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BETRIEBSANLEITUNG DE






CE — KONFORMITATSERKLARUNG DE

Wir erklaren in alleiniger Verantwortung, dass dieses Produkt den Bestimmungen
der Richtlinien 89 / 336 / EG und 2006 / 95 / EG entspricht und mit folgenden Nor-
men und normativen Dokumenten Ubereinstimmt: DIN EN IEC 61 010-1 und DIN EN
IEC 61 326-1.

CE - DECLARATION OF CONFIRMITY EN
We declare under our sole responsibility that this product corresponds to the regula-

tions 89/ 336 / EEC and 2006 / 95 / EEC and conforms with the standards or stan-
dardized documents: DIN EN IEC 61 010-1 and DIN EN IEC 61 326-1.

DECLARATION DE CONFORMITE CE FR
Nous déclarons sous notre responsabilité que se prodiut est conforme aux régle-

mentations 89 / 336 / CEE et 2006 / 95 / CEE et en conformité avec les normes ou
documents normalisés suivant: DIN EN IEC 61 010-1 et DIN EN IEC 61 326-1.

DECLARACION DE CONFORMIDAD DE CE ES

Declaramos por nuestra responsabilidad propia que este producto corresponde a
las directrices 89 / 336 / CEE y 2006 / 95 / CEE y que cumple las normas o docu-
mentos normativos siguientes: DIN EN IEC 61 010-1 y DIN EN IEC 61 326-1.

CE — DICHIARAZIONE DI CONFORMITA IT
Dichiariamo, assumendone la piena responsabilita, che il prodotto € conforme alle
seguenti direttive 89 / 336 / CCE e 2006 / 95 / CCE, in accordo ai seguenti regola-
menti e documenti: DIN EN IEC 61 010-1 e DIN EN IEC 61 326-1.
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Zeichenerkldrung

Mit diesem Symbol sind Informationen gekennzeichnet, die fiir die Sicherheit lhrer
Gesundheit von absoluter Bedeutung sind. Missachtung kann zu Gesundheits-
beeintrachtigungen und Verletzungen fihren.

Mit diesem Symbol sind Informationen gekennzeichnet, die fiir die technisch ein-
wandfreie Funktion des Gerédtes von Bedeutung sind. Missachtung kann Be-
schadigungen am Kalorimetersystem zur Folge haben.

+

Mit diesem Symbol sind Informationen gekennzeichnet, die fir den einwandfreien
Ablauf kalorimetrischer Messungen sowie fir den Umgang mit dem Kalorimetersy-
stem von Bedeutung sind. Missachtung kann ungenaue Messergebnisse zur Folge
haben.
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1 Fiir lhre Sicherheit

Verwendungs-

zweck

Betriebs
bedingungen

Explosivstoffe

Hinweise zur
Probe

Verbrennungs-

riickstiande,
Hilfsstoffe

Der einwandfreie und gefahrlose Betrieb des Geréates setzt voraus, dass jeder An-
wender die Betriebsanleitung gelesen hat und die enthaltenen Sicherheitshinweise
beachtet werden.

Bewahren Sie diese Betriebsanleitung sorgfaltig und fir jedermann zuganglich auf.

Das Kalorimetersystem C 7000 darf nur zur Bestimmung des Brennwertes von fe-
sten und flissigen Stoffen nach DIN 51900 und ISO 1928 verwendet werden. Zu
diesem Zweck dirfen ausschlieBlich die entsprechenden Original IKA®-
AufschlussgefaBe C 7010 und C 7012 verwendet werden. Fir detaillierte Hinweise
lesen Sie bitte die Betriebsanleitung der AufschlussgefaBe C 7010 und C 7012.

Der maximale Energieeintrag in das AufschlussgefaB3 darf 30000 J nicht Uber-
schreiten (wahlen Sie die Probemasse dementsprechend). Der zulassige Betriebs-
druck von 230 bar (23 Mpa) darf nicht Gberschritten werden. Die maximal zuldssige
Betriebstemperatur darf 50 °C nicht Gberschreiten.

Flllen Sie das Aufschlussgefa nicht mit zuviel Probe. Fillen Sie das Aufschluss-
geféB mit Sauerstoff nur bis zu einem Druck von max. 40 bar (4 MPa). Kontrollieren
Sie den eingestellten Druck am Druckminderer. Fihren Sie vor jeder Verbrennung
eine Dichtigkeitsprifung durch (siehe Betriebsanleitung der AufschlussgefaBle
C 7010 und C 7012, Kapitel ,Dichtheitsprifung®).

Manche Stoffe neigen zu einer explosionsartigen Verbrennung (z.B. aufgrund von
Peroxidbildung), die das Aufschlussgefa zum Bersten bringen kénnten.

Die Standard-AufschlussgefaBe diirfen nicht fiir Untersuchungen an explosi-
onsfahigen Proben benutzt werden. Fiir diese Stoffe ist unbedingt ein spezi-
elles HochdruckaufschlussgefaR zur Aufnahme der Probe zu verwenden! Die-
ses Hochdruckaufschlussgefa® kann nur zusammen mit dem Kalorimetersy-
stem C 2000 eingesetzt werden.

Stoffe, deren Brennverhalten nicht bekannt ist, missen vor einer Verbrennung im
AufschlussgefaB C 7010 oder C 7012 auf ihr Brennverhalten untersucht werden
(Explosionsgefahr). Wenn Sie unbekannte Proben verbrennen, verlassen Sie den
Raum oder halten Sie Abstand vom Kalorimeter.

Benzoesaure darf nur in gepresster Form verbrannt werden! Brennbare Stdube und
Pulver missen zuerst gepresst werden. Ofentrockene Staube und Pulver wie z. B.
Holzspane, Heu, Stroh usw. verbrennen explosionsartig! Sie missen zuerst ange-
feuchtet werden! Leicht brennbare Flissigkeiten mit einem niedrigen Dampfdruck
(z.B. Tetramethyl-dihydrogendisiloxan) dirfen nicht direkt mit dem Baumwollfaden in
BerlUhrung gelangen!

Weiterhin sind z.B. toxische Verbrennungsrickstande in Form von Gasen, Asche
oder Niederschlagen an der Innenwand des AufschlussgefaBes moglich.

Beachten Sie die fiir die Tatigkeit und den Arbeitsplatz geltenden Unfall-
verhiitungsvorschriften. Tragen Sie lhre persénliche Schutzausriistung.
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Sauerstoff

Verwendung
von Tiegeln aus
Edelstahl

Spezifikation

des Aufschluss-

gefales

Wiederkehren-
de Prifungen

1 Fiir lhre Sicherheit

Beim Umgang mit Verbrennungsproben, Verbrennungsrickstanden und Hilfsstoffen
sind die jeweiligen Sicherheitsvorschriften zu beachten. Gefahren kénnen z.B. von
folgenden Stoffen ausgehen:

— atzenden

— leicht entzindlichen

— explosionsféahigen

— bakteriologisch verseuchten

— toxischen

Beachten Sie beim Umgang mit Sauerstoff die entsprechenden Vorschriften.
Gefahrenhinweis: Sauerstoff ist als verdichtetes Gas brandférdernd; unterstitzt in-
tensiv Verbrennungen; kann heftig mit brennbaren Stoffen reagieren.

Kein Ol oder Fett verwenden!

Halten Sie sauerstofffihrende Leitungen und Verschraubungen fettfrei.

Beachten Sie die fir die Arbeit und den Arbeitsplatz geltenden Unfallverhiitungsvor-
schriften.

SchlieBen Sie das Hauptventil der Sauerstoffversorgung nach Arbeitsende.

FOhren Sie Wartungsarbeiten nur im drucklosen Zustand durch.

Bei Verwendung von Tiegeln aus Edelstahl ist nach jedem Versuch deren Zustand
genau zu kontrollieren.

Durch eine Verringerung der Materialstarke kann der Tiegel verbrennen und das
Aufschlussgefa3 beschadigen. Nach max. 25 Verbrennungen durfen die Tiegel aus
Sicherheitsgriinden nicht mehr benutzt werden.

Das AufschlussgeféaB C 7010 und C 7012 wird nach der Richlinie fir Druckgerate
97/23/EG hergestellt. Erkennbar am CE-Zeichen mit der Kennnummer der be-
nannten Stelle. Das AufschlussgeféB ist ein Druckgerat der Kategorie Ill. Das Auf-
schlussgefdB wurde einer EG-Baumusterprifung unterzogen. Mit der CE-
Konformitatserklarung erhalten Sie von uns die Bestatigung, dass dieses Auf-
schlussgefaB mit dem in der EG-Baumusterprifbescheinigung beschriebenen
Druckgeréat entspricht. Das AufschlussgeféaB wurde einer Druckprifung mit dem
Prifdruck von 330 bar und einer Dichtigkeitsprifung mit Sauerstoff von 30 bar un-
terzogen.

Die AufschlussgeféBe sind Versuchsautoklaven und mussen nach jeder Verwen-
dung von einem Sachkundigen gepruft werden.

Unter einer einzelnen Verwendung ist auch eine Versuchsreihe zu verstehen, die
bei etwa gleicher Beanspruchung hinsichtlich Druck und Temperatur durchgefihrt
wird. Versuchsautoklaven missen in besonderen Kammern (C 7000) betrieben
werden.

Die AufschlussgefaBe sind wiederkehrenden Prifungen (innere Prifungen und
Druckprifungen) durch den Sachkundigen zu unterziehen, deren Zeitpunkt auf-
grund der Erfahrungen, der Betriebsweise und des Beschickungsgutes vom Betrei-
ber festzulegen ist.

Die Konformitatserkldrung wird ungiiltig, wenn an den Versuchsautoklaven
mechanische Veranderungen vorgenommen werden oder wenn infolge sehr
starker Korrosion (z.B. LochfraB durch Halogene) die Festigkeit nicht mehr
gewadbhrleistet ist.
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Sachkundiger

Betrieb von
Druckbehaltern
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Besonders die Gewinde am Kérper des AufschlussgefaBes und der Uberwurfmutter
unterliegen einer hohen Beanspruchung und sind darum regelmaBig auf Verschlei
zu kontrollieren.

Der Zustand der Dichtungen ist zu kontrollieren und durch eine Dichtigkeitsprifung
die Funktion sicherzustellen (Betriebsanleitung des AufschlussgeféBes beachten!).
Druckprifungen und Servicearbeiten am AufschlussgeféaB dirfen nur von Sach-
kundigen vorgenommen werden.

Wir schreiben vor, das AufschlussgefiB nach jeweils 1000 Versuchen oder
nach einem Jahr oder je nach Anwendung auch friither zur Uberpriifung, ggf.
zur Reparatur in unser Werk einzusenden.

Sachkundiger im Sinne dieser Betriebsanleitung ist nur, wer

1. auf Grund seiner Ausbildung, seiner Kenntnisse und seiner durch praktische Ta-
tigkeit gewonnenen Erfahrungen die Gewahr dafir bietet, dass er die Prifungen
ordnungsgeman durchfihrt,

2. die erforderliche Zuverlassigkeit besitzt,

3. hinsichtlich der Priftatigkeit keinen Weisungen unterliegt,

4. falls erforderlich, Gber geeignete Prifeinrichtungen verfligt,

5. einen geeigneten Nachweis fur die in 1. genannten Vorraussetzungen erbringt.

Far den Betrieb von Druckbehéltern sind die nationalen Richtlinien und Gesetze zu
berlcksichtigen!

Wer einen Druckbehalter betreibt, hat diesen in ordnungsgeméaBem Zustand zu
halten, ordnungsgeman zu betreiben, zu Uberwachen, notwendige Instandhaltungs-
und Instandsetzungsarbeiten unverziglich vorzunehmen und die den Umsténden
nach erforderlichen SicherheitsmaBnahmen zu treffen.

Ein Druckbehilter darf nicht betrieben werden, wenn er Mangel aufweist,
durch die Beschiftigte oder Dritte gefidhrdet werden. Die Druckgeraterichtlinie
kdénnen Sie im Carl Heymanns Verlag oder Beuth Verlag beziehen.
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2 Benutzerhinweise

Kapitel 1...10
durcharbeiten

Versuchs-
durchfiihrung

2.1 Benutzungshinweise zur Bedienungsanleitung

In diesem Kapitel lesen Sie, wie Sie diese Bedienungsanleitung am effektivsten
durcharbeiten, um mit dem Kalorimeter sicher zu arbeiten.

Die Anweisungen in Kapitel 1 ,Fir lhre Sicherheit® miissen befolgt
werden.

Die Kapitel 1...10 sollten der Reihe nach durchgearbeitet werden.

Das Kapitel 3 ,Transport, Lagerung, Aufstellungsort” ist fir die Systemzuver-
lassigkeit und Gewahrleistung der hohen Messgenauigkeit relevant. Kapitel 4
beschreibt die Systemkomponenten und Kapitel 5 enthalt Grundlagen der
Kalorimetrie.

Das Kalorimeter steht fir Messungen bereit, nachdem Sie die Prozeduren in Kapitel
6 ,Inbetriebnahme* und Kapitel 7 ,Vorbereitung und Durchfiihrung von Messungen*
ausgefihrt haben.

