫ СШ ЕЙ  
ТЕ П ЛО ТЫ  СГО РАН И Я М ЕТО Д О М  СЖ И ГАН И Я В К АЛО РИ М Е ТРИ Ч Е С К О Й  

БОМ БЕ И ВЫ ЧИ СЛЕН И Е Н И ЗШ ЕЙ  ТЕ П ЛО ТЫ  С ГО РАН И Я
(И СО  1928-76)

1 НАЗНАЧЕНИЕ И ОБЛАСТЬ ПРИ М ЕН ЕН И Я

Настоящий стандарт устанавливает метод определения высшей теплоты сгорания 
твердого топлива при постоянном объеме в адиабатическом, изотермическом или 
статическом калориметре.

Полученный по этому методу резулттат представляет собой высшую теплоту сго
рания анализируемой пробы при постоянном объеме; при этой влага, которая содер
жится в продуктах сгорания, при установившейся в калориметре температуре кон
денсируется с образованием жидкой фа !Ы. На практике топливо сгорает при посто
янном (атмосферном) давлении и влага не конденсируется, а в виде пара уносится 
дымовыми газами. При таких ус ювиях действительная теплота сгорания — это ни
зшая теплота сгорания при постоянном давлении. Можно вычислить также 
низшую теплоiy сгорания при постоят ом объеме. Даны формулы для расчета этих 
величин.

2 ССЫ ЛКИ

ГОСТ 9516—92 Уголь. Прямой вес >вой метод определения содержания влаги в 
аналитической про )с.

ГОСТ 27313—89 Топливо твердое. Обозначение аналитических показателей и 
формулы пересчет i результатов анализа ;ия различных состоя
ний топлива

ГОСТ 27314—91 Топливо твердое. Методы определения влаги.
ГОСТ 27589—91 Кокс каменпоуголм 1Ы]1. Метод определения общей влаги.

3 ЕДИНИЦЫ

3.1 Е д и н  и ц а к о л и ч о с т в i т е п  л  о т ы — д ж о у л ь  (Дж)
1 Дж = I ньютон-метр
1 Дж = 1 х Ю7 эрг
1 Дж =  0.238846 калорий международной таблицы (КАЛ )
|юи1. « - 4а »б 8 д ж
3.2 Е д и и и ц а т е м и е р а т у р ы -  к е л  ь в и и (К )
I емпературный интервал в I К равен температурному интервалу в 1 'С .
Международная стандартная температура для термохимии, равная 25 СС, при

меняется в качестве стандартной температуры при определении теплоты сгорания, 
хотя зависимость теплоты сгорания \п.я и кокса от температуры невелика 
(около I Дж/г • К).

з а
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4 О П РЕ Д Е ЛЕ Н И Я

Ниже приведены определения терм плен, которые применяются в настоящем стан
дарте.

4.L Высшая теплота сгорания при постоянном объеме — количество тепла, которое 
выделяется при полном сгорании единицы массы твердого топлива в калориметри
ческой бомбе в среде кислоро ia в установленных скшдартом условиях. При этом 
остаточными продуктами являвлгея газообразный кис юрод, диоксид углерода, диок
сид серы, азот и вода в виде ж идкость которая находится в равновесии с водяным 
паром и насыщена диоксидом ' глером , у твердая зола.

4.2 Низшая теплота сгорания при постоянном объеме — количество тепла, выде
лившееся при полном сгорании едиш цы массы твердого топлива в среде кислорода 
при постоянном объеме. При этом остаточными веществами являются кислород, 
диоксид углерода, азот, водяной пар г зола при температуре 25 'С .

4.3 Низшая теплота сгорания при постоянном давлении — количество тепла, вы
делившееся при полном сгорании единицы массы твердого топлива в среде кисло
рода при постоянном давлении. Пр [ д о м  остаточными веществами являются 
кислород, диоксид углерода, диоксид серы, азот, водяной пар и зола при температу
ре 25 "С.

4.4 Эффективная теплоемкость системы — количество тепла, необходимое для 
повышения температуры кал )римег,ри1ческой сиаем ы  на единицу в условиях 
анализа.

5 С У Щ Н О С Т Ь  М Е ТО Д А

5.1 В ы с ш а я  т е п л о  I а с о р а и и я
Навеску пробы твердого топлива сжшают в среде кислорода в калориметриче

ской бомбе в стандартных условиях. Высшую теплоту сгорания вычисляют по 
подъему температуры воды в сосуде калориметра и средней эффективной теплоем
кости системы. Для расчета требуют я теплота сгорания зажигающего материала, 
термохимические поправки и, седи lit обходимо, потери тепла в водяной оболочке

5.2 Н и з  ш а я т е п  л  о 1 а с о р а н и я
Низшие теплоты сгорания гоплш а при постоянном объеме и при постоянном 

давлении определяют расчетным пут ч, исходя из высшей теплоты сгорания при 
постоянном объеме, полученной с ш м ощ ью  знали м пробы. Для расчета низшей 
теплоты сгорания при постоянном обьече требуются данные о содержании влаги и 
водорода в анализируемой пробе, для расчет этой вс ппины  при постоянном давле
нии необходимо таюкд знать с> держание кислорода в топливе.

6 РЕАК ТИ В Ы

6.1 Кислород под давлением, позво шющим наполнить бомбу до давления 3 М Па, 
не содержащий горючих прим* се и (кислород, полученный электролитическим спо
собом, может содержать до 4 °< водорода и, следовательно, не пригоден).

6.2 П р о в о  л  о к а д л  t т а и  а л а
Проволока для запала из хромош келеи от  сплав i дилме гром 0,16—0.20 мм или 

платины диаметром 0 06—0,10 мм
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6.3 Пасту, расплавленный алючииоси шклгнып цемент, проходящий через сито с 
отверстиями 63 мкм и пригодный для ш пользования до температуры 1400 СС, сме
шивают с водой.

6.4 Оксид алюминия расплавленный, чистый для анализа, проходящий через 
сито с размером отверсшй ISO мкм и "сыннцийся на сиге с диаметром отверстий 
106 мкм.

6.5 С т а н д а р т н ы й  т и г р о в а н н ы й  р а с т в о р
6.5.1 Бария гидроксид, раствор 0,05 N оль/дм\
6.5.2 Натрия карбонат, раство] 0,05 х оль/дм5.
6.5.3 Натрия гидроксид, раствор 0,1 п о ль 'д м ’’ .
6.5.4 Кислота соляная, раство! 0,1 м( ть/дм\
6.6 Д  в е г и ы е и и д и к а т о р и
6.6.1 Метилоранж, раствор 1 ,ЛЬ/
Растворяют 0,25 г метилоранж;- и 0,15 г бромкрезолового синего в 50 см ’ этилово- 

го спирта с массовой долей 95 об. % и р Убавляют водой до 250 см ’ .
6.6.2 Фенолфталеин, спиртовой раствор 10 г/дм3
Растворяют 2.5 г фенолфталеина к 250 см 1 этилового спирта с массовой долей 

95 об. %.
6.7 Бензойная кислота согласно термохимическому стандарту, утвержденному 

национальной испытательной ор анизапней. Бензойная кислота должна использо
ваться так, как указано в сертификате. С> гпкл или какая-либо обработка, отличная от 
гранулирования, проводиться не юлжна

При расчете эффективной теп юемкоетн калориметра должна быть использована 
теплота сгорания, указанная i сер шфм кате для установленных условии
применения.