In Kapitel 8 wird die Auswertung von Brennwertbestimmungen und die Moglichkeit
einer Versuchssimulation erlautert.

In Kapitel 9 lesen Sie wichtige Hinweise zur Systempflege, Wartung und in Kapitel
10 werden die Meldungen des Kalorimeters sowie einfache Stérungen und deren
Behebung aufgefihrt.

Zubehor, Verbrauchsmaterial sowie die Technischen Daten des Gerates finden Sie
in den Kapiteln 11 und 12, das Stichwortverzeichnis in Kapitel 13.

Mit den Ziffern ®, @, @ usw. sind in folgenden Kapiteln Handlungsanweisungen
gekennzeichnet, die immer der Reihe nach ausgefihrt werden missen.
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Spannungs-
filhrende Teile

2 Benutzerhinweise

2.2 Gewahrleistung

Entsprechend den IKA-Verkaufs-und Lieferbedingungen betragt die Gewahr-
leistungszeit 12 Monate. Im Gewahrleistungsfall wenden Sie sich bitte an lhren
Fachhandler, oder senden Sie das Gerat unter Beifliigung der Lieferrechnung und
Nennung der Reklamationsgriinde direkt an unser Werk. Frachtkosten gehen zu
Ihren Lasten.

Die Gewahrleistung erstreckt sich nicht auf VerschleiBteile und gilt nicht fur Fehler,
die auf unsachgemé&Be Handhabung und unzureichende Pflege und Wartung,
entgegen den Anweisungen in dieser Betriebsanleitung, zurtickzufiihren sind.

2.3 Gewahrleistung und Haftung

Bitte lesen Sie die vorliegende Bedienungsanleitung aufmerksam durch. IKA®
betrachtet sich nur dann fur die Sicherheit, Zuverlassigkeit und Leistung des
Gerates verantwortlich, wenn

e das Gerat gemaB der Bedienungsanleitung betrieben wurde,

e nur vom Hersteller ermachtigte Personen Eingriffe am Gerat vornehmen,

e bei Reparaturen nur Originalteile sowie Originalzubehér verwendet werden.

Das Kalorimeter darf nur von lhrem Technischen Service ge6ffnet werden.
Wir empfehlen lhnen, sich im Servicefall an lhren Technischen Service zu wenden.

Im Ubrigen verweisen wir auf die einschldgigen Sicherheitsbestimmungen und
Unfallverhitungsvorschriften.

IKA® haftet nicht fir Schaden oder Kosten, die aufgrund von Unfall, Missbrauch des
Gerates oder unerlaubter Anderungen, Reparaturen oder Neuerungen entstanden
sind.
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2.4 Systemeigenschaften

Das Kalorimeter C 7000 wird zur routinemaBigen Brennwertbestimmung fester und
flussiger Substanzen eingesetzt. Das Zubehér des Systems gewéhrleistet eine
individuelle Anpassung an Laboraufgaben (vgl. Kap. 11)
Das System zeichnet sich durch folgende Merkmale aus:
e Patentiertes doppeltrockenes Messverfahren
e Kurze Messzeit, ca. 3 Minuten fiir eine Bestimmung
e  Weit mehr als 100 Bestimmungen pro Tag und Kalorimeter mdglich
e Entlastung von Routinearbeiten durch automatisierten Messablauf
e Vollintegriertes, autarkes, mikroprozessorgesteuertes Kalorimeter
e Komfortable Bedienung Uber labortaugliche Folientastatur
¢ Integrierte Fehlererkennung mit Klartextanzeige
e Einfache und bewahrte Arbeitsweise
e Direkter Anschluss eines Druckers Uber Parallelschnittstelle
e Speicher fir 100 Versuche
e Automatische Datenlibernahme von angeschlossener Waage
e Berechnung des Heizwertes in verschiedenen Bezugszustéanden
e Vier verschiedene Berechnungsmodi:
Standard, mit und ohne Titration
Kohle, mit und ohne Titration
¢  Online-Datentransfer zum externen PC

e Automatische Erkennung von bis zu acht AufschlussgefaBen

e Maximaler Energieeintrag des AufschlussgefaBes: 30.000 J
Dies entspricht einer Temperaturerhdhung im Aufschlussgefa von etwa 25 K.

IKA®-WERKE C 7000 Ver. 07 09.07
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3 Transport, Lagerung, Aufstellungsort

3.1 Transport- und Lagerbedingungen

Waéhrend des Transportes und der Lagerung ist das System vor mechanischen St6-
Ben, Vibrationen, Staubablagerungen und korrosiver Umgebungsluft zu schiitzen.
Weiterhin ist darauf zu achten, dass die relative Luftfeuchte 80% nicht Uberschreitet.
Im Reparaturfall muss das Gerat gereinigt und frei von gesundheitsgefahrdenden
Stoffen sein.

Senden Sie das Gerat in der Originalverpackung zurtick. Lagerverpackungen sind
fir den Rickversand nicht ausreichend. Verwenden Sie zusétzlich eine geeignete
Transportverpackung.

3.2 Aufstellungsort

Beachten Sie beim Aufstellen des Gerates die jeweiligen Landesverordnungen zum
Betreiben von Druckbehaltern!

Zur Gewahrleistung der hohen Messgenauigkeit des Systems ist eine konstante
Umgebungstemperatur eine wichtige Voraussetzung. Am Aufstellungsort sind daher
folgende Bedingungen einzuhalten:

e Keine direkte Sonneneinstrahlung
e Keine Zugluft (z.B. neben Fenster, Tlren, Klimaanlagen)
e Ausreichender Abstand zu Heizkérpern und sonstigen Warmequellen

e Die Raumtemperatur muss im Bereich 18 °C ... 30 °C liegen. Um eine gute
Qualitat der Messergebnisse zu erhalten, sollten méglichst keine Temperatur-
schwankungen auftreten.

e Das System muss auf einer waagerechten Flache aufgestellt werden.

e Soll der Kiihler C 7002 betrieben werden, ist in der Nahe des Aufstellungsortes
ein Wasseranschluss mit einem Eingangsdruck von maximal 9 bar oder eine
entsprechende Kiihlwasserversorgung (z. B. IKA® KV 500) erforderlich.

ﬂ@ Fir den Betrieb des Systems muss am Aufstellungsort eine Spannungsversorgung
entsprechend den Typenschildern der Systemkomponenten zur Verfligung stehen.
Ebenso wird eine Sauerstoffversorgung mit Druckanzeige benétigt, welche 99,95%
reinen Sauerstoff der Qualitat 3.5 bei einem Druck von 30 bar zur Verfligung stellt.
Flr die Sauerstoffversorgung muss eine Absperrvorrichtung vorhanden sein. Be-
achten Sie die Hinweise zu Sauerstoff in Kapitel 1 ,Fir lhre Sicherheit®.
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3 Transport, Lagerung, Aufstellungsort

3.3 Auspacken

Bitte packen Sie die Systemkomponenten sorgféltig aus und achten Sie auf eventu-
elle Beschadigungen. Es ist wichtig, dass eventuelle Transportschaden schon beim
Auspacken erkannt werden. Gegebenenfalls ist eine sofortige Bestandsaufnahme

der Schaden erforderlich (Post, Bahn oder Spedition).

3.4 Lieferumfang

Beschreibung C 7000 C 7000
Grundausstattungs- | Grundausstattungs-

Grundgerat C 7000 inklusive 1x 1x
- Netzkabel
- Geratesicherung
- Benzoeséaure C 723
- Trage- und Entliftungsgriff C 7010.8

fir AufschlussgefaBe
- Betriebsanleitung
AufschlussgefaB C 7010 1x -
AufschlussgefaB C 7012 - 1x
Sauerstoff- Fillstation C 48 1x 1x
Kihler C 7002 inklusive 1x 1x
- Netzkabel
- Geratesicherungen
- Verbindungskabel zum Kalorimeter
- 2 Wasserschlauch mit Schnelltrenn-

kupplung

IKA®-WERKE C 7000 Ver. 07 09.07




4 Beschreibung der Systemkomponenten

C 7000
Frontansicht

C 7000
Riickansicht

4.1 Kalorimeter C 7000

IKA®-WERKE C 7000

wn =
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Display
Tastatur
Bedienteil

Kontrastregler Display
Leistungsschild
Anschluss fiir Kiihler
C 7002

PC-Anschluss RS 232
Waagenanschluss RS 232
Druckeranschluss
Centronics
Sicherungen
Netzanschluss mit
Hauptsicherungen
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Seite 4-2 4 Beschreibung der Systemkomponenten

Die Eingabe der Kommandos und Versuchsparameter erfolgt im Dialogbetrieb tGber
die Tastatur, eine optische Anzeige erfolgt Gber das Display.

Die Eingabe der Parameter erfolgt Uber die im beweglichen Bedienteil integrierte
Folientastatur. Als Anzeige dient ein beleuchtetes Display mit zwei Zeilen a 40 Zei-
chen. Der Kontrast des Displays kann Gber ein Kontrastregler auf der Rlckseite des
Gerétes individuell eingestellt werden.

Wahrend eines Versuches werden alle Phasen des Messablaufes gesteuert und
Uberwacht. Das Display zeigt dabei die aktuellen Systemzustéande und Versuchs-
daten an.

In der Messzelle findet der kalorimetrische Versuch, eine Verbrennung der Brenn-
stoffprobe, unter genau definierten Bedingungen statt. Im Aufschlussgefal3 sind da-
bei vier Temperatursensoren untergebracht, welche die Temperatur des Auf-
schlussgefaBes messen.

4.2 Kiihler C 7002

1 Anzeige der
Temperaturdifferenz
zur Messzelle in
Prozent
2 Taster fir manuelles
. Offnen und SchlieBen
Kiihler C 7002 der Kiihlbacken

Frontansicht 3 Kuhlbacken
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Netzanschluss
inklusive

1
2
/ 3
1
Hauptsicherungen

2 Anschluss C 7000

.. 3 Kihlwasseranschluss
Kihler C 7002 mit Schnelltrenn-

Riickansicht kupplungen

Der Kuhler wird zum raschen Kiihlen des AufschlussgeféaBes nach einem Verbren-
nungsvorgang eingesetzt. Dazu wird der Kiihler C 7002 (siehe Kihler C 7002 Ruick-
ansicht, Position 2) mit Hilfe des Verbindungskabels mit dem Kalorimeter C 7000
(siehe C 7000 Rickansicht, Position 3) verbunden. Das AufschlussgefaB wird beim
Kihlvorgang auf die Messzellentemperatur heruntergeklhlt. Dies ist die Vorausset-
zung fur genaue Kalibrier- und Messergebnisse.

Zum Kuhlen wird das Aufschlussgefa3 zwischen die Kuhlbacken eingesetzt. Die
Kihlung erfolgt vollautomatisch gesteuert mit Hilfe von Peltierelementen. Zur War-
meabfuhr wird Wasser verwendet. Durch eine interne Steuerung wird der Wasser-
verbrauch besonders gering gehalten. Es erfolgt eine automatische Wasserab-
schaltung im Standby-Betrieb. Erst bei Beginn des Hauptversuchs beginnt der Kiih-
ler mit der Vorkihlphase.

@ Genaue Informationen zur Installation des Kiihlers entnehmen Sie bitte dem Ab-
schnitt 6.2 ,Anschluss von Peripheriegeraten®.
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5 Grundlagen kalorimetrischer Messungen

Versuchs-
bedingungen

Bei einer kalorimetrischen Messung wird eine Probe des zu bestimmenden Stoffes
verbrannt. Um die Probe zu zinden, muss Fremdenergie zugefuhrt werden. Dies
geschieht mittels eines Zinddrahtes, der durch Stromfluss zum Glihen gebracht
wird. Um ein genaues Messergebnis zu bekommen, muss die Probe vollstdndig
verbrennen. Die Verbrennung findet daher in einer Sauerstoffatmosphére mit einem
Druck von 30 bar statt.

5.1 Brennwertbestimmung

In einem Kalorimeter finden Verbrennungen unter definierten Bedingungen statt.
Hierzu wird das AufschlussgefaB mit einer abgewogenen Brennstoffprobe beschickt,
die Brennstoffprobe geziindet und die Temperaturerhéhung des AufschlussgefaBes
gemessen. Der spezifische Brennwert der Probe berechnet sich aus:

Temperaturerhéhung des AufschlussgeféaBes

Warmekapazitat (C-Wert) des Kalorimetersystems

Gewicht der Brennstoffprobe

Warmeenergie, die beim Verbrennen der Zindmittel und Verbrennungshilfsmit-
tel, wie auch durch die Bildung von Schwefel- und Salpetersaure freigesetzt
wird (Fremdenergie)

Zur Optimierung des Verbrennungsablaufs wird das Aufschlussgefa3 mit reinem
Sauerstoff (99,95%) gefullt. Der Druck der Sauerstoffatmosphére im Aufschlussge-
faB betragt 30 bar. Die Einwaage der Brennstoffprobe erfolgt mit einer Analysen-
waage der Messgenauigkeit 0,1 mg.