7 А П П А РА ТУ РА

7.1 Бомба, способная выдерживать давление, которое создается в процессе горе
ния. Не конструкция должна д оm скать полное определение всех жидких продуктов. 
Материалы, из которых она изготовлена, должны противостоять коррозии под дей
ствием кислот, образующихся при горении угля и кокса.

П р и м е ч а н и е  — З ле  центы бомбы должны регулярно проверяться для 
выявления износа и коррозии. 0< обое внимание должно уделялся  состоянию резь
бы на крышке бомбы.

7.2 Кхториметрпческнй сосуд изготовленный из мекиша, тонко отполированно
го с наружной стороны и содержащею досгаючное количество воды, чтобы пол
ностью покрыть верхнюю поверхпосгь бомбы при перемешивании воды.

7.3 Мешалка, имеющая постоянную < корость вращения. Часть оси мешалки ниже 
крышки водяной рубашки доджи f быть пегеплопроводной, чтобы свести к миниму
му передачу тепла к системе или о г т е .  1с:ш сосуд калориметра имеет крышку, 
нетештопро водный участок должен прос. траться выше это it крышки.

П р и  м е ч а и и е — В случае изоюрмичеекой и статической калорммерических 
бомб скорость перемешивания должна ььпь такой, чтобы продолжительность глав
ного периода (см. 9.2) при определениях эффективной теплоемкости с использова
нием бензойной кислоты (нридо кение Л ) не превышала 10 мим.

7 .4  В о д я н а я  о б о л о ч к а ,  к о т о р а  t м о ж е м  О м и ,  а д и а б а т и ч е с к о й ,  и з о т е р м и ч е с к о й  и л и  

с т а т и ч е с к о й ,  о к р у ж а ю щ а я  с о с у д  г  н ю р н х  e i p i  с  в о з д у ш н ы м  з а з о р о м  п р и м е р н о  К )  м м
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Адиабатическая водяная обо ючка ; олжна быть снабжена ли бо  электродом, либо  
погруж енны м нагревателем, обеспечиваю щ им скорость нагрева, достаточную  для 
поддержания температуры воды в обо ючке. отличающейся от температуры сосуда 
калориметра после сжигания щ ю бы топлива не более чем на О, 1 К , Когда устанавли
вается равновесие при 25 еС, изменение температуры сосуда калоримегра не долж но 
превышать 0,0005 К/мни.

Изотермическая водяная рубашка д шжна бьггь снабжена средством поддержания 
постоянной температуры с погреш ностью до ± 0 ,1  К .

Статическая водяная оболочка должна иметь достаточно больш ую  теплоемкость, 
чтобы ограничить изменение темпера г  ры поды в ней. С момента зажигания пробы 
toil шва и до конца конечного период; или в течение 15 мин с этого же момента, в 
зависимости о тто го , какой период больш е, при средней скорости падения темпера
туры (постоянная остывания) с/, равно! 0,002 (10.2), повышение температуры воды в 
оболочке долж но быть меньше 0 16 К; чри г/, равной 0.003, повыш ение температуры 
должно быть меньше чем 0,11 К.

П р и м е ч а и и е ■— При и голи роы н н ой  металлической оболочке, выполненной 
в виде ш ирокого кольца, это мс жет бъ ть достигнуто, если емкость ее 12,5 д м ’ .

7.5 Прибор для измерения г мпера уры, способный определять температуру пос- 
ie корректировки с точностью 0,002 1C,  г. е. температура от 2 до 3 К  может быть 

определена с точностью до 0.0*4 К. Он до ,raceн бьпь откалиброван национальной 
испытательной организацией гь> действующ ему стандарту при интервалах не более 
0,5 К п пределах используем ого гид паз чы пли, в случае стекая иного ртутного термо
метра, — по всей шкале.

Пригодны термометры след\ющи\ мшов:
а) термометры сопротивления, сое ояшие из платинового сопротивления, м о с т  

сопротивления и гальванометра
б ) стеклянные р гуш ы е термоме ры. соответствующие Г О С Т  13646 или 

ГО С Т  28498.
Д ля считывания показаний icMiiep; туры с требуемой точностью  необходим опти

ческий прибор для наблюдения с увел шепнем примерно в пять раз.
Ж елательно иметь механический вибратор для леисого постукивания но термо

метру в течение 10 с перед счш пваннеч  температуры, чтобы предотвратить прилипа
ние ртутного столбика. Если е м  нет, необходимо постукивать вручную, например, 
карандашом.

7.6 Т и г е л ь  и з  к в а р ц а. ' р о м о и и к е л  е в о г о с п л  а в а и л  и 

п л  а т и п ы
Для испытания угля ти ю ль  должен иметь плоское основание, диаметр 25 мм и 

высоту не более 20 мм Тигель из кварца долж ен иметь сменки ок оло  1,5 мм толщ и 
ной, а металлический — около 0,5 мм. При испытании вы сокозольны х углей для 
уменьш ения ош ибки от неполного  с орания рекомендуется и сп о ль зо в а в  мелкий 
тш ель из хромонпкелевоп ф о л и и  гол цш ой около  0,25 мм.

При испытан! I и кокса тш ель из хромо ни кеде вой фольги, который применяется 
для угля, долж ен быть обмурован настои из плавленого алю миносиликатного цемен
та (6.3). П осле  сушки при 50—6 0 еС и: бы годный цемент должен быть счищен, чтобы 
образовался гладкий слой обмуровки толщ иной  примерно 1,5 мм. Затем тш ель  необ
ходимо обжигать в течение 2 ч при 1000 °С. Перед использованием па основание 
обмурованного тигля долж ен быть н;п есеч оксид алю миния в количестве 0,3 г (6 4) 
и утрамбован с помощ ью  мета шческ но стержня с плоским концом.

2 7
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Для бензойной кислоты пригоден любой тигель, который применяется при ис
пытании угля. Если происходит прилипание несгоревшего угля, может быть исполь
зован небольшой тигель из хромо никелевой фольги, например диа!\1етром 15 мм, 
глубиной 7 мм и толщиной стенок 0,2s % м.

7.7 Ц е п ь  з а ж и в  а н и я
В качестве электропитания должен использоваться ток 6— 12 В, переменный пос

ле понижающего трансформатора пли постоянный ток от батареек. Желательно вклю
чить в цепь амперметр или вспомогательную лампу, указывающую на прохождение 
тока. Пусковой тумблер должен быть пружинным, нормально разомкнутым.

П р и м е ч а н и е  — Пусковой !умблер не должен устанавливаться на 
калориметре.

7.8 О б о р у д о в а н и е ,  н а \ о ; я щ е е с я п о д  д а в л е н и е м
7.8.1 Регулятор давления для контроля наполнения бомбы кислородом.
7.8.2 Манометр (0—5 М П а) для измерения давления в бомбе.
7.8.3 Предохранительный клапан или разрывной диск, срабатывающий при дав

лении 3,5 МПа, установленный на подводящей линии для предотвращения перепол
нения бомбьг.