Die exakte Bestimmung des Brennwertes eines Stoffes setzt voraus, dass die Ver-
brennung unter genau definierten Bedingungen ablauft. Die einschlagigen Normen
gehen von folgenden Annahmen aus:

e Das vor dem Verbrennen im Brennstoff enthaltene Wasser und das beim Ver-
brennen der wasserstoffhaltigen Verbindungen des Brennstoffes gebildete
Wasser liegt nach der Verbrennung im flissigen Zustand vor.

e Eine Oxidation des Luftstickstoffs hat nicht stattgefunden.

e Die gasférmigen Produkte nach der Verbrennung bestehen aus Sauerstoff,
Stickstoff, Kohlendioxid und Schwefeldioxid.

e Es kdnnen sich feste Stoffe bilden (z.B. Asche).

Oft entstehen allerdings nicht nur die Verbrennungsprodukte, von denen die Nor-
men ausgehen. In solchen Fallen sind Analysen an der Brennstoffprobe und den
Verbrennungsprodukten notwendig, die Daten fur eine Korrekturrechnung liefern.
Der Norm-Brennwert wird dann aus dem gemessenen Brennwert und den Analy-
sendaten ermittelt.
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Brennwert Ho Der Brennwert Ho wird aus dem Quotient der bei vollstdndiger Verbrennung eines
festen oder flussigen Brennstoffes freiwerdenden Warmemenge und dem Gewicht
der Brennstoffprobe gebildet. Hierbei missen die wasserhaltigen Verbindungen des
Brennstoffes nach der Verbrennung in flissigem Zustand vorliegen.

Heizwert Hu Der Heizwert Hu ist gleich dem Brennwert, vermindert um die Kondensationsenergie
des in der Probe enthaltenen und durch die Verbrennung gebildeten Wassers. Der
Heizwert ist die technisch wichtigere GréBe, da in allen wichtigen, technischen An-
wendungen nur der Heizwert energetisch ausgewertet werden kann.

Reproduzier- Die Reproduzierbarkeit der Ergebnisse hangt maBgeblich davon ab, dass der

barkeit Energieeintrag (Temperaturerh6hung) dem bei der Kalibrierung nahe kommt. Eben-
so sollte der Sauerstoffdruck bei Messung und Kalibrierung méglichst identisch sein.
Bei optimalen Einstellungen und Bedingungen kann das Kalorimeter C 7000 eine
Reproduzierbarkeit der Messungen nach DIN 51900 von = 0,2 Prozent erreichen.
Diese Messgenauigkeit wird unter folgenden Bedingungen garantiert (gultig sowohl
fir die Kalibrierung als auch fir die Messung):

Kriterien Wert
Kalibriersubstanz NBS-Benzoeséaure
Einwaage 1g+ 0,05¢
Umgebungstemperatur 25°C 1K

Temperatur des AufschlussgefaBes vor |25 °C £ 1 K
der Bestimmung

Sauerstoffdruck 30 bar

Messzeit max.(Vor- und Hauptversuch) |7,2 min.

Das Kalorimeter C 7000 ist fir einen Energieeintrag bis 30 000 J ausgelegt und ar-
beitet zuverlassig in einem Umgebungstemperaturbereich von 18 °C bis 30 °C. Um
eine gute Qualitat der Messergebnisse zu erhalten, sollten méglichst keine Tempe-
raturschwankungen auftreten.

Die erreichbare Reproduzierbarkeit der Messungen kann mit Hilfe der folgenden
Diagramme abgeschétzt werden. Sie hangt im wesentlichen von der GréBe des
Energieeintrages in das AufschlussgeféB und von der gewahlten Vorversuchsdauer
ab. Darlber hinaus wird die Genauigkeit der Messungen durch qualitative Parame-
ter wie Homogenitat und Brennbarkeit der Probe beeinfluBt.
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5 Grundlagen kalorimetrischer Messungen

5.2 Korrekturen

Systembedingt entsteht bei einem Verbrennungsversuch nicht nur die Verbren-
nungswarme der Probe, sondern auch Warme durch Fremdenergie.

Diese kann im Verhaltnis zur Warmemenge der Brennstoffprobe erheblich schwan-
ken.

Die Verbrennungswarme des Baumwollfadens, der die Probe ziindet, und die elek-
trische Zindenergie wirden die Messung verfalschen. In der Berechnung wird die-
ser Einfluss mit einem Korrekturwert berticksichtigt.

Schwer entziindbare oder schwer verbrennende Stoffe werden zusammen mit ei-
nem Brennhilfsmittel verbrannt. Das Brennhilfsmittel wird zuerst gewogen und dann
mit der Probe in den Tiegel gegeben. Aus dem Gewicht des Brennhilfsmittels und
seinem bekannten spezifischen Brennwert lasst sich die damit zugefihrte Warme-
menge bestimmen. Das Versuchsergebnis ist um diese Warmemenge zu korrigie-
ren.

Der Einwegtiegel C 14 ist ein verbrennbarer Tiegel, der anstelle eines herkbmmli-
chen Tiegels eingesetzt werden kann. Der Einwegtiegel verbrennt véllig rick-
standsfrei. Bei Verwendung eines Einwegtiegels ist kein zusatzlicher Baumwollfa-
den erforderlich. Der Tiegel wird direkt durch den festen Zinddraht des Aufschluss-
geféBes kontaktiert und angeziindet.

Die Reinheit des verwendeten Materials des Einwegtiegels verhindert eine chemi-
sche Kontamination des Probengutes (keine Blindwerte).

AufschlussgefaBe in denen der Einwegtiegel zum Einsatz kommt, missen mit ei-
nem zuséatzlichen Teil (Auflage C 5010.4, siehe Zubehér) nachgeristet werden. Die
Probe wird wie gewohnt in den Einwegtiegel eingewogen. In den meisten Fallen ist
keine zusatzliche Brennhilfe erforderlich, weil der Einwegtiegel selbst als Brennhilfe
dient.
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Fast alle zu analysierenden Stoffe enthalten Schwefel und Stickstoff. Unter den Be-
dingungen, die bei kalorimetrischen Messungen herrschen, verbrennen Schwefel
und Stickstoff zu SO,, SO3; und NO,. In Verbindung mit dem Wasser aus Verbren-
nung und Feuchtigkeit entsteht Schwefel- und Salpetersaure sowie Lésungswarme.
Um den Norm-Brennwert zu erhalten, wird der Einfluss der Lodsungswéarme auf den
Brennwert korrigiert.

Um einen definierten Endzustand zu erhalten und alle Sduren quantitativ zu erfas-
sen, werden vor dem Versuch ca. 5 ml destilliertes Wasser, oder eine andere, ge-
eignete Absorbtionsflissigkeit im Aufschlussgefa3 vorgelegt. Mit dieser Absorbti-
onsflUssigkeit und dem Verbrennungswasser bilden die Verbrennungsgase Sauren.
Nach der Verbrennung wird das AufschlussgefaB mit destilliertem Wasser grundlich
gespllt, um auch das Kondensat zu erfassen, das sich an der GeféaBinnenwand
abgesetzt hat. Die so erhaltene Lésung kann nun mit geeigneter Dedektionsperiphe-
rie fir den wassrigen Aufschluss auf den jeweiligen Sauregehalt untersucht werden.
N&here Angaben hierzu erhalten Sie bei IKA® oder bei lhrem zustandigen, autori-
sierten Fachhandler.

5.3 Volistindige Verbrennung

Flr die richtige Bestimmung des Brennwertes ist es von elementarer Bedeutung,
dass die Probe vollstéandig verbrennt. Nach jedem Versuch sind der Tiegel und alle
festen Rickstande auf Anzeichen unvollstédndiger Verbrennung zu untersuchen.

Normalerweise kdnnen feste Stoffe in Pulverform direkt verbrannt werden. Schnell-
verbrennende Stoffe (z. B. Benzoeséaure) diirfen nicht in loser Form verbrannt wer-
den. Diese Stoffe neigen zur explosionsartigen Verbrennung, eine vollstandige Ver-
brennung ware deshalb nicht mehr gewahrleistet. AuBerdem kann das Aufschluss-
geféB beschadigt werden. Solche Substanzen werden vor dem Verbrennen mit ei-
ner speziellen Presse (C 21 Brikettierpresse, siehe Zubehér) zu Tabletten gepresst.

Schwer entziindbare Stoffe (Stoffe mit hohem Mineralstoffgehalt, niederkalorische
Stoffe) lassen sich oft nur mit Hilfe von Verbrennungskapseln oder Verbren-
nungstitchen (C 10/C 12 siehe Zubehor) vollsténdig verbrennen. Der Einsatz flissi-
ger Brennhilfsmittel wie z. B. Paraffindl ist ebenfalls méglich.

Die meisten flissigen Substanzen kdnnen direkt in den Tiegel eingewogen werden.
Leicht flichtige Substanzen werden in Verbrennungskapseln (Gelatinekapseln oder
Acetobutyratkapseln, siehe Zubehdr) geflllt und zusammen mit den Kapseln ver-
brannt.

Auch die Brennhilfsmittel und Zindmittel (z. B. Baumwollfaden) missen vollstandig
verbrennen. Bleiben unverbrannte Reste Ubrig, so ist der Versuch zu wiederholen.

Halogenhaltige Substanzen kénnen Korrosionserscheinungen am Aufschlussgefai

hervorrufen. Fir diese Anwendungen ist das AufschlussgefaB C 7012 zu verwen-
den.
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5.4 Kalibrieren

Damit mdglichst genaue absolute Messergebnisse erzielt werden, wird das Kalori-
meter nach der ersten Inbetriebnahme, nach Servicearbeiten, nach Austausch von
Teilen und in bestimmten Zeitabstidnden kalibriert. Beim Kalibrieren wird die War-
mekapazitat des Kalorimetersystems (C-Wert) neu bestimmt.

RegelmaBiges Kalibrieren ist zur Erhaltung der Messgenauigkeit unbedingt
erforderlich.

Zu diesem Zweck wird eine bestimmte Menge einer Bezugssubstanz im Auf-
schlussgefall unter Versuchsbedingungen verbrannt. Da der Brennwert der Be-
zugssubstanz bekannt ist, ist es mdglich, nach deren Verbrennung anhand der
Temperaturerh6hung des AufschlussgefaBes die Warmekapazitat zu berechnen.

Bezugssubstanz fir die Kalorimetrie auf internationaler Ebene ist die Benzoesaure
des National Bureau of Standards (NBS-Standard Sample 39) mit garantiertem
Brennwert.

Wird ein Kalorimeter mit mehreren AufschlussgefdBen betrieben, so muss fiir
jedes Aufschlussgefal die Warmekapazitit des Systems bestimmt werden.

Flr genauere Informationen zur Kalibrierung verweisen wir auf die einschlagigen
Normen.
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Inbetriebnahme

Die Komponenten des Kalorimeters C 7000 sind ausgepackt und befinden sich an
ihrem Aufstellungsort (siehe Kap. 3, Abschnitt 3.2 ,Aufstellungsort®). Jetzt kénnen
Sie die Netzleitung und die Peripheriegerate anschlieBen.

6.1 Anschluss Netzleitung

Uberpriifen Sie die Spannungsangaben auf dem Leistungsschild des Kalorimeters
mit den Daten Ihres Versorgungsnetzes. Verbinden Sie anschlieBend die Netzlei-
tung mit dem Netzanschluss des Kalorimeters auf der Geraterlickseite und mit der
Spannungsquelle.

6.2 Anschluss von Peripheriegeriaten

Wihrend Peripheriegeriate angeschlossen werden, miissen diese und das
Kalorimeter am Netzschalter ausgeschaltet sein.

Verwenden Sie fiir alle Verbindungen des Kalorimeters nur die von IKA® gelie-
ferten Schnittstellenkabel.

Anschluss von Waage, Drucker oder PC

Far den Anschluss einer Waage, eines Druckers oder eines externen PCs, stehen
an der Rickseite des Kalorimeters die Buchsen Balance, Printer und PC zur Ver-
flgung (siehe Abschnitt 4.1 Abbildung C 7000 Rickansicht).

SchlieBen Sie jetzt die zu verwendenden Peripheriegerate Waage, Drucker oder PC
an.

Anschluss des Kiihlers C 7002
So schlieBen Sie den Kiihler C 7002 an das Kalorimeter an:

0)

Uberpriifen Sie die Spannungsangaben auf dem Leistungsschild des Kiihlers mit
den Daten lhres Versorgungsnetzes. Verbinden Sie anschlieBend die Netzleitung
mit dem Netzanschluss des Kuhlers und mit der Spannungsquelle.

@

Im Lieferumfang sind zwei Schlauche mit Schnelltrennkupplungen enthalten. Ver-
binden Sie die beiden Kupplungen mit den Anschlissen In und Out auf der Rick-
seite des Kuhlers.