П р и м е ч а н и е  — Оборудование для работы с кислородом под высоким 
давлением должно быть защищено от попадания масла и смазки. Нельзя испытывать 
или калибровать манометры с помощью жидкого углеводорода.

7.9 Таймер, установленный в удобно ns месте и показывающий минуты и секунды. 
Он может быть снабжен устройством для подачи звуковых сигналов продолжитель
ностью 10 с с различными интервалами, начиная с 1 мин.

8 П РО БА

Уголь или кокс, используемые для определения теплоты сгорания, должны пред
ставлять аналитическую пробу, и .мельчиш ую  до прохождения через сито с отвер
стиями 200 мкм. Пробу следует подсушить в тонком слое в течение времени, мини
мально необходимого для установления ф иблизительнот равновесия между содер
жанием влаги в пробе и влажною воздуха в лаборатории. Непосредственно перед 
испытанием пробу перемешивают, прлшочтительно с помощью механического 
устройства. Навески для повторных определений должны быть взяты одновре
менно. Содержание влаги в проСч долж! о быть определено одновременно с тепло
той сгорания, чтобы можно было выполнить соответствующую корректировку.

9 П О РЯ Д О К  П РО В Е Д Е Н И Я  И С П Ы ТА Н И Й

9.1 А д и а б а т и ч е с к и  й к а л  о р и м е т р
Взвешивают тигель (7,6) с noi реш нолью  до 0,1 мг н помещают в него пробу в 

количестве, достаточном для того, чтобы гемиература поднялась на 2— 3 К (примеча
ние 1 к 9.2).

Взвешивают тигель вместе с со юржииым, чтобы определить массу взятой пробы.
Присоединяют запальную проволоку к клеммам бомбы. Хлопчатобумажную нить 

известной массы присоединяют к запальной проволоке (примечание 2 к 9-2).Распо
лагают концы хлопчатобумажной ниги \ нс. чтобы они касхгись пробы.

Наливают в бомбу 5 см ’ дистиллированном воды, ( ’ обирают бомбу п медленно
i ia im  ш я ю г  ее  к и с л о р о д о м  д о  даг„ си н я  - M i l a  Г>е t в ы те сн ен и я  н а ход я  щ е т с я  в ней
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воздуха Ьсли  случайно окажется что п кде  наполнения бомбы  кислородом  давление 
в ней превысит 3,3 М Па, прекр ццлют испытание и н пинают сначала

Наливают в сосуд калориметра во iv в коли чесгьц  достаточном дгя  покрытия 
верхней поверхности крышки бомбы Ото ко тичество ьо гы даок н о  быть таким же (с 
погреш ностью  до 1 [),  как и то которое использовалось при определении средней 
эффективной теплоемкости калориметра (прилож ение А )  Ставят сосуд калориметра 
в водяную рубашку опускают С ш б у  в калориметр и удостоверяются ь ее герметич
ности Ес ш происходит утечка газа т з бом бы  испытание прерывают устраняют 
причину утечки и начинают и и  ьгганис сначала

Собираю т и включают аппарат Перемеш ивание выполняют с такой постоянной 
скоростью , чтобы нродо окителыю сть установленного периода до определения (при 
лож ение А , А  4) не превышала 10 мин Выбирают полож ение мосговои схемы таким 
образом, чтобы при конечной т Mrieparvpt отклонение температуры сосуд i к сгори 
метра бы ло минимальным

Через 10 мин после включения апгпрата слегка постучав но термометру, снима
ют показание темпер т р ы  с точностью ю  0 001 К  (температура зажигания /0)  Зажи 
гают пробу топлива тумблер д ер ж и  bi лиш енны м  тол г ко в те гсние периога, доста 
точного для воспламенения прово юки для зажигания

П р и м е ч а н и е — Во время ю рсния пробы п ь гечение нос [едующих 20 с 
нельзя наклоняться над калориметром

П осле определенного перио га кот -рыи бы л установлен ьо время определения 
эффективной теплоемкости системы (прилож ение А ),  снова, постучав по лермомет 
pv считывают показание с точностью ;о 0 001 К  (конечная температур! tп) Когд \ 
ддя считывания показания стеклянной p rv т о г о  термометра применяется уьеличи 
ьающии оптический прибор net бходимо ш ш боги ться  о том чю бы  избеж пъ  ошиб 
ки в резу гьтаге параллакса

Вынимают бомбу тн калориметра, с тр 1еывают давление и разбирнот бом бу Об 
спегуют бом бу изнутри и, если обн ip а ш  \ют несгорсьш сс ю н  ш ьо и отлож ения 
с 1ЖИ, испытание прекращают

Когда испытыв пот некоторье инерш ы е виды кокс i остаток в бомбе 4 ic io  со 
держит поддающуюся обнаруж ь ию ни превш ую  часть пробы Попр точн ы й  козф 
ф и ц и е т  для такою  псстоянно сущ еси vio iu tro недолета может быть вычислен по 
количеству Htcropebinero у п е р о  i, кои рос можно определить методом оипс шиым 
в примечании 3 к 9 2

Содерж имое бом бь[ смывай i диет г н ированнои  ьодои ь хим итескип c tik ih  
Промыв mu дистиллированном ю д ои  г и е л т ,  нижнюю поверхность крышки бомбы 
и воду сливают в химическим с гк.ыг РлзСмвляют примерно ю 100 с м 1 и кипятят 
чтобы v гетучился диоксид углер( га В i прячем состоянии титруют раствором гидрок 
си д 1 бария (6 3 I )  иепогъзуя р ! тьор ( юно крыденнл (6 6 2) ь качестве ш п и к  пора 
Добавляют 20 см* рк гвора  Kipcn нага и трия (6 > 2), отфильтровывают тси 1ыи р ict 
ВОр И ПРОМЫВ 1ЮГ оса гок дистн г нроьп  ной ьодои K o i г i филт I р 11 OCTbIHel n n p w o i 
сю  с помощ ью  р 1C I вор I со LHiioti киев ш  (6 э 4 ) и ело  шзуя i кшсстьс и н д и к п о р !  
раствор м егилорш ж л (6 6 1) Э ю  ироц ссы титрования м о и  г не проводиться если 
известны содержание серп ь у гк  и nonp.ii м  тп образование а о ш оп  кислоты При 
пожение 4 к 9 2

9 2 И зодерчическис и c i пич ские \ ыори метры
Взвешивпог 1игс1ь (7 Ь) с пирен носило го 0 I mi и помет нот ь него пробу 

г ко [ичестьс, д о с т а ю п о м  itoC i под! пь  1 е\пьрлг\р\ in  2 3 К  (прим е ьнше I)
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Взвешивают тигель е содержимым тля определения массы взятой пробы.
Присоединяют к клеммам бомбы запальную проволоку для зажигания пробы. 

Привязывают к проволоке хлопчатобумажную нить с известной массой (приме
чание 2) и располагают ее концы гак, члобы они касались пробы.

Наливают в бомбу 5 с м 1 дистиллированной воды. Собирают бомбу и медленно 
наполняют ее кислородом до создания в ней давления 3 М П а без вытеснения нахо
дящегося в н ей воздух а. Если слу1 ыйно д i шил i ие о кажется выше 3.3 М Па, и опыта ни е 
прекращают и начинают его снам ига.

Наливают в сосуд калориметра волу в количестве, достаточном для покрытия 
верхней поверхности крышки бомбы. Э ю  количество должно быть таким же (с  пог
решностью до I г), как при определении средней эффективной теплоемкости. На
чальная температура воды должна быть 'дкой, чтобы в конце главного периода тем
пература не превышала температуру воды в оболочке больше чем на 0,5 К. Помеща
ют сосуд калориметра в водяную оболо* ку, опускают бомбу в сосуд и проверяют ее 
на герметичность. Если газ выхо шт из бомбы, испытание прекращают, устраняют 
причину утечки и испытание начинают сначала.

Собирают прибор. Включают меша; ку, которая до.окна работать е постоянной 
скоростью в течение всего испытания. После перемешивания в течение 10 мин (при
мечание 5) начинают считывать показа тя термометра с погрешностью 0,001 К  и 
продолжают эту операцию в течение 5 мин с интервалом в 1 мин. Перед каждым 
считыванием температуры в течение 10 с слегка постукивают по термометру. Если 
для считывания температуры со стеклянного ртутного термометра применяется оп 
тическое устройство, следует иАегагь ошибки параллакса. Зажигают пробу непос
редственно после последнего считывания показания термометра в начальный приод 
(приложение. Л ); тумблер держат включенным только в течение периода, достаточ
ного для воспламенения проволоки дня зажигания.

П р и м е ч а н и е  — Во врем i горения пробы в течение последующих 20 с нельзя 
наклоняться над калориметром.

Снимают показания гермомефа с учетом следующих факторов:
1) Начальный период
Сели в течение этого периода продолжительностью в 5 мин среднее отклонение 

скорости изменения температуры превышает 0,001 К/мин (примечание 6). продол
жают считывание температуры с интервен т в I мин до тех нор. пока среднее откло
нение будет менее 0,001 К/мин з i перисд в 5 мни. Последняя температура начально
го периода является исходной температурой главного периода (/ ).

2) Главный период
В первые несколько минут невозможно получить показания температуры с пог 

решностью 0,001 К, однако, как толью  появится такая возможность, возобновляют 
снятие показаний с такой погрешностью и продолжают до конца испытания. Глав
ный период необязательно заканчивается с достижением максимальной температу
ры. Концом главного периода считается момент, когда начинается конечный период.

3) Конечный период
Конечный период начинаете i в тог момент, когда в течение последующих 5 мни 

среднее отклонение отдельных значении изменения температуры в минуту- не превы
шает 0,001 К (примечайire 6).

Вынимают бомбу из сосуда калориметра, сбрасывают да юге пне и разбирают бом 
бу. Осматривают внутреннюю иоверхш егь бомбы и, сели обнаружится пестревшая 
проиа п. ш о гложем мя сажи, преамгаисп испьпанис .
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Когда испытывают инертные виды кокса, остаток в бомбе часто содержит подда
ющуюся обнаружению несгоревшую часть пробы Корректировочный коэффициент 
который должен быть введен ь ci язи с тиш и постоянным недожогом, можно вычис
лить по количеству пестревш ею  vi нерола который может быть подсчитан с по
мощью метода, приведенного в прнмечшни 3

Смывают содержимое бом би дистиллированной подои в химическим стакан 
Промывают дистиллированном водой крышку бомбы с пижнеи стороны, поверхность 
тигля и сливают смыв в химическим сIакай Смыв разбавляют приблизительно до 
100 см3 и кипятят лея удаления хиоксида уперода Нс давая остыть, титруют с по
мощью раствора гидроокиси бария (6 5 1) используя в качестве индикатора раствор 
фенолфталеина (6 б 2) Добавляют 20 см f раствора карбоната натрия (6 5 2), фильтру
ют теплый раствор и смывают осадок дистиллированном водой Когда фильтрат 
остынет, титруют его с помощью солям ш кислоты (6 5 4), используя в качестве ин
дикатора раствор метилоранжа (о 6 1) Эти процессы штрования можно не прово
дить, если известны содерж ать серы в vi ie и поправка на образование азотной 
кислоты (примечание 4)

П р и м е ч а н и я
1 Обычно при испытаниях бс pva пр >6v \гля массой 1 г В случае высокозольных 

углей использование пробы массой 0,7з г и меткого титля из хромоннкелевои фоль 
гм (7 6) уменьшает возможность непол1 ого сгорания

2 Для удобства можно исполх ювлть измеренные отрезки хлопчатобумажной нити 
измеренном длины с известной массой на единицу длины При всех определениях 
теплоты сгорания длина должна быть т ikoh же, как при определении теплоемкости 
системы

3 Количество несгоревшего > глерод i в тигле можно определить способом, опи
санным ниже. Перекладывают содержи юе тигля (без обм\ровки) в чашку из крем
незема или фарфора и сушат в течет  е I ч при 320 вС Оиыждают. взвешивают 
чашку с содержимым с погрешностью л, » 0 L m i , нагревают в течение I ч при 81з °С, 
охлаждают, снова взвешивают и о пре, еляют потерю массы Потеря относится на 
счет несгоревшего углерода Вмсчто этою пестревшим углеро х может быть опреде
лен одним из методов, указанны^ в I ОС Г 2108 1 Ьсли обнаружится, 'гго несгоревше
го углерода бо юе 6 мг, корреюиропоч! ыи коэффициент потеряет силу и определе
ние теплоты сгорания следует ж вторил,

4 Для лю бой дайной бомбы ipn по< гоянных условиях тепло выделения ко шчес- 
тво образующейся азотной кис и ты и соогымсхвующая поправка являклся огноси 
телыю постоянной, обычно для камеи пах м лей  это значение равно 33 Дж, а для 
антрацита 25 Дж После того, как л о  з м ч и т е  твердо установлено, его можно при 
менять в последующих испытаниях, не онредешя каждый раз заново

Определение поправки на oGj йогам )е серной кислоты можно ускорить, как опи
сано ниже Титруют теплый (не i инящии) смыв бомбы рливором  гидроксида натрия 
0,1 моль/дм1 (6 3 3) используя I, качеивс индикатора р хствор метилоранжа (6 6 1) 
для определения общей кисло мости Вычитают из полученного значения (в см 1) 
0,7-ю часть поправки на азотнук кисло v в хжоулях для тою , чтобы получить объем 
0,0з моль/дм3 раствора серной ьнс ють L( ш нзьесгпо содержание серы и соответ
ствующая поправка па образование аз ниш кислоты титров шие кислот в смыве 
бомбы необязлте паю Поправка h i т и югу образов шия серной кис ю гы рлвп i
9,3 Дж на 1 m i серы в м icce и  i м яп  о д 1Я определения теплоты crop шия
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5 Если необходимо вычислю ь поправки Реньо— Пфаундлера на охлаждение (10.2) 
(1), следует использовать указанный порядок расчета; если используют другую аль
тернативную формулу, некоторые из показаний температуры могут не потребоваться 
и порядок расчета следует изменить.