©)

Befestigen Sie den Zuleitungsschlauch (/n) am Wasseranschluss, Wasserhahn oder
am Anschluss der Kiihlwasserversorgung (z. B. IKA® KV 500) und sichern Sie die
Verbindung. Verlegen und sichern Sie den Abflussschlauch (Out) in ein Abfluss-
becken.
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6 Inbetriebnahme

@

SchlieBen Sie das Verbindungskabel zwischen Kihler und Kalorimeter an die ent-
sprechenden Anschlisse jeweils auf der Gerateriickseite an (siehe Kapitel 4 ,Be-
schreibung der Systemkomponenten®).

Der Kiihler C 7002 ist nun an das Kalorimeter C 7000 angeschlossen.

6.3 System einschalten

Nach dem Einschalten des Netzschalters erscheint zunachst ein Eréffnungsbild-
schirm mit folgender Meldung:

‘ 3 e IKA - WERKE 3 3 ‘

‘ R Kalorimetersystem C 7000 VX .X **x* ‘

Dabei gibt die Bezeichnung VX.X die im Gerat integrierte Softwareversion an.

Nach kurzer Zeit wechselt die Anzeige zum Hauptmenu Menue 1.

‘ Menue 1 “ 12:00:00 ‘

‘ “VV—Par. NV-Par. Ausgabe Loesch‘

Ist kein Drucker angeschlossen, so ertdnt nach einigen Sekunden ein
akustisches Signal und auf der Folientastatur blinkt die griine LED der Taste @
(Die Beschreibung der Taste entnehmen Sie dem folgenden Abschnitt). Quittieren
Sie dieses Signal durch einen Druck auf diese Taste, um den Signalton und das
Blinken auszuschalten.

Einschalten des Kiihlers C 7002

Das Einschalten des Kihlers C 7002 erfolgt durch Betatigen des Netzschalters auf
der Geraterlickseite. Nach dem Einschalten erscheinen auf der Anzeige drei waage-
rechte Striche. Achten Sie darauf, dass der Wasseranschluss offen ist und ein Was-
serdurchlauf von ein bis zwei Litern pro Minute gewahrleistet ist.
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6.4 Anzeige- und Bedienelemente

Die Bedienung des Kalorimeters erfolgt Uber eine speziell fir den Laborbetrieb aus-
gelegte Folientastatur.

Die LCD-Anzeige dient der Anzeige von Systemdaten, Versuchsdaten sowie Ments
und Dialogfenster fir die Dateneingabe. Es umfasst zwei Zeilen a 40 Zeichen und
ist in vier Bereiche aufgeteilt:

1 Info/Erklarung
1 2 2 Zeit/Untermentis
3 Eingabefeld
4 Texte flr Funktionstasten
‘ Menue 1 “ 12:00:00 ‘

‘ ‘ ‘VV—Par. NV-Par. Ausgabe Loesch ‘

Folgende Tasten lassen sich auf der Folientastatur anwéhlen:

‘ Menue 1 H 12:00:00 ‘

‘ ‘ VV-Par. NV-Par. Ausgabe Loesch ‘

\d

dpha 1 m

dpha2

.a

900606] 16)

©
T
<>
e

0000
6806) 18]
800

1. Funktionstasten f1, 2, 3, f4: Die Funktionstasten f1, 2, f3, f4 stehen immer im
Zusammenhang mit dem Text, der im rechten unteren Bereich der LCD-Anzeige
erscheint. Jeder Funktionstaste wird dabei der direkt dariiber erscheinende Text
auf der LCD-Anzeige zugeordnet:

Menue 1 | 12:00:00 |
‘ HVV—Par. NV-Par. Ausgabe Loesch ‘
f1 f2 f3 fa
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Durch diese Zuordnung lassen sich mit Hilfe der Funktionstasten folgende Ak-

tionen durchfuhren:

e Auswahl der zu den drei Hauptmenis zugehdrigen Untermenls

e Auswahl eines Wertes aus einer Liste von Vorgabewerten

e Umschaltung der alphanumerischen Tastatur zwischen Zahlen und Buch-
staben

esc-Taste: Mit der esc-Taste kdnnen alle MenUs verlassen werden, ohne Daten
zu speichern. Nach der Betatigung von esc erscheint auf der LCD-Anzeige Me-
nue 1.

. mem-Taste: Das Abspeichern aller Daten eines MenUpunktes erfolgt durch Be-

tatigen der mem-Taste.

Nach Abschluss einer Eingabe mit der .l -Taste (siehe unten) erscheint auf
der Anzeige fiir etwa eine Sekunde die Aufforderung (mem) = speichern. In
diesem Zeitraum ist das Betatigen der mem-Taste ohne Wirkung. Betétigen
Sie die Taste mem erst, wenn die Aufforderung (mem) = speichern erlo-
schen ist.

ctrl-Taste: Die ctrl-Taste dient in Verbindung mit den numerischen Tasten der
Eingabe von Sonderfunktionen.

v“-Taste mit LED griin: Mit der v"-Taste miissen verschiedene Meldungen des
Kalorimeters quittiert werden. Zu quittieren sind Fehlermeldungen, verschiedene
Geréatemeldungen und Ergebnisse, die nach der Messung angezeigt werden.
Das Blinken der griinen LED zeigt das Ende eines Versuches an. Nach der Be-
tatigung der v“-Taste erscheint wieder Menue 1.

. Alphanumerische Tasten und LEDs: Die alphanumerischen Tasten sind 3-

fach belegt, um die Eingabe von Ziffern, Zahlen und Zeichen zu ermdglichen.
Ma&gliche Eingaben sind die Zahlen 0 bis 9, die Zeichen ,.“ und ,,-“ sowie die
Buchstaben A bis Z, mit Ausnahme der Zeichen J und Q.

Die oberhalb der alphanumerischen Tasten angeordneten LEDs alphat, num
und alpha2 zeigen an, welche Belegung einer alphanumerischen Taste
momentan aktiv ist. Die jeweils gewilnschte Belegung kann mit den
Funktionstasten f1, f2 und f3 immer dann eingestellt werden, wenn die
Mdoglichkeit fur alphanumerische Eingaben besteht.

Beispiel einer alphanumerischen Taste: |A 7 N

Leuchtet die LED alpha1 beim Betatigen dieser Taste, so erscheint auf der LCD-
Anzeige der Buchstabe A. Leuchtet die LED num, so erscheint die Zahl 7.
Leuchtet die LED alpha2, so erscheint der Buchstabe N.

Eine besondere Bedeutung besitzen die beiden Tasten ,.“ und ,-“. Das Zeichen
. dient als Platzhalter fr eine beliebige Zeichenfolge und .- als Platzhalter flir
ein beliebiges Zeichen.

del-Taste: Durch Betatigen der del-Taste bewegt sich die Eingabemarke um ein
Zeichen nach links und l6scht dieses. Auf diese Weise lassen sich fehlerhafte
Eingaben Zeichen fir Zeichen I6schen. Die Eingabemarke muss hierzu hinter
dem zu léschenden Zeichen stehen.
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8. w-Taste und « -Taste: Mit der ¥ -Taste kann innerhalb eines bestimmten
Menus zum nachfolgenden MenlUpunkt gewechselt werden. Mit der & -Taste
kann innerhalb eines bestimmten Ments zum vorhergehenden Menlpunkt ge-
wechselt werden.

9. » -Taste und ¢ -Taste: Die P -Taste bewegt die Eingabemarke auf der LCD-
Anzeige um ein Zeichen nach rechts ohne zu léschen. Die 4 -Taste bewegt die
Eingabemarke auf der LCD-Anzeige um ein Zeichen nach links ohne zu I6schen.

10. J -Taste: Die I -Taste bestétigt die vorangegangenen Eingaben, die mit den

alphanumerischen Tasten oder den Funktionstasten vorgenommen wurden und
schlieBt den aktuellen Eingabevorgang ab.

6.5 Meniistruktur

Die Menustruktur des Kalorimeters C 7000 umfasst die drei Hauptmenis Menue 1,
Menue 2, und Menue 3, die folgende Funktionalitat besitzen:

Menue 1 Eingabe von Vor- und Nachversuchsparametern, Ausgabe und
Léoschen von Versuchen. Menue 1 erscheint immer nach dem
Einschalten.

Menue 2 Manuelles Editieren von Versuchen und Kalibrieren des Kalorimeters

Menue 3 Initialisierung der Hardware und Software sowie Einstellen der
Zindzeit

Jedem Hauptmeni sind jeweils noch zwei Untermenls untergeordnet. Die drei
Ebenen der MenUstruktur werden in folgender Abbildung dargestellt:
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MENUSTRUKTUR KALORIMETER C 7000

8| ZD_Zeit

Einstellen der Ziindzeit

Menue 1
1. VV-Par.
Eingabe der Vorversuchsparameter
2. NV-Par.
Eingabe der Nachversuchsparameter
3 Ausgabe
Datenausgabe
1. LCD
Versuchsdaten an LCD-Anzeige ausgeben
2 Frei
Information tber die Anzahl freier Versuche
3 Tabel.
tabellarische Ubersicht der Versuche ausdrucken
4 Vers.
Versuchsdaten an den Drucker ausgeben
................................................ f4 Loesch.
Loéschen von Versuchsdaten
Menue 2
1. Manuell
manuelle Dateneingabe
2. C-Wert
manuelle Eingabe des C-Wertes
4 Messung
manuelle Messung (Simulation)
2 Edit
Andern der Nachversuchsparameter
3 Kalib.
Eingabe der Daten fir Kalibrierung
Menue 3
f1 | HDInit
Initialisierung der Hardware
1. Ext. PC
Schnittstellenparameter fiir den PC-Anschluss
f2. Waage
Schnittstellenparameter fiir den Anschluss einer Waage
8 Datum
Andern des Datums
4 Zeit
Andern der Uhrzeit
2. STinit
Initialisierung der Software
1. Realt.
Auswahl des Intervalls fiir die Messwertausgabe
f2. Berech
Einstellen des Berechnungsmodus fur Brenn- und Heizwert
3 Einheit
Auswahl der Einheit fiir die Ergebnisse
f4a | VV-Zeit

Auswahl der Vorversuchszeit
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6.6 Kalorimeter C 7000 konfigurieren

Nach dem ersten Einschalten sollten grundlegende Vorgaben fir das Kalorimeter
konfiguriert werden. Dies betrifft alle Parameter die sich in den Untermenis von
Menue 3 einstellen lassen. Im Einzelnen sind dies:

e Untermeni HDInit

Ext. PC
Damit die Kommunikation zwischen dem Kalorimeter und einem externen PC
funktioniert, missen die Schnittstellenparameter und das Softwareprotokoll bei-
der Gerate Ubereinstimmen. Fir das Kalorimeter C 7000 stehen im Untermend
Ext. PC folgende Schnittstellenparameter zur Auswahl (die Voreinstellungen
sind fettgedruckt und entsprechen den Schnittstellenparametern bei Verwen-
dung der IKA®-Software CalWin):

Baudrate 1200, 2400, 4800, 9600 bits/s Datenlbertragungsrate

Datenbits 5, 6, 7, 8 Bit breites Datenwort

Stop-Bits 1, 2 Stop-Bits

Parity Odd, Even, Disable

Waage

Damit die Kommunikation zwischen dem Kalorimeter und einer elektronischen
Waage funktioniert, miissen die Schnittstellenparameter und das Softwarepro-
tokoll beider Geréte tUbereinstimmen. Die Parameter fir die Waage kdénnen Sie
aus dem Waagen-Handbuch entnehmen.

Far das Kalorimeter C 7000 stehen im Untermenu Waage folgende Schnittstel-
lenparameter zur Auswahl (die Voreinstellungen sind fettgedruckt):
Baudrate 1200, 2400, 4800, 9600 bits/s Datenlbertragungsrate
Datenbits 5, 6, 7, 8 Bit breites Datenwort
Stop-Bits 1, 2 Stop-Bits
Parity Odd, Even, Disable
Waage(typ) Sartorius AC 120 und BP-Reihe,
Mettler Waagen mit RS 232C,
Chyo Waagen
Der Anschluss einer anderen Waage ist — sofern sie nicht zu einem der Modelle
kompatibel ist — nicht mdglich.

Datum
Das Datum fur das Kalorimeter muss in der angezeigten Form (TTMMJJ) ein-
gegeben werden. Dabei bedeutet:

T Tag, alle Werte zweistellig von 01 bis 31
MM Monat, alle Werte zweistellig von 01 bis 12
JJ Jahr, alle Werte zweistellig von 00 bis 99)

Bei fehlerhaften Eingaben erscheint die Meldung Eingabe falsch. Bei der Einga-
be dirfen nur Zahlen verwendet werden.

Zeit
Die Uhrzeit muss in der angezeigten Form (hhmmss) eingegeben werden. Da-
bei bedeutet:

hh Stunde, alle Werte zweistellig von 00 bis 23
mm Minute, alle Werte zweistellig von 00 bis 59
SS Sekunde, alle Werte zweistellig von 00 bis 59

Bei fehlerhaften Eingaben erscheint die Meldung Eingabe falsch.
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6 Inbetriebnahme

Untermen( STinit

Realt.

Mit dem Parameter Realt (Realtimeausdruck) lasst sich das Zeitintervall in Se-
kunden fir die Ausgabe der Messwerte auf einem Drucker definieren. Sie kén-
nen die Werte 0, 3, 12, und 24 Sekunden einstellen, voreingestellt ist 0 Sekun-
den. Wenn Sie den Wert 0 anwahlen, ist die Ausgabe der Messwerte auf einem
Drucker wahrend des Versuchs abgeschaltet. Die Anzeige der Daten auf der
LCD-Anzeige bleibt von der Einstellung dieses Parameters unberuhrt.

Ist kein Drucker angeschlossen, muss der Parameter Realt auf den Wert 0
eingestellt sein.

Berech
In diesem Untermeni legen Sie den Berechnungsmodus fest. Mégliche Werte
sind:

Std-T Standard ohne Titration

Std+ T Standard mit Titration

Kohle - T Kohle ohne Titration

Kohle + T Kohle mit Titration

Der Berechnungsmodus ist unbedingt vor einer Messung festzulegen, da eine
nachtragliche Umrechnung in einen anderen Berechnungsmodus nicht méglich
ist.

Voreingestellt ist Standard ohne Titration. Die Berechnungsmodi Standard und
Kohle unterscheiden sich dadurch, dass bei Kohle zusatzlich die Berechnung
der Brenn- und Heizwerte in verschiedenen Bezugszustanden erfolgt. Bei den
beiden Modi mit Titration wird zusatzlich die Energie durch die Saurebildung mit
Hilfe einer Titration berechnet.

Einheit

Die Ergebnisse fur die Brenn- und Heizwerte lassen sich im Ausgabeprotokoll in
verschiedenen Einheiten berechnen und ausgeben. Die entsprechenden Ein-
stellmdglichkeiten des Parameters Einheit sind:

Joule J/g
BTU BTU/Ib
kWatt kWh/kg
cal cal/g

Voreingestellt ist die Einheit J/g.

VVZeit
In diesem Menti lassen sich vier Werte flir die Vorversuchszeit einstellen:
15 Sekunden
60 Sekunden
120 Sekunden
300 Sekunden
Voreinstellung ist 120 Sekunden.
Je langer die Vorversuchszeit gewahlt wird, um so genauere Messergeb-
nisse kénnen erzielt werden.

ZD Zeit

Der eingestellte Wert fir ZD_Zeit bestimmt die ZUndzeit in Millisekunden fir den
festen Zunddraht. Die werksseitige Einstellung liegt bei 1000 ms und ist norma-
lerweise véllig ausreichend um den Baumwollfaden, bzw. den Einwegtiegel si-
cher zu ziinden.
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Diese voreingestellte Ziindzeit sollte nur verandert werden, wenn der Baum-
wollfaden oder der Tiegel nicht mehr verbrennen oder wenn Platin-Zinddraht
verwendet wird. Die Erhéhung der Ziindzeit sollte in diesem Fall sukzessive in
Schritten von maximal 100 Millisekunden erfolgen. Im Falle einer unvollstéandi-
gen Verbrennung sollten jedoch vorher die Befestigungen des Ziinddrahtes an
den Elektroden im Aufschlussgefa tUberpruft werden.

Zu lange Ziindzeiten kénnen zur Zerstérung des Ziinddrahtes oder zu ei-
nem erhohten VerschleiB fiihren.

6.7 Eingabebeispiele

Beispielhaft fur alle Eingaben, die Sie am Kalorimeter vornehmen mdéchten, werden
in diesem Abschnitt folgende drei Beispiele vorgestellt:

e Einstellen der Uhrzeit
e Festlegung des Zeitintervalls fir die Messwertausgabe
e Konfiguration einer Waage

Alle drei Beispiele setzen voraus, dass das Kalorimeter C 7000 eingeschaltet wurde
und die LCD-Anzeige das Hauptmenu Menue 1 anzeigt:

‘ Menue 1 “ 12:00:00 ‘

‘ “VV—Par. NV-Par. Ausgabe Loesch‘

Einstellen der Uhrzeit

Der MenUstruktur in Abschnitt 6.4 1dsst sich entnehmen, dass die Uhrzeit im Unter-
menl HDInit unter dem Hauptmenl Menue 3 eingestellt wird. So stellen Sie die
Uhrzeit ein:

@

Betéatigen Sie einmal die Pfeiltaste « oder zweimal die Pfeiltaste ¥ . Auf der LCD-
Anzeige erscheint Menue 3.

‘ Menue 3 “ 12:00:00 ‘

‘ HHDInit STInit ZD_7Zeit ‘

f1 f2 f3
@

Wahlen Sie durch Driicken der Funktionstaste f1 das Untermenl HDInit. Auf der
LCD-Anzeige erscheinen die Systemparameter fir die Hardwareinitialisierung.

‘ Hardwareinitialisierung “ HDInit ‘
‘ “Ext.PC Waage Datum Zeit ‘
f1 f2 f3 fa
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6 Inbetriebnahme

©)

Wahlen Sie durch Dricken der Funktionstaste f4 das UntermenU Zeit. Sie erreichen
damit die unterste Ebene der MenuUstruktur. Auf der LCD-Anzeige erscheint die Ein-
gabemadglichkeit fir die Uhrzeit.

‘Hhmmss(Stunde/Minute/Sekunde) “ HDInit ‘

\ 081532 _

@

Dricken Sie die del-Taste sechs Mal, um die vorher eingestellte Uhrzeit (hier: 8.15
Uhr 32 Sek.) zu I6schen und gleichzeitig die Eingabemarke nach links zu bewegen.
Geben Sie dann mit Hilfe der alphanumerischen Tasten die gewiinschte Uhrzeit in
dem in der ersten Zeile abgebildeten Format (Hhmmss) ein. Dieses Format enthalt
nur Zahlen und keine Leerzeichen.

®

Betatigen Sie die -Taste. In der 2. Zeile der LCD-Anzeige erscheint daraufhin kurz
die Aufforderung (mem) = speichern. Warten Sie, bis die Aufforderung wieder ver-
schwindet.

®

Dricken Sie die mem-Taste, um Ihre neue Eingabe zu speichern. Mit der esc-Taste
kdnnen Sie anschlieBend wieder zum Hauptmenl Menue 1 wechseln. Um die neu
eingegebene Uhrzeit nicht abzuspeichern, driicken Sie die esc-Taste ohne vorher
die mem-Taste zu betatigen. Dadurch gelangen Sie ohne Ubernahme der neu ein-
gegebenen Uhrzeit wieder zum Hauptmeni Menue 1.

Festlegung des Zeitintervalls fiir die Messwertausgabe

Der MenuUstruktur in Abschnitt 6.4 1&sst sich entnehmen, dass das Zeitintervall fir
die Messwertausgabe (Realt.) im Unterment ST/nit unter dem Hauptmenl Menue 3
festgelegt wird. So legen Sie das Zeitintervall fir die Messwertausgabe fest:

@

Betatigen Sie einmal die Pfeiltaste « oder zweimal die Pfeiltaste ¥ . Auf der LCD-
Anzeige erscheint Menue 3.

‘ Menue 3 “ 12:00:00 ‘

‘ HHDInit STInit ZD_7Zeit ‘

f1 f2 f3
@

Waéhlen Sie durch Dricken der Funktionstaste f2 das Untermenl STinit. Auf der
LCD-Anzeige erscheinen die Systemparameter fir die Softwareinitialisierung.

‘ Softwareinitialisierung “ STInit ‘
‘ “Realt. Berech. Einheit VV—Zeit‘
f1 f2 f3 fa
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©)

Wahlen Sie durch Dricken der Funktionstaste f1 das Untermeni Realt. Sie errei-
chen damit die unterste Ebene der Menistruktur. Auf der LCD-Anzeige erscheint die
Auswahl der Zeitintervalle fir die Messwertausgabe wahrend der Messung. In der 2.
Zeile der LCD-Anzeige wird im linken Bereich der momentan eingestellte Wert und
im rechten Bereich die einstellbaren Werte 0, 3, 12 und 24 Sekunden angezeigt.

O)

Wahlen Sie mit einer der Funktionstasten f1, f2, 3 oder f4 den gewlnschten Wert
aus. lhre Wahl wird im linken Bereich der 2. Zeile der LCD-Anzeige angezeigt.

‘ Realtimeausdruck in [s] “ STInit ‘
‘ 12 ‘ ‘ 0 3 12 24 ‘
f1 f2 3 fa

®

Betatigen Sie die -Taste. In der 2. Zeile der LCD-Anzeige erscheint daraufhin kurz

die Aufforderung (mem) = speichern. Warten Sie, bis die Aufforderung wieder ver-
schwindet.

®

Driicken Sie die mem-Taste, um |hre neue Eingabe zu speichern. Mit der esc-Taste
kénnen Sie anschlieBend wieder zum Hauptmenld Menue 1 wechseln. Um das neu
festgelegte Intervall nicht abzuspeichern, driicken Sie die esc-Taste ohne vorher die
mem-Taste zu betatigen. Dadurch gelangen Sie ohne Ubernahme des neu festge-
legten Intervalls wieder zum Hauptmeni Menue 1.

Konfiguration einer Waage

Der Mendastruktur in Abschnitt 6.4 1&sst sich entnehmen, dass die Konfiguration der
Waage im Untermeni HDInit unter dem Hauptmenl Menue 3 eingestellt wird. So
konfigurieren Sie eine Waage:

@

Betéatigen Sie einmal die Pfeiltaste « oder zweimal die Pfeiltaste ¥ . Auf der LCD-
Anzeige erscheint Menue 3.

‘ Menue 3 “ 12:00:00 ‘

‘ HHDInit STInit ZD_Zeit ‘

f1 f2 f3
©)

Waéhlen Sie durch Driicken der Funktionstaste f1 das Untermenl HDInit. Auf der
LCD-Anzeige erscheinen die Systemparameter flir die Hardwareinitialisierung.

‘ Hardwareinitialisierung “ HDInit ‘
‘ “Ext.PC Waage Datum Zeit ‘
f1 f2 f3 fa
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6 Inbetriebnahme

©)

Wahlen Sie durch Driicken der Funktionstaste f2 das Untermenii Waage. Sie errei-
chen damit die unterste Ebene der Menustruktur. Auf der LCD-Anzeige erscheint
zunachst die Auswahlmdéglichkeit fir die Baudrate.

‘ Baud-Rate H HDInit ‘

‘ \‘ 1200 2400 4800 9600 ‘
f1 f2 f3 fa

@

Wahlen Sie mit einer der Funktionstasten f1, f2, f3 oder f4 den gewilnschten Wert
aus. lhre Wahl wird im linken Bereich der 2. Zeile der LCD-Anzeige angezeigt.

®

Betatigen Sie die .J-Taste. Auf der LCD-Anzeige erscheint die Auswahimdglichkeit
far die Datenbits.

®

Geben Sie jetzt analog zu den vorangegangenen Schritten die gewlinschten Werte
fir Datenbits, Stop-Bits, Parity und Waagen-Typ ein.

@

Betatigen Sie am Ende der Eingaben die J-Taste. In der 2. Zeile der LCD-Anzeige

erscheint daraufhin kurz die Aufforderung (mem) = speichern. Warten Sie, bis die
Aufforderung wieder verschwindet.

®

Dricken Sie die mem-Taste, um Ihre neuen Eingaben zu speichern. Mit der esc-
Taste kdnnen Sie anschlieBend wieder zum Hauptmenl Menue 1 wechseln. Um die
neu eingegebenen Daten nicht abzuspeichern, driicken Sie die esc-Taste ohne vor-
her die mem-Taste zu betatigen. Dadurch gelangen Sie ohne Ubernahme der neu
eingegebenen Daten wieder zum HauptmenU Menue 1.

6.8 System ausschalten

Schalten Sie das Kalorimeter nur aus, wenn gerade keine Messung bzw. Kali-
brierung stattfindet. Um Datenverluste zu vermeiden, sollte vor dem Ausschal-
ten auf der LCD-Anzeige eines der Hauptmeniis Menue 1, Menue 2 oder Menue
3 angezeigt werden.

Schalten Sie das Kalorimeter und den Kuhler durch Betatigen des Netzschalters
aus.
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7 Vorbereitung und Durchfiihrung von Messungen

Der Begriff ,Messungen“ umfasst im Folgenden sowohl die Messungen fir die Kali-
brierung des Kalorimeters (Kalibriermessungen) als auch die eigentlichen Messun-
gen fir die Brennwertbestimmung. Der Unterschied besteht im wesentlichen in der
Auswertung, wahrend Vorbereitung und Durchfiihrung nahezu identisch sind.

Ein kompletter Versuchsablauf umfasst folgende Arbeitsschritte und Vorgange (de-
taillierte Informationen zu den einzelnen Punkten entnehmen Sie den folgenden
Abschnitten dieses Kapitels):

4.Sauerstoff
beflllen

1.Probe
vorbereiten

3.Probe
einsetzen

Probe vorbereiten
Zum Beispiel Probenmaterial homogenisieren, tablettieren, trocknen

@

Wiegen
Einwaage der Probe in einen Tiegel mit einer Messgenauigkeit von 0,1 mg

©)

Probe einsetzen
Eingewogene Probe in AufschlussgeféaB einsetzen und AufschlussgeféB schlieBen.