6 Чтобы проверить, не выходит ли среднее отклонение скорости изменения тем
пературы в течение начального и коне шого периода за указанные пределы, удобно 
представить значение расхождения в виде единиц без десятичных знаков, закодиро
вать их вычитанием наименьшею значения и расположить закодированные расхож
дения в порядке их уменьшения. Если полученная последовательность приводится в 
таблице, то среднее отклонение находится в указанных пределах.

Таблица допускаемых отклонений

Закодированная
величина

Среднее о клонен и - 
х 0 ’

Закодированная
величина

Среднее отклонение 
х 10*

10000 0 п ! 22210 0 ,7 2

11000 0 48 22220 0 ,6 4

11100 0 48 30000 0 ,9 6

11110 0 32 31000 0 ,9 6

20000 0 54 31100 0 ,S 0

21000 0 72 31110 0 ,7 2

21100 0 54 32110 0 ,8 8

21110 0 40 32210 0 ,8 8

22000 0 96 32220 0 ,72

22100 0 S0 33200 0 ,8 0

221 1 0 0 54 33320 0 ,9 6

22200 0 96 33330 0 ,96

Пример:

Время, мин Темпер г\рл, °С Отклонение (ел.)
Закодированное

отклонение

0 24 157 7 2

1 24 164 5 0

2 24 169
'У
J 24 177 8 -1

J

4 24 185 8 J

5 24 192 п1 2

Последовательность 33220 прием юма
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10 ВНЕСЕНИЕ ПОПРАВОК

К результатам эксперимент* в долины быть сделаны поправки, перечисленные в 
10 1-10 5.

10 1 К о р р е к т и р о в к а  и о к а i а н и и т е р м о м е т р а  
Если используют стеклянный ртутный термометр, показания температуры зажи

гания /0 и конечной температу! ы tn должны быть откорректированы, как указано в 
прилагаемом к термометру паспорте

10 2 П о п р а в к а  н а  о х л а ж д е н и е
Для адиабатического калоричефл передачей тепла водяной оболочке можно пре

небречь и поправка на охлаждение необязательна
Передачу теши водяной о( о чочке в с т а е  изотермического или статического 

калориметров можно компенснрояль поправкой к измеренному повышению темпе
ратуры Э т у  корректирующую п о п р а в к  повышению температуры можно вычис
лить по формуле Реньо—Пфпидлера 1) и ш по эквивалентном ей формуле, приня
той национальной организацией но с шлартизлции

-  n V  +
V ' 1 -  V
1 г

I п ]
I
I 1

U + М 'о  + -  n f = nV + dz ( l )

где п — продо сжит льность шавного периода, мин,
V — скорость и вменения температуры в начальном периоде (если тем

пература повышается)
V — отрицательная величина, т е ее следует прибавлять, еС/мин, 
К " — скорость v зменения температуры в конечном периоде еС/мин, 
t — средняя температура в начальном периоде, °С,

/ ' — средняя течперат\рл в конечном периоде, еС, 
t0 — температур t зажю шия, °С,

tv tv 1y , /( — последовательные лишения температур зарегистрированные в 
течение 1 i. вншо юрмодл, 
при этом с| ,

t — первое зна юнио кмперлтуры, посте которого скорое]ь ее изме
нения г» 0 1  ределе шы\ пределах постоянна, X ,

t — я — 1
s
I -1

c\Mvia зна1 лш и / t , , /1 ( X ,

у  __ у
"  = —  _ - — константа >\ллжд нич калориметра в единицах, обратных мине

те, котор 1 я дол Kin определяться для каждой с о в о к у п н о с т и  

vc ювии,
Z — выражение в квадратных скобках 

10 3 Т  е п л о т а в о с и i а м е н е и и я
Тепло, которое выделяет > юпчаг >6vvi мсная нить и проволока для зажигания, 

надо вычесть из суммарного выделяю цегося тепла luuio, выделяемое нитью дал ж 
но быть вычислено, ш ходя из i е масс11 (высушенной при 100 X )  и теплоты сгорания 
це, тлю юзы (17500 Дж/г) Выдт кише сил i проволокой для зажигания до ькно бьпь
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вычислено по массе куска прово ю ки д ш н о и , равной расстоянию между полю сами 
бомбы, при этом берется значение 1400 Дж/г для хром оникелевой  проволоки  и 420 
Дж/г — для платиновой.

10 4 Поправка на кислотообр одвлн  te
Из суммарно выделившегося ieium необходимо вычесть тепло, выделившееся при 

образовании кислот.

Эти корректировочные знач» пня ct ставляют 15,1 Д ж /см 1 для раствора серной 

кислоты 0,05 моль/дм* и 6,0 ДжА м ’ дл> раствора азотной кислоты, присутствующ их 

в смывах из бом бы  (примечание 4 к 9 2)

Если

V{ — объем стандартного титрованного раствора соляной  кислоты

( 6  5 4), i m \

V — объем стандартною тигрованного раствора гидроокиси бария

(6 5 1), см3,

го /{ поправка на образование серном кислоты равна 15,1 • 15,1 ( V +  V7 — 20) Д а

а /4 на образование ш откон кислоты — 6.0 (20 — V{ ) Дж

Сумма этих двух значений м 1жет б >ггь вычислена непосредственно по ф ормуле 

(У?+ / 4)  =  9,1 Kt + 15,1 К, — 182
10 5 П о п р а в к а н а  п с г о р е в ш и й  у i л  е р о д  ( т о л ь к о  д л я  

к о к с а )
Потеря массы при сж ш апии ост ггка в тиш е с коксом, которая предстагшяе1 

собой несгоревшии углерод Эквивалентное количество тепла (исходя из того, что 
1 mi =  33,5 Дж ) долж но быть добавлено к полученном у значению выделивш ею ся 
тепла

11 ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

Вычисляют высшую теплоту сю ранн * при постоянном объеме по данным наблю  
дени и путем подстановки в уравнен не

Q г
V

Д О  С  ̂ — / j  —/1 — I у — 14 
_ (2)

где Q ,,/* у 

ДО

С

высшая геолога ci )рання \м я при н ои он н н ом  объеме, Дж /i,

откорректированное повыш ение температуры (вычисляется но и зм е

ренной температуре зажти ши я /0 с поправкой на ош ибку термометра и 

измерен in  и конечной тех перлтуре tm с поправкой на ош ибку термо 

метра плю с поправка ш охлаждение, вычисленная для  изотермиче

ского и статического калориметров),

средняя эффективная теп rotмкость калориметра из пяти определе

ний, Дж /К (нрш ю кение \)
поправка на »епло v п о р ш н я  vioiriaToOyM aAHon миги, Дж,
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/2— попршка на теплоту ск ллн и я  проволоки для зажигания Дж,

1} — п оп р ав ь  на теплоту обр кювания серной кислоты, Д а ,

/4 — поправка ил теплоту об^ ыовлния азотной кислоты, Д а , 

mf — масса пробы топлива, i
В приложении В д потея примеры ил нострирующие метод расчета результатов 

определения тегиюты сюрания
Результат (предпочтительно среднее повторных определении, 12) должен быть 