O)

Sauerstoff befiillen
Fillung des AufschlussgeféaBes in der IKA®-Sauerstoff-Fiillstation C 48 manuell mit
30 bar Sauerstoff der Qualitat 3.5
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7 Vorbereitung und Durchfiihrung von Messungen

®

Messung
Ablauf der Messung vollautomatisch im Kalorimeter C 7000

®

Kiihlen

Das AufschlussgefaB wird aus dem Kalorimeter C 7000 entnommen und im Kuhler
C 7002 automatisch auf die Kalorimetertemperatur heruntergekdhlt.

@
Entliiften

Die Entliftung des AufschlussgefaBes erfolgt mit dem Entliftungsgriff C 7010.8 oder
der Entluftungsstation C 7030.

Reinigen
Die Reinigung und Kontrolle des AufschlussgefaBes erfolgt geman Abschnitt 7.6.

Optimierung des Kalorimetereinsatzes

Wie in der Abbildung ersichtlich, kann ein kompletter Versuchsablauf in mehrere
Phasen unterteilt werden. Eine optimale Ausnutzung des Kalorimeters erreichen Sie
mit vier AufschlussgeféaBen (AG-Nr. 1 bis AG-Nr. 4 ) folgendermaBen:

Wahrend mit dem ersten AufschlussgefaB gerade die vorbereitenden Schritte
durchgefiihrt werden (Punkt 1 bis 4 im Arbeitszyklus), befindet sich das zweite Auf-
schlussgefaB gerade in einer Messung (Punkt 5 im Arbeitszyklus). Gleichzeitig kihlt
das dritte AufschlussgefaB ab (Punkt 6 im Arbeitszyklus), wahrend das vierte Auf-
schlussgefall gerade entliftet und gereinigt wird (Punkt 7 und 8 im Arbeitszyklus).

Durch diese verschachtelte Arbeitsweise kénnen an einem Arbeitstag weit Gber 100
Versuche mit einem Geréat durchgefliihrt werden. Einen entsprechend kleineren Zeit-
vorteil erreichen Sie auch durch den verschachtelten Einsatz von zwei oder drei
AufschlussgefaBen.

Der oben abgebildete Arbeitszyklus sollte im Hinblick auf genaue Messergebnisse
unbedingt eingehalten werden.

7.1 Hinweise zu Kalibrierungen

Bevor mit dem Kalorimeter genaue Messergebnisse erzielt werden kénnen, muss es
kalibriert werden. Dies geschieht durch Verbrennen von Tabletten aus zertifizierter
Benzoesdaure (sieche Zubehdr) mit bekanntem Brennwert. Dabei wird aus der War-
memenge, die erforderlich ist, um die Temperatur des Kalorimeters um 1 Kelvin zu
erhéhen, die Warmekapazitat (C-Wert) des Systems bestimmt. Dieser Wert wird fiir
die Berechnung der spéateren Brennwertbestimmungen ben6tigt.

Die Warmekapazitat wird durch die Messzelle und das Aufschlussgefal3 bestimmt.
Sie hat massgeblichen Einfluss auf den zu ermitteinden Brennwert und muss insbe-
sondere bei der ersten Inbetriebnahme, nach Servicearbeiten sowie nach dem
Austausch von Teilen neu bestimmt werden.
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Wird eine Messzelle mit mehreren Aufschlussgefiafen betrieben, so muss fiir
jedes AufschlussgefalR die Warmekapazitit des Systems durch Kalibrieren
bestimmt werden. Ein AufschlussgefdB darf nur in die Messzelle eingesetzt
werden, in der es auch kalibriert wurde.

Die Kalibrierung muss unter denselben Bedingungen stattfinden, wie die spater fol-
genden Versuche. Werden bei den Verbrennungsversuchen Vorlagen (z. B. destil-
liertes Wasser oder Lésungen) im Aufschlussgefé3 verwendet, so ist beim Kalibrie-
ren genau dieselbe Vorlagenmenge dieser Substanz zu verwenden.

Hinweise zur Durchfiihrung einer Kalibrierung

e Das Kalorimeter C 7000 hat bei einer Anfangstemperatur von 25 °C einen ma-
ximalen Temperaturhub von 25 K. Um genaue Ergebnisse zu erzielen, sollte bei
einer Verbrennung eine Temperaturerh6hung von etwa 20 Kelvin erreicht wer-
den. Falls Sie bei einer Kalibrierung keine Benzoesdure verwenden, sollte die
Temperaturerh6hung ebenfalls diesem Richtwert entsprechen.

e Verwenden Sie bei einer Kalibrierung tablettierte Benzoeséure (Zubehér C 723).
Es sollte etwa 1 g eingewogen werden. Dies entspricht einer Temperaturerho-
hung von etwa 20 K.

e Bei Brennwertbestimmungen muss die Temperaturerh6hung etwa genauso
hoch sein wie bei der Kalibrierung. Die optimale Probenmenge muss gegebe-
nenfalls durch mehrere Versuche ermittelt werden.

e Die Vorversuchszeit sollte minimal 120 Sekunden betragen.

e Bei einer Kalibrierung nach DIN wird fir die Bestimmung des C-Wertes der
Mittelwert von mindestens 5 Kalibriervorgangen gebildet. Die Einzelergebnisse
kénnen zur Berechnung des Mittelwertes herangezogen werden, wenn die Dif-
ferenz zwischen dem héchsten und niedrigsten Einzelwert (Streubreite) nicht
mehr als 0,4% des Mittelwertes betragt.

Wenn die Streubreite grdBer ist, dann wird zunachst das am weitesten abwei-
chende Ergebnis verworfen. Es wird eine sechste Bestimmung durchgefihrt.

Das Ergebnis dieser Bestimmung darf vom Mittelwert der ersten vier gultigen

Bestimmungen um nicht mehr als 0,2% abweichen. Weitere Einzelheiten ent-
nehmen Sie bitte der entsprechenden Norm.

e Im Kalorimeter wird immer der C-Wert abgespeichert, der bei der letzten Kali-
brierung eines AufschlussgefaBes ermittelt wurde. Falls fur die Ermittlung des
C-Wertes mehrere Kalibrierungen herangezogen werden (z. B. bei Kalibrierung
nach DIN) muss der errechnete Mittelwert des C-Wertes fur dieses Aufschluss-
geféaB vor einer Brennwertbestimmung einmalig manuell erfasst werden.

Anmerkung zum C-Wert

Da das Kalorimeter in einem weiten Umgebungstemperaturbereich arbeiten kann,
wird der C-Wert des Systems als temperaturabhangig angesehen. Diese Tatsache
wird sowohl bei der Kalibrierung als auch bei der Verbrennung berlcksichtigt. Die
bei der Kalibrierung ausgedruckten C-Werte sind auf 25 °C bezogen. Dies gilt auch
fir manuell eingegebene C-Werte. Bei der Verbrennung wird der C-Wert wieder auf
die aktuelle Umgebungstemperatur umgerechnet (Temperatur des Metallmantels
beim Start der Verbrennung). Dies erklart auch, dass der ausgedruckte C-Wert bei
einer Verbrennung nicht mit dem Wert Ubereinstimmt, den der Benutzer manuell
eingegeben hat.
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Codierung der
Aufschlussgefile

7 Vorbereitung und Durchfiihrung von Messungen

Codierung

Beim Arbeiten mit dem Kalorimeter kbnnen maximal 8 AufschlussgefaBe benutzt
werden. Dies ist durch die Codierung der AufschlussgefaBe mit Codierungsnum-
mern von 0 ... 7 moglich. Das Kalorimeter erkennt dann automatisch mit welchem
GefaB3 gerade eine Messung durchgefiihrt wird und ordnet ihm seine Kalibrierpara-
meter zu.

Die Codierung erfolgt durch Auftrennen der diinnen Leiterbahnen auf der Platine,
die sich im Boden des AufschlussgefaBes befindet. Die Leiterbahnen sind mit |, II, IlI
gekennzeichnet. Beim Auftrennen der dinnen Leiterbahnen dirfen die dicken Lei-
terbahnen keinesfalls beschadigt werden. Die Leiterbahnen werden mit Hilfe eines
scharfen Messers im Abstand von ca. 2 mm durchtrennt. Danach wird das Zwi-
schenstiick entfernt.

1 Leiterbahn |
2 Leiterbahn Il
3 Leiterbahn IlI

Aus folgender Codierungstabelle entnehmen Sie die Leiterbahnen, die fir eine be-
stimmte Codierungsnummer durchtrennt werden missen. Beispiel: Fir Codierungs-
nummer 0 missen keine Leiterbahnen durchtrennt werden, fir Codierungsnummer
3 mussen Leiterbahn Il und Ill durchtrennt werden.

Codierungsnummer | aufzutrennende Leiterbahn

I Il 1

0

1 ®

2 ®

3 ® ®

4 ®

5 ® ®

6 ® ®

7 ® ® ®
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7.2 Hinweise zur Probe

Die AufschlussgefaBe C 7010 und C 7012 sind fiir Untersuchungen an explosi-
onsfihigen Brennstoffproben nicht zugelassen. Beachten Sie hierzu Kapitel 1
,Fur lhre Sicherheit®.

Die Einzelteile und insbesondere das Gewinde des AufschlussgefiBes sind
regelmaRig auf VerschleiB und Korrosion zu liberpriifen. Beachten Sie hierzu
die Hinweise in der Bedienungsanleitung C 7010 bzw. C 7012.

Das Kalorimeter C 7000 ist ein Prazisionsmessinstrument fir die routinemaBige
Bestimmung von Brennwerten fester und fllissiger Substanzen. Exakte Messungen
sind allerdings nur dann méglich, wenn die einzelnen Versuchsschritte mit Sorgfalt
durchgefltihrt werden. Die Vorgehensweise, so wie sie in Kapitel 1 ,Fir lhre Sicher-
heit” sowie in den folgenden Abschnitten beschrieben wird, ist daher genau einzu-
halten.

Werden mehrere AufschlussgefiBe verwendet, so diirfen deren Einzelteile
nicht untereinander vertauscht werden (siehe Pragung).

Stoffe, deren Brennverhalten nicht bekannt ist, missen vor einer Verbrennung im
AufschlussgefaB C 7010 oder C 7012 auf ihr Brennverhalten untersucht werden
(Explosionsgefahr). Wenn Sie unbekannte Proben verbrennen, verlassen Sie den
Raum oder halten Sie Abstand vom Kalorimeter.

Normalerweise kénnen feste Verbrennungssubstanzen in Pulverform direkt ver-
brannt werden. Schnellverbrennende Substanzen (z.B. Benzoesaure) dirfen nicht in
loser Form verbrannt werden.

Benzoesaure darf nur in gepresster Form verbrannt werden! Brennbare Staube und
Pulver missen zuerst gepresst werden. Ofentrockene Staube und Pulver wie z.B.
Holzspane, Heu, Stroh usw. verbrennen explosionsartig! Sie missen zuerst ange-
feuchtet werden! Leicht brennbare Flussigkeiten mit einem niedrigen Dampfdruck
(z.B. Tetramethyl-dihydrogendisiloxan) dirfen nicht direkt mit dem Baumwollfaden in
BerUhrung gelangen.

Schnellverbrennende Substanzen neigen zur explosionsartigen Verbrennung.
Eine volistindige Verbrennung ware deshalb nicht mehr gewdhrleistet. Au-
Rerdem kénnte die Innenwand des AufschlussgefaBes beschiddigt werden.
Solche Substanzen miissen vor dem Verbrennen zu Tabletten gepresst wer-
den.

Hierzu eignet sich z. B. die IKA®-Briketierpresse C 21.

Die meisten flissigen Substanzen kdnnen direkt in den Tiegel eingewogen werden.
Flissige Substanzen mit Tribung oder absetzbarem Wasser missen vor dem Ein-
wiegen getrocknet oder homogenisiert werden. An diesen Proben ist der Wasserge-
halt zu bestimmen.

Bei leichtflichtigen Substanzen benutzt man Gelatinekapseln oder Acetobutyrat-
kapseln (siehe Zubehdr), die mit der Brennstoffprobe geflllt werden. Der Brennwert
der Kapseln muss bekannt sein, um die daraus resultierende Verbrennungswarme
als Fremdenergie zu bericksichtigen.
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Lésungswirme

halogenhaltige
Substanzen

7 Vorbereitung und Durchfiihrung von Messungen

Fir schwer entziindbare oder niederkalorische Substanzen werden die o. g. Kap-
seln oder Verbrennungstitchen aus Polyethylen (siehe Zubehér) eingesetzt. Ein-
wegtiegel C 14 sind ebenfalls verwendbar.

Bevor die Kapsel oder das Verbrennungstitchen mit der zu bestimmenden Sub-
stanz geflllt werden, muss sie gewogen werden, um aus dem Gewicht und dem
Brennwert die durch das Brennhilfsmittel zusatzlich eingetragene Fremdenergie zu
ermitteln. Dieser Brennwert geht als Fremdenergie in die Berechnung ein und muss
bei der Eingabe der Vorversuchsparameter (VV-Par) als Q-Fremd /1/ eingegeben
werden. Die verwendete Brennhilfsmittelmenge soll so gering wie mdglich sein.

Fast alle zu analysierenden Substanzen enthalten Schwefel und Stickstoff. Schwefel
und Stickstoff verbrennen bei den im Aufschlussgeféss herrschenden Driicken und
Temperaturen zu SO,, SO3 und NO,. In Verbindung mit dem sich bildenden Ver-
brennungswasser entstehen Schwefel- und Salpetersdure und Lésungswarme. Die-
se Loésungswarme wird gemaB DIN 51900 bei der Berechnung des Brennwertes
berlcksichtigt. Um alle entstandenen Sauren quantitativ zu erfassen und zu be-
stimmen, kdnnen vor dem Versuch in das AufschlussgefaB3 ca. 5 bis 10 ml destil-
liertes Wasser bzw. eine andere, geeignete Absorbtionsvorlage vorgelegt werden.

Die Kalibrierung des Systems muss in diesem Fall mit der Vorlage durchge-
fiihrt worden sein!

Nach der Verbrennung wird das vorgelegte Wasser aufgefangen und das Auf-
schlussgefass grundlich mit destilliertem Wasser gespult. Das Spulwasser und die
vorgelegte Lésung werden vereint und auf ihren Sauregehalt untersucht. Sind der
Schwefelgehalt des Brennstoffes und die Salpetersaurekorrektur bekannt, kann die
Analyse des Wassers entfallen.

Zur Erhéhung der Lebensdauer von VerschleiBteilen (O-Ringe, Dichtungen,
usw.) empfiehlt es sich grundsatzlich mit einer Wasservorlage zu arbeiten.

Bei halogenhaltigen Substanzen ist das AufschlussgefiaB C 7012 zu verwen-
den.
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7.3 Vorbereitung der Messung

4
5\
6
7— _
/— 1 Anschluss fiir Ox-Flllung
8 2 Deckel
3 Uberwurfmutter
4 Elektroden
5 Ziinddraht
6 Tiegelhalter
7 Tiegel
8 Auflage Einwegtiegel

Zum Schutz vor chemischer Korrosion besteht der Brennraum des Aufschlussgefa-
Bes aus Edelstahl. Das AufschlussgefaB muss sauber und trocken sein, da alle
Fremdteile, insbesondere Wasser, die Warmekapazitat und somit das Messergebnis
verfalschen.

Jetzt kbnnen Sie das AufschlussgefaB mit der Probe beschicken.
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Innenteile des
AufschlussgefiaBes

Befestigung des
Baumwollfadens

7 Vorbereitung und Durchfiihrung von Messungen

Werden mehrere AufschlussgefaBe verwendet, so diirfen deren Einzelteile
nicht untereinander vertauscht werden (siehe Pragung der Einzelteile).

Das AufschlussgefaB wird mit den folgenden Schritten vorbereitet:

@

AufschlussgefaB 6ffnen
Uberwurfmutter abschrauben und den Deckel herausnehmen. Dazu den Trage- und
Entluftungsgriff C 7010.8 einhangen und Deckel senkrecht nach oben abziehen.

Zinddraht

Tiegelhalter (Bestandteil von C 5010.4)
Tiegelschale (Bestandteil von C 5010.4)
(C 5010.4 nicht im Lieferumfang
enthalten)

wnN =

@

Baumwolldraht befestigen

Am Zunddraht mittig einen Baumwollfaden mit einer Schlaufe befestigen. Beim Ein-
satz eines Einwegtiegels C 14 entfallt der Einsatz des Baumwollfadens, da der Tie-
gel direkten Kontakt zum Zunddraht besitzt.

1 Baumwollfaden
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©)

Probe und gegebenenfalls Einwegtiegel wiegen.

Generell muss die Einwaage so gewdhit werden, dass der maximale Energie-
eintrag wihrend der Messung 30.000 J nicht liberschreitet. Andernfalls kén-
nen Beschiadigungen am Kalorimetersystem auftreten.

Die Temperaturerh6hung bei der Messung sollte méglichst genau mit der
Temperaturerhdhung bei der Kalibrierung libereinstimmen.

Durch beschidigte AufschlussgefidBe besteht Berstgefahr!
Beachten Sie die Bedienungsanleitung des AufschlussgefiRes!

Beim Arbeiten mit unbekannten Substanzen miissen anfangs sehr kleine Ein-
waagen gewidhlt werden, um das Energiepotential zu bestimmen. Wenn Sie
unbekannte Proben verbrennen, verlassen Sie den Raum oder halten Sie Ab-
stand vom Kalorimeter.

Nachdem die zu verbrennende Probe gewogen bzw. beim Einwegtiegel auch der
Tiegel gewogen wurde, kann der Tiegel in den Tiegelhalter eingesetzt werden.

1 Tiegelhalter (Bestandteil von C 5010.4)
(nicht im Lieferumfang enthalten)

2 Einwegtiegel
(nicht im Lieferumfang enthalten)

Werden bei der Brennwertbestimmung destilliertes Wasser oder Lésungen im
AufschlussgefaB vorgelegt, so muss vorher die Kalibrierung mit der gleichen
Vorlage durchgefiihrt worden sein.

@

Baumwollfaden ausrichten

Der Baumwollfaden muss mit einer Pinzette nun so ausgerichtet werden, dass er in
den Tiegel hineinhangt und die Probe mdglichst beriihrt. Somit wird gewahrleistet
dass beim Zindvorgang der brennende Faden auf die Probe herunterféllt und diese
entziindet.
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®

Aufschlussgefal schlieRen

SchlieBen des AufschlussgefaBes C 7010 oder C 7012.

Setzen Sie den Deckel auf das Unterteil und driicken Sie den Deckel bis zum An-
schlag in das Unterteil.

C 7010/ C 7012

Setzen Sie die Uberwurfmutter auf das Unterteil und schrauben Sie handfest zu.

Beflllen Sie danach das Aufschlussgefés.

®

Zuletzt wird das AufschlussgefaB mit Hilfe der IKA®-Sauerstoff-Flillstation C 48 mit
30 bar Sauerstoff geflllt. Beachten Sie dazu die Betriebsanleitung der Sauerstoff-
Fillstation C 48.

Der Sauerstoffdruck soll 30 bar betragen, darf jedoch 40 bar nicht liberschrei-
ten. Es ist Sauerstoff der Qualitat 3.5 (99,95% reiner Sauerstoff) zu verwenden.

Nach der Vorbereitung des AufschlussgefdBes findet entweder eine Kalibrierung
oder eine Brennwertbestimmung statt. Beide Vorgéange sind sich sehr &hnlich, dar-
um werden sie auch gemeinsam in den nachfolgenden Punkten beschrieben. Wo
Unterschiede bestehen, werden diese hervorgehoben.

Ist das Aufschlussgefa3 vorbereitet, wird eine Kalibrierung oder eine Brennwert-
bestimmung mit den folgenden Schritten vorbereitet:
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@

Betatigen Sie, ausgehend von Menue 1, fir eine Kalibrierung einmal die Pfeiltaste
w . um Menue 2 zu erreichen. Driicken Sie dort die Funktionstaste f3, um in das
Untermenl Kalib. zu gelangen. Bei einer Brennwertbestimmung wéhlen Sie unter
Menue 1 mit der Funktionstaste f1 das Untermend VV-Par. In beiden Untermenis
erscheint die Abfrage der Probencodes.

@

Der Probencode dient der Identifizierung eines Versuchs. Mit Hilfe dieses Code-
wortes ist spéater ein Zugriff auf die Versuchsdaten moglich. Ein spezifizierter Pro-
bencode wird bei allen weiteren Eingaben oben links auf der LCD-Anzeige ange-
zeigt. Das Kalorimeter erzeugt nach dem Einschalten automatisch einen Proben-
code, der aus dem Datum und der laufenden Nummer des Versuches (00 ... 99)
gebildet wird. Die Nummer wird dabei bei jedem neuen Versuch um 1 erhéht. Ist
diese Vorgabe des Probencodes nicht erwlinscht, geben Sie mit Hilfe der alphanu-
merischen Tasten ein Codewort fur den Vorgang ein. Es sind Eingaben von bis zu 9
alphanumerischen Zeichen hintereinander méglich. Betatigen Sie abschlieBend die
J-Taste. Auf der LCD-Anzeige erscheint die Abfrage des Bedieners.

©)

Geben Sie mit Hilfe der alphanumerischen Tasten den Namen oder die
Kurzbezeichnung des Bedieners ein. Auch hier sind Eingaben von bis zu 9
alphanumerischen Zeichen hintereinander méglich. Betatigen Sie nach der Eingabe
die J-Taste. Auf der LCD-Anzeige erscheint die Abfrage von Q-Fremd /1/.

@

Q-Fremd /1/ ist der Wert fur die Summe aller bei dem Vorgang zu berticksichtigen-
den Fremdenergien. Voreingestellt ist hier ein Wert von 50 Joule. Dies entspricht
dem Brennwert des Baumwollfadens C 710.4, den Sie von IKA® beziehen kénnen.
Stellen Sie diesen Wert mit Hilfe der Tastatur auf den aktuellen Vorgang ein.

Beim Einsatz von Einwegtiegeln oder anderen Brennhilfsmitteln Iasst sich das Ge-
wicht der Brennhilfe in Gramm manuell mit Hilfe der Tastatur eingeben oder durch
automatische Abfrage von einer angeschlossenen Waage einlesen. Die manuelle
Angabe erfolgt nach Anwahl des Mentpunktes manuell mit der Funktionstaste 3 mit
Hilfe der alphanumerischen Tasten. Das Kalorimeter akzeptiert nur Werte gréBer als
Null. Die automatische Abfrage dagegen wird mit dem Aufruf des MenUpunkts Waa-
ge durch die Funktionstaste 4 eingeleitet. Die von der Waage ermittelte Probema-
sse wird dabei automatisch tGbernommen.

AnschlieBend erfolgt die Eingabe des Brennwertes der Brennhilfe. Dabei erscheint
immer der zuletzt eingegebene Wert als Vorgabewert. Loschen Sie diesen Wert
gegebenenfalls durch wiederholtes Betatigen der del-Taste. Nach diesen beiden
Eingaben berechnet das Kalorimeter automatisch die durch die Brennhilfe eingetra-
gene Fremdenergie.

Wird bei der Verwendung einer Brennhilfe zuséatzlich noch ein Baumwollfaden

benutzt, muss die Fremdenergie des Baumwollfadens manuell hinzu addiert
werden.

Betatigen Sie nach der Eingabe die J-Taste. Auf der LCD-Anzeige erscheint die
Abfrage der Probemasse.
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®

Hier hat der Bediener ebenfalls die Mdglichkeit der manuellen Eingabe Uber die Ta-
statur oder der automatischen Abfrage einer angeschlossenen Waage. Die manu-
elle Angabe erfolgt direkt in diesem Fenster mit den alphanumerischen Tasten, die
automatische Abfrage durch Betédtigen der Funktionstaste f4. Die von der Waage
ermittelte Probemasse wird dabei automatisch Gbernommen. Betatigen Sie nach der
Eingabe die J-Taste. Auf der LCD-Anzeige erscheint bei der Vorbereitung einer
Kalibrierung die Abfrage des Bezugsbrennwertes HO-Stand. Bei der Vorbereitung
einer Brennwertbestimmung erscheint in der 2. Zeile der LCD-Anzeige kurz die
Aufforderung (mem) = speichern. AnschlieBendes Betatigen der mem-Taste spei-
chert die eingegebenen Daten und schliet die Eingaben fir eine Brennwertbe-
stimmung ab.

Falls Sie die Werte vor dem Abspeichern noch einmal kontrollieren mdchten, kén-
nen Sie jeden Parameter mit Hilfe der Pfeil- und Funktionstasten anwahlen und ge-
gebenenfalls korrigieren. Nach dem Abspeichern ist eine Anderung der eingegebe-
nen Parameter nicht mehr méglich.

Uberspringen Sie den nachsten Punkt bei der Durchfilhrung einer Brennwert-
bestimmung.

®

Nur bei Vorbereitung einer Kalibrierung: Abfrage des Bezugsbrennwertes HO-Stand.
Hier erscheint eine chargenbezogene Voreinstellung in der GréBenordnung von
26450 J/g. Dieser Wert entspricht dem Brennwert der von IKA® gelieferten Benzoe-
sauretabletten. Wollen Sie eine andere Substanz verwenden, geben Sie Uber die
Tastatur den entsprechenden Wert ein. MaBeinheit ist J/g. Betatigen Sie nach der

Eingabe die .J-Taste. Auf der LCD-Anzeige erscheint in der 2. Zeile der LCD-

Anzeige kurz die Aufforderung (mem) = speichern. AnschlieBendes Betatigen der
mem-Taste speichert die eingegebenen Daten und schliet die Eingaben fir eine
Kalibrierung ab.