округлен до ближайше о значения краш е]о 20 Дж/г

12 Т О Ч Н О С Т Ь  М Е ТО Д А

Висит теплота сгорания 
при постоянном объеме

М iKci м пню допустимое р клождение между результат imh 
получе! помп при пилите проб (призедено к одному и тому же 

содержанию влаги)

С чодимоиь В ос производим остг

1 О Д а /г 300 Дж/1

Г1 р и м е ч а п н е  — О шоврс шина должно быть выполнено опредеюние 

массовой доли влаги по Ю С Г  1̂ 16, IO C I  27588 или 1 ОСТ 27314

12 1 С х о 1 и м о с г ь
Результаты двух определении, выпинанных в рашое время в одной и той же 

лаборатории одним лаборантом с поме щью одной и тон же аппаратуры с испо шзо- 

ванисм одной и юи же пробы не должны от шчаться более чем н i значение \ к ш н  
ное в шблице

12 2 В о с п р о и i в о л и ю с т ь

Среипгс значения результл >в двуе определении вынош енных в дьух разных 
лабораториях с использованием предс пипе шных нльесок ьзягых ог одной и гои 

же ]]робы на нос юднеп стадии ее п о ] оювки, не д о л а ]1ы от ж чаться бо ice чем на 
значение, указанное в таблице

12 3 Р а с ч е г р е з у л ь т а т о в  п а  д р v I о е с о с т о я н и е

Расчет резу 1ьглюв н а другое со стоя ть  выпошяки по 10С1 27313

13 В Ы Ч И С Л Е Н И Е  Н И ЗШ Е Й  П И Л О Т Ы  С ГО РАН И Я

13 1 О б щ и е  з i м е ч а н it я
Рсз\ 1ьтаг предшествующей. опре i кипя нредстльлясг собой высшую tcilioix 

сгорания топлива при п остоять  м обы  чс По л о м у  значению с помощью форму 1Ы 
приведенной ниже можно в ы п е ш п  низшую теплоту crop шия при постоянном 

обьсмс и постоянном днхкнии Э ы  ф >рчу ia позволяет учссп» побое требуемое hj 
мененпе еодерж шия ьдлш Рас iei h i  рушс сосюянп i ы ш ош яю ! но I O C I  273П

Отклонения о] лом  ф о р с т ы  приь iu  i г ь приложении С К он и  пны округ iu im  
м к  'п о б п  д и ь  с(Ю1ьс e i iV K im v  о (о п м е м
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13 2 Н и з ш а я  т е п л о т а  с о р а н л  я ft р и н о с  г о я к  н о м  
о б ъ е м е

Qnet V т Q g r у ~ об,о|Н 1
ю о  -  м у  

100-  м
23,05 М т  ;

где Q „e l,V ,m н и з ш а я  t u l i o t j  с ю р а н и я  ю ш ш в а  с  м а с с о в о й  д о л е й  в л а г и  М т  п р и  

п о с т о я н н о м  объеме Дж/г

Q  аг у  — высшая теплота сгорания 1 нализирусмои пробы топлива при посго-
Л У

янном объеме, Дж/i;
[Н ] -  массовая доля во юрода в анализируемой пробе (сюда входит 

водород присутствующим в ги фатнои влаге минерального вещества
и в v n e ,  V

М т — массовая ло ля  воды h i  кс горое делается расчет, %,
М  — содержание во ш  в ш хш  нруемои пробе 9с 

П р и м е м  а н и с Когда p ic ’ ici ьыпопняется тля сухой пробы  ( М т =  0) 
воздуш но-сухой ( \f} =  М )  и про( ы ь со гоянии сжигания ( М т) предстаы яег собой 
суммарное содержание воды, °с

13 3 Н и з ш а я  т е п л о й  с г о р а н и я  п р и  и о с т о я н н  о м 
д а в л е н и и

Qnet р  m 212,2 |Н] -  [0|
100 -  М т 

100- М
24,543 М 7 t

где Qmt }п — низшая к т о  а сю рания топ шва с массовой допей ыгаш

М т щ  и гюстоятшом давлении ДЖ /г 
[ 0 1 — массов 1 Я  до ( я  кис юрода в  анализируемой пробе 1до 

можно п о т у п и т ь  вычитанием из 100 с у м м ы  проценгного 
со юрж шпя fc ни зоны, углерода во юрода, азога и серы

Q g r i > [Н ] 1\fT М  --  оиредс шют п Р  2

П р и м е ч а и и е — М ож но тсп оп ью ьль  типовое содержание азота в топливе 
иобая ошибка будет иренебрежим ) молол
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ПРИЛОЖЕНИЕ А

О П РЕ Д Е ЛЕ Н И Е  Э Ф Ф Е К Т И В Н О Й  ТЕ П Л О Е М К О С Т И  К А Л О Р И М Е Т Р А  

А 1 Основные положения

В калориметрической бомбе в сред кислорода сжигается известная масса бен

зойной кислоты с аггесговшной теплотой иорания К  теплоте сгорания бензойной 

кис ю ты  прибавляют теплоту сюрания ' юпч тгобумажнои нити н проволоки за

жигания пробы и теплоту образования кютнои кислоты

Выполняют не менее пяти ог ределе гик дефективно и теплоемкости Для расчета 

теплоты сгорания топлива (см 111) берется эффективная теплоемкость, вычислен 

пая как среднее арифметическое по резин»! нам опредс тении которые между собой 

не должны отличаться более чем на ЪЪ {ж/К 

А  2 Порядок определения

IeiuioTV сгорания отределяки, как v казню ь разделе 9 L u ih  необходимо, ис 

noHbavior небо тьшои металличес ии тлтемь описанный в 76

При определении эффективн >и теш оемкости адпаб ттическою калориметра счи 

тывают показания температуры t иитер аю м  в 1 мин ъ течение 10 мин начиная с 

момента через а мин после аажш шии i робы (А  4)

Смыь бомбы разбавляют дне гилли! овапнон водой приблизительно до М) с м 1 

Титруют азотную кислоту пепо рс тсп енно раствором гидроокиси натрия (6 а 3) 

или карбонатом иттрия (6 а  ), исно 1 ьз\я в качестве индикатора раствор 

метилоранжа (6 6 I)

А З  Расчет единичною полного определения

Эффективную шплот мкость < систе ш определяют Да /К, по форм\ те

т ь ĵ6 r j J /1 + Л + /4
А 6

где ть — масс i бензоином кис к гп т (6 7)

Q br v — высшая шило г сюр мия бензойной кис юты при постоянном 

объеме Дж/i

У 0 /, /4 — определяется по разде г> 11

Г1 р и м е  ч а н и с -   ̂ шест икр пн ш объем ь cm j р тегвора шдроокисп н тгрия

и in кфбоната иттрия испо п»з\емою п ж титров шин смывт бомбы 
\4 Заранее установленным интервал адиабатического калориметра

Период меж,iv тажш шнем пробы н снятием п окп п ш я конечной шмперплры 
онре шля ют зар шсс Тют перно ьпчне тяют по показ шиям ш мперилры которые
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снимают с интервалом в I мин при каждом определении эффективной теплоемко

сти. По зарегистрированным при всех определениях результатам наблюдений уста

навливают самый короткий период в минутах от зажигания пробы до второго из трех 

последовательных показаний, которые отличаются не более чем на 0,001 К. Чтобы 

получить заранее установленный интервал, вычисляют с точностью до 1 мин среднее 
из пяти значений. Этот интервал не до тжен превышать 10 мин.