Es erscheint die Meldung: "Bombe sicher verschlossen?". Vergewissern Sie sich,
dass das AufschlussgefaB ordnungsgeman verschlossen ist und bestéatigen Sie dies
mit OK.

@

Jetzt kdnnen Sie das AufschlussgefaB in das Kalorimeter stellen. Benutzen Sie da-
zu den kombinierten Halte- und Entluftungsgriff C 7010.8. Setzen Sie diesen auf das
Aufschlussgefa3 auf drehen ihn solange entgegen dem Uhrzeigersinn bis der Giriff
einrastet. Achten Sie darauf, nicht versehentlich den Druckknopf zu driicken, da
ansonsten der Sauerstoff entweicht. Fihren Sie das AufschlussgefaB senkrecht in
die Messzelle hinein, bis es senkrecht und zentriert in der Messzelle steht. Nehmen
Sie dann den Halte- und Entliftungsgriff durch eine Drehung im Uhrzeigersinn wie-
der ab. SchlieBen Sie den Deckel, indem Sie das gesamte Oberteil des Gerates
Uber die Messzelle ziehen. Daraufhin erscheint auf der LCD-Anzeige der Text Pro-
bencode und die zuvor eingegebenen Parameter.
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Start betatigen.
Nach jeweils 1000 Ziundungen eines AufschlussgefaBes werden Sie mit der Mel-
dung

1000 Zindungen mit Bombe x durchgefiihrt
AufschlussgefaB tberprifen
oder IKA-Service kontaktieren

darauf hingewiesen, dass dieses AufschlussgefaB einen Wartungszeitpunkt erreicht
hat und einer Sicherheitsiberprifung unterzogen werden muB. Bestéatigen Sie die-
sen Hinweis, indem Sie nacheinander "7", TAB und OK driicken.

Dieser Hinweis entbindet Sie nicht von der Pflicht, das Aufschlussgefa auch vorher
schon standig auf VerschleiB zu prifen und gegebenenfalls die Sicherheitsiber-
prufung durchzuftihren.

7.4 Durchfithrung der Messung

Wenn eine Kalibrierung oder eine Brennwertbestimmung gemaB dem vorangegan-
genen Abschnitt vorbereitet wurde, kann die Messung gestartet werden. Der auf der
LCD-Anzeige abgebildete Probencode informiert tber die Versuchsparameter, die
bei der bevorstehenden Messung Verwendung finden. Durch Betéatigen der .J-Taste
starten Sie die Kalibrierung bzw. die Brennwertbestimmung.

Von nun an Ubernimmt das Kalorimeter C 7000 die Steuerung. Die Messung besteht
aus einem Vor- und einem Hauptversuch. Auf der LCD-Anzeige kénnen Sie erken-
nen, in welcher Phase sich der Versuch befindet. Sowohl im Vorversuch als auch im
Hauptversuch kénnen Sie auf der LCD-Anzeige die aktuelle Temperaturanderung
des AufschlussgeféBes seit dem Beginn des Vor- bzw. Hauptversuchs mitverfolgen,
die alle 1,5 Sekunden aktualisiert wird. In der zweiten Zeile der LCD-Anzeige wird
auBerdem die Dauer des Vor- bzw. des Hauptversuches durch einen mitlaufenden
Balken angezeigt.

Ende des Versuches

Das Ende eines Versuchs ist auf der LCD-Anzeige bzw. auf dem Ausdruck des
Druckers erkennbar. Sofern im UntermentU Realtimeausdruck nicht der Wert 0 ein-
gegeben wurde, druckt der Drucker wahrend der Messung im eingestellten Zeitin-
tervall die aktuellen Temperaturwerte und nach Ende des Versuches das Ergebnis
aus. Auf der LCD-Anzeige erscheint in der ersten Zeile der Wert fur die Tempera-
turerhéhung in Kelvin und — bei einem Kalibrierungsvorgang — in der zweiten Zeile
der vorlaufige C-Wert.

Folgende Schritte sind nach Beendigung eines Versuches durchzufihren:

@

Das Blinken der griinen LED bei der v"-Taste zeigt lhnen das Ende des Versuches
an. Quittieren Sie das Blinken mit der v"-Taste. Wird die Taste nicht gedriickt, er-
tént nach etwa flinf Sekunden ein Signalton, der Sie zusatzlich auf das Versuchsen-
de hinweist. Wird dieser nicht quittiert, ertént er etwa 30 Sekunden lang. Danach
erscheint auf der LCD-Anzeige das Hauptment Mendi 1.

IKA®-WERKE C 7000 Ver. 07 09.07



Seite 7-14

7 Vorbereitung und Durchfiihrung von Messungen

@

Offnen Sie den Deckel der Messzelle, indem Sie das gesamte Oberteil des Gerates
anheben und nach hinten schieben. Das Ergebnis des durchgefiihrten Versuches
erscheint anschlieBend auf der LCD-Anzeige. Heben Sie das Aufschlussgefa3 mit
dem Trage- und Entliftungsgriff C 7010.8 aus der Messzelle.

©)

Damit beim nachsten Versuch wieder gleiche Temperaturbedingungen herrschen,
muss die vom Aufschlussgefa3 aufgenommene Energie wieder abgefihrt werden.
Dies erfolgt mit dem Kuhler C 7002. Stellen Sie dazu das AufschlussgefaB3 senk-
recht in den Kihler. Die Kihlbacken schlieBen automatisch. Auf der Anzeige er-
scheint die Temperaturdifferenz zwischen der Temperatur des AufschlussgefaBes
und der Temperatur des Kalorimeters in Prozent. Dieser Wert geht wahrend des
Kihlvorgangs schrittweise gegen Null. Erreicht das Aufschlussgefal3 die Kalorime-
tertemperatur wird dies durch einen mehrmaligen, kurzen Signalton akustisch ange-
zeigt. AuBerdem 6ffnen sich dabei die Kihlbacken. Entnehmen Sie das Aufschluss-
geféaB mit dem Trage- und Entliftungsgriff C 7010.8.

Mit der Taste open/close lasst sich der Kuhler manuell steuern. Betétigen Sie wah-
rend des Kihlvorganges die Taste open/close, 6ffnen sich die Kihlbacken. Bei
nochmaliger Betatigung schlieBen sich die Kihlbacken wieder und der Kiihlvorgang
wird fortgesetzt. Dieser Vorgang ist jedoch nur durchflhrbar, solange das Auf-
schlussgefaB eine héhere Temperatur besitzt als das Kalorimeter.

@

Die Entliftung des AufschlussgefaBes, in dem sich gesundheitsschadliche Verbren-
nungsgase befinden kénnen, sollte mit der als Zubehdr erhaltlichen Entliftungsssta-
tion C 7030 erfolgen. Wird das Aufschlussgefa3B mit dem Entliftungsgriff C 7010.8
entliftet, muss dies unter einem Laborabzug geschehen. Achten Sie darauf, das
AufschlussgefaB vollstéandig zu entliiften, da es sich andernfalls nicht 6ffnen Iasst.

®

Offnen Sie das AufschlussgefaB und kontrollieren Sie den Tiegel auf Anzeichen
unvollstandiger Verbrennung. Bei unvollstandiger Verbrennung ist das Versuchser-
gebnis zu verwerfen. Der Versuch ist zu wiederholen.

®

Reinigen und kontrollieren Sie das AufschlussgefaB wie im Abschnitt 7.6 beschrie-
ben.
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7.5 Manuelle Erfassung des C-Werts

Manuelle Erfassung des C-Werts

Im Kalorimeter wird immer der C-Wert abgespeichert, der bei der letzten Kalibrie-
rung eines AufschlussgefaBes ermittelt wurde. Falls fir die Ermittlung des C-Wertes
mehrere Kalibrierungen herangezogen werden (z.B. bei Kalibrierung nach DIN)
muss der errechnete C-Wert flr dieses Aufschlussgefa3 vor einer Brennwertbe-
stimmung einmalig manuell erfasst werden.

Der C-Wert ist abhangig vom eingesetzten Aufschlussgefa. Anhand der Codierung
werden bis zu acht AufschlussgefaBe vom Kalorimeter automatisch erkannt. Das
Geréat weist bei einer Messung jeder eingesetzten Messkonfiguration den entspre-
chenden C-Wert zu.

So geben Sie — ausgehend von Menue 1 — den C-Wert manuell in das System ein:

)

Betatigen Sie einmal die Pfeiltaste ¥ . Auf der LCD-Anzeige erscheint Menue 2.

@

Wahlen Sie durch Driicken der Funktionstaste f1 das Unterment Manuell. Auf der
LCD-Anzeige erscheinen die Untermenls C-Wert und Messung.

©)
Wahlen Sie durch Dricken der Funktionstaste f2 das Untermeni C-Wert. Auf der
LCD-Anzeige erscheint die Abfrage Bomben-Nr.

@

Geben Sie mit Hilfe der alphanumerischen Tasten die Nummer des Aufschlussge-
faBes ein, mit dem Sie die Kalibrierung durchgefiihrt haben. Diese Nummer wird
spater auf jedes Messprotokoll mit ausgedruckt. Betatigen Sie die J-Taste. Auf der
LCD-Anzeige erscheint die Abfrage des C-Wertes.

®

In der zweiten Zeile der LCD-Anzeige steht der zuletzt eingegebene C-Wert. L6-
schen Sie diesen Wert durch wiederholtes Betatigen der del-Taste. Geben Sie mit
Hilfe der alphanumerischen Tasten den C-Wert zum oben spezifizierten Aufschluss-
gefal ein.

®

Betatigen Sie die J-Taste. In der 2. Zeile der LCD-Anzeige erscheint daraufhin kurz

die Aufforderung (mem) = speichern. Warten Sie, bis die Aufforderung wieder ver-
schwindet.

@

Dricken Sie die mem-Taste, um Ihre neue Eingabe zu speichern. Mit der esc-Taste
kénnen Sie anschlieBend wieder zum Hauptmenl Menue 1 wechseln.

Der C-Wert fiir das von lhnen spezifizierte AufschlussgefaB ist nun im Kalorimeter
hinterlegt. Bei einer Messung wird dieser C-Wert automatisch abgerufen.

Geben Sie analog zum oben beschriebenen Vorgang den C-Wert fir alle weiteren
von lhnen benutzten AufschlussgeféaBe ein.
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7 Vorbereitung und Durchfiihrung von Messungen

7.6 Reinigung und Kontrolle des Aufschlussgefifes

Besteht der Verdacht, dass die Verbrennungsprobe, die entstandenen Verbren-
nungsgase oder die Verbrennungsriickstande gesundheitsschadigend sein
konnten, so ist beim Umgang mit diesen Stoffen persdnliche Schutzausriistung
(z.B. Schutzhandschuhe, Atemmaske) zu tragen. Gesundheitsschadigende oder
umweltbelastende Verbrennungsriickstdnde sind lber den Sondermiill zu ent-
sorgen. Wir verweisen ausdriicklich auf die geltenden Vorschriften.

FOr genaue Messungen ist es von elementarer Bedeutung, dass das Aufschluss-
gefaB sauber und trocken ist. Verunreinigungen &ndern die Warmekapazitat des
AufschlussgefaBes und verursachen daher ungenaue Messergebnisse. Nach jedem
Verbrennungsversuch missen die GeféaBinnenwande, die Innenarmaturen (Halte-
rungen, Elektroden usw.) und der Verbrennungstiegel (innen und aufBen!) grindlich
gereinigt werden.

In den meisten Féllen sind die GefaBinnenwande und die Innenarmaturen lediglich
vom Kondensat zu befreien. Es genigt, die Teile mit einem saugfahigen, nicht-
fasernden Tuch sorgfaltig auszuwischen.

Kann das AufschlussgefiR mit der beschriebenen MaRnahme nicht gereinigt
werden (z.B. Einbrennungen, LochfraR, Korrosion etc.) muss der Technische
Service kontaktiert werden. Beachten Sie hierzu auch die Ausfiihrungen im
Kapitel 1 ,,Fiir lhre Sicherheit*

Die Verbrennungsrickstéande im Tiegel, z.B. RuB3 oder Asche, werden ebenfalls mit
einem saugféhigen und nichtfasernden Tuch ausgewischt.
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8 Auswertung von Brennwertbestimmungen

Nachdem die Brennwertbestimmungen abgeschlossen sind, kébnnen Sie nun die
Ergebnisse auswerten. Abschnitt 8.1 informiert, wie Sie gespeicherte Versuche ta-
bellarisch auflisten, Versuchsergebnisse ausgeben oder lI6schen sowie Informatio-
nen Uber freien Speicher zum Abspeichern neuer Versuche auflisten kénnen. Sie
finden diese Funktionen im Untermenl Ausgabe. Die Versuchsergebnisse hangen
von den Nachversuchsparametern ab, deren Eingabe und Bedeutung in Abschnitt
8.2 beschrieben ist. Abschnitt 8.3 behandelt die Mdglichkeit einer Versuchssimulati-
on.

8.1 Versuchsdaten ausgeben und bearbeiten

Um gespeicherte