Заранее установленный интервал ис юльзуют при всех определениях теплоты сго

рания до тех пор, пока не будет установлено новое значение. Это значение должно 

устанавливаться заново, когда применяют новый калориметр и проверяют после за
мены какого-либо элемента калориметра.

Л.5 Периодичность определения средней эффективной теплоемкости

Периодичность определения сред Hi й эффективной теплоемкости 1 раз в шесть 

месяцев. Внеочередное оп р ед ели те  — при замене какой-либо части системы кало
риметра.

Когда изменений в системе нет. повторно определенное среднее значение долж 

но отличаться от предыдущего не более чем на 20 Дж/К. Если разница больше 20 

Дж/К, должен быть тщательно проверен порядок проведения эксперимента.
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ПРИЛОЖЕНИЕ В

П Р И М Е Р Ы  Д Л Я  И Л Л Ю С Т Р А Ц И И  М Е Т О Д А  В Ы Ч И С Л Е Н И Я
РЕЗУЛЬТАТОВ

В Л А д и а б а т и ч ес к и й  к ал ор и м етр
М а с с а  у г л я

О б ъ е м  Vt и с п о л ь з у е м о г о  р а с т в о р а  со л>  н о й  к и с л о т ы  (6 .5 .4 )  

О б ъ е м  Уг и с п о л ь з у е м о г о  р а с т в о р а  г и д р о о к и с и  б а р и я  (6 .5 .1 )  

И з м е р е н н а я  к о н е ч н а я  т е м п е р а т ) ра /

Т е м п е р а т у р н а я  п о п р а в к а  

И з м е р е н н а я  т е м п е р а т у р а  з а ж и га н и я  t0 
Т е м п е р а т у р н а я  п о п р а в к а  

П о в ы ш е н и е  т е м п е р а т у р ы  (/  —  /()  с  п о п р а в к о й  

на  н е т о ч н о с т ь  т е р м о м е т р а

С р е д н я я  э ф ф е к т и в н а я  т е п л о е м к о с т ь  к .ш о р и м е т р а  

В ы д е л я ю щ е е с я  т е п л о  (2 ,6 1 7 x 1 0 3 7 0 )

В ы ч и т а ю т : п о п р а в к у  н а  о б р а з о в а н и е  с е р н о й  15,1 

(1 3 ,0  +  10,9 - 2 0 )  

п о п р а в к у  н а  о б р а з о в а н и е  а ю т н о й  

к и с л о т ы  6 ,0  (2 0  —  1 1,0) 

п о п р а в к у  н а  х л о п ч а т о б у м а ж н у ю  н и т ь  

и  п р о в о л о к у  д л я  за ж и га н и е  

п о п р а в к у  н а  н е с г о р е в ш и й  » г л е р о д  

( т о л ь к о  д л я  к о к с а )

В с е г о

т е п л о  о т  0 ,9 9 9 2  г  у г л я

в ы с ш а я  т е п л о т а  с г о р а н и я  п р и  п о с т о я н н о м  о б ъ е м е

В .2  И з о т е р м и ч е с к и й  к ал ор и м етр
Т е м п е р а т у р а  в о д я н о й  о б о л о ч к и  

С р е д н я я  э ф ф е к т и в н а я  т е п л о е м к о с т ь  

М а с с а  у г л я

О б ъ е м  V{ и с п о л ь з у е м о г о  р а с т в о р а  с о л т н о й  к и с л о т ы  (6 .5 .4 )  

О б ъ е м  К2 и с п о л ь з у е м о г о  р а с т в о р а  г и д р о о к и с и  б а р и я  (6 .5 .1 )

П о к а з а н и я  т е м п е р а т у р  ы :

Время, мин Температура, С Время, ми! Температура» ^ Время, мин Температура, сС

0 22,771 6 23, 990 13 25,407 /
Л

1 22,775 7 23,000 14 25,405
">
j. 22,780 8 23,295 15 25,403
■I
j 22,785 9 25,373 16 25,400

4 22,789 10 25,400 17 25,398

5 22,793 11 25,407 18 25,396
12 25,40.4

0 ,9 9 9 2  г

13.0  см *

10 .9  с м 3 

2 5 ,4 1 6  ° С  

+ 0 ,0 1 1  К  

2 2 ,7 9 3  °С 
+ 0 ,0 1 7  К

2 ,6 1 7  К  

10370 Д ж / К  

271 38  Д ж

59

42

84

О
185 Д ж  

2 69 53  Д ж  

2 6 9 7 5  Д ж / г

25 'С

10370 Д ж / К  

0 ,9 9 9 2  г

13 .0  с м 3

10.9  с м 3
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Поправка на охлаждение (формула Реньо—Пфаундлера) 
V  =* -0,0044 п =  Ч

/' = 22,782

1 = Я 1
I  t. =
i -

175,873

0,0066

2,620
0.00252

11ог[равка на охлаждение,
Показание конечной температуры tn 
Поправка на неточность термометра 
Измеренная температура зажигания А,
Поправка на неточность термометра 
Повышение температуры — /()
Поправка на охлаждение Дtex

Откорректированное значение гюдьема температуры 
Выделившееся тепло (2,617x 103 70)

Вычитают
поправку на образование серной кнслс гы 
15,1 (13,0 + 10,9 -  20)
поправку на образование азотш и кисл пы 6,0 (20—13) 
поправку на хлопчатобумажную нить 
И Прово IOKV ,1ЛЯ зажипния 
поправку на нес горе вши и углерод

В с е ю

Т е т о  о! 0 9992 г угля
Высшая теплота сюраьия при постоянном объеме

В 3 Единичное определение аффективной теплоемкости
Масса используемой бензойной кисло ы (6 7)
Объем используемою раствора гидроокиси натрия (6 5 3) 
Повышение температуры (см примечание)
Конечная температура калориметра
Высшая теплота сгорания бензойной * нс юты при 25 5 СС 
iem o  выделившееся при сюр шии биьопнои 
кис юты (1 1833x2646/ 1 

Прибавить
п о п р а в к у  на о б р а з о в а н н о  л з о т н  >н к и с л о  1Ы 7 , 0 х 6 ,0  

поправку на хлопчатобумажную н и т ь  i проволоку 
ия заАшанпя

В е с  I о

V "  =  0,0022

=  25,402

7 2(70 +  /4) =  24,100

- и / ' = -182,256 
17,717 

dz =  0 0446 
п У  = -0,0352 

dz + nV' =  0.009К 
25,407 
+ 0,011 
22,793 
+  0,017 
2,608 К 
+  0,009 К

2,617 К 
27138 Дж

59
42

84
О

185 Дж 
26953 Дж 
26975 Дж/г

1,1833 г 
7,0 см 1 
3,036 К 
25,5 сС 
26467 Дж/i

3 1 3 1 8  Д а

42

84

126 Да

4 0
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С у м м а р н о е  к о л и ч е с т в о  в ы д е л и в ш е й с я  т е п л о т ы  31444  Д ж

Т е п л о е м к о с т ь  31444

3 ,0 36  10357 Д ж / К

П р и м е ч а н и е  —  П о в ы ш е н и е  т е м п е р а т у р ы  в э т о м  п р и м е р е  п р е д с т а в л я е т  

с о б о й  р а з н о с т ь  п о к а з а н и й  т е м п е р а т у р ы  з а ж и га н и я  /0 и  к о н е ч н о й  т е м п е р а т у р ы  tn с 

п о п р а в к о й  н а  н е т о ч н о с т ь  т е р м о м е т р а . В с л у ч а е  и з о т е р м и ч е с к о г о  и л и  с т а т и ч е с к о г о  

к а л о р и м е т р о в  о н о  в к л ю ч а е т  в с е б я  т а к ж е  п о п р а в к у  н а  о х л а ж д е н и е .
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ПРИЛОЖЕНИЕ С

ДОПОЛНИТЕЛЬНЫЕ РАСЧЕТЫ

С.1 Расчет низшей теплоты сгорания при постоянном объеме
Если топливо сгорает при постоянном объеме и образующаяся в результате вода 

остается в виде пара с температурой 25 °С, количество выделяющегося тепла будет 
равно высшей теплоте сгорания топлив! при постоянном объеме без скрытой тепло
ты парообразования яри 25 СС и постоянном объеме воды, присутствующей в топли
ве и выделяющейся при его сжимнии.

Скрытая теплота парообразования воды при постоянном объеме меньше, чем 
при постоянном давлении (значение, которого обычно приводится) на количество 
тепла, эквивалентное работе по преодолению воздействия среды, обусловленной рас
ширением, когда парообразование происходит при постоянном давлении.

Скрытую теплоту парообразования (в джоулях на моль) при 25 'С  и постоянном 
давлении из воды, присутствующей в анализируемой пробе и образующейся в ней из 
водорода, вычисляют по формуле

0,011 [Н ] м 
2,0160 18,0154 >

где L — скрытая теплота парообразов пшя из воды при 25 °С и постоянном объеме 
(44,0 кДж/моль);

[Н ], М  — величины, определяемые в П.2.
Работу по преодолению воздействия окружающей среды (Дж ), когда вода расши

ряется при постоянном давлении с образованием пара при 25 °С, вычисляют по 
формуле

0 ,O U T J ilL  . м
2,0160 18,0154

где Я — универсальная газовая постоя гная /8,315 Дж Дмоль * К)/:
Т — стандартная эталонная термохимическая температура (298,15 К ). 

Отсюда

QneKV = Qgr y  “  0 , 0 1 ( Л - Л П  ■
(  [HI м  \  _ 
U ,0 1 6 0  18,0154 J

= Qg r , - 20\9f>U /l -  23,<)5ЛЛ

где Qnetv — низшая теплота сгорания анализируемой пробы при постоянном 
объеме, Дж/г.

С /2 Расчет низшей теплоты г горанш при постоянном давлении
Формула для расчета низшеп тепло па сюрапия при постоянном давлении может
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быть выведена из высшей теплоты сгорания при постоянном объеме с использовани
ем промежуточной стадии определения высшей теплоты сгорания при постоянном 
давлении

С 3 Расчет высшей теплоты сгорания при постоянном давлении по высшей теплоте 
сгорания при постоянном объеме

Если топливо сгорает при постоянном давлении и образующаяся вода конденси
руется в жидкую фазу, то в результате о&ьем системы сокращается. Это сокращение 
эквивалентно объему газообразного кислорода, необходимого для сгорания водоро
да, минус объем, который может занимать кислород топлива в газообразном состоя
нии Поэтому среда производит работу по заполнению этой пустоты в системе, что
бы сохранить постоянство давления.

В расчете на воздушно-сухое состояние сокращение объема в молях/г определя
ется по формуле

где Н — содержание водорода в анализируемом пробе \гчя, %,

О — содержание кислорода в аналог нруемои пробе угля, %
Работа, совершаемая средой для сохра гения давления Дж/r определяется по фор-

Для того, чтобы использовать в формуле величины Н и  О , необходим либо 
дополнительным анализ, либо определенные допущения Однако разница между

Н и  О и [Н] и [О], как она опреде юна в L3 2 и 13 3, зависит от характера и 
количества присутствующего минерального вещества, и можно доказать, что она 
оказывает очень небольшое влияние Сел и \го гь содержит 20 % минеральной массы,

в которой 10 % составляет гидрат ш вода разность Н и [Н] обычно равна пример

но 0,2 % и подстановка в формулу 1Н] вместо Н даег ошибку +1,23 Дж/г Разность О 
и [О] >щя такого угля может составит око ю 3 % и подстановка г> формулу [О] вместо

О даег ошибку минус 2,325 Дж/i 1аким )бразом, в этом примере суммарная ошиб

ка при подстановке |Н] вместо Н и [О в мест о О не превышает 1,095 Дж/г Для 
угля вообще маловероятно, чтобы ошибк i в результате ати\ действии превысила 4 
Дж/i Поэтому форму чу можно переписа ь с юдующим образом

муле

6,15Н - 0.775О.

43



ГОСТ 147-95

где Qg г — высшая теплот \ сгорания анализируемой пробы  при постоянном 

давлении. Дж/г.
С.4 Расчет низшей теплоты  сгорания при постоянном давлении на основе высшей 

теплоты сгорания при постоянном давлении.
Низшая теплота сгорания при постоянном давлении равна высшей теплоте сго

рания при постоянном давлении за вычетом скрытой теплоты  парообразования при 
25 °С и постоянном объеме из воды, содержащейся в топливе и освобождающейся 
при его сгорании.

В расчете на воздуш но-сухое с( стояние она определяется, Дж/г, по формуле

0,01 L J H L  + м

2,0160 18,0! 54
218,25 [Н ]  + 24,424/.

Отсюда Q net,p = Qg r v ~ 2LS, ’ 5 | Н ]  -  24,424/,

где Qm р — низшая теплота сгори имя анализируемой пробы при постоянном 
давлении, Дж/г

С .5 Расчет низшей теплоты сгорания при постоянном давлении по высшей теплоте 
сгорания при постоянном объеме

Подставляя Qs r ,p = ^ Ат v + -  0,775[OJ в Qnet ,p " @g r .p ~

-  218,25 [Н ] -  24 ,42Л/. получаем Q mt р = Qg r у  -  212 ,1 0 [Н ] -  0 ,7 7 5 [О ] -

-  24,424/.

С .6 Изменение содержания влаги
При определении термины, исг ользуемые при расчете низш ей теплоты  сгорания 

при постоянном объеме и при нос гоя ином давлении, относятся только к аналити

ческой пробе. Так как числовые 31 ачения Qg r v } |Н], (О| пропорциональны  вели

чине 100-М, формула для ра чета Q v и Qne( } при содержании 4/, 
приобретает вид

Qnc V *  = ( е , ' ,  -  20- % | Н ] ) • _ * j j  -  23.05 Щ

Q net,p m Q 212.10f Н | - 0,775 [О )
100 -  М т 
100 М

-  24.42 4/7
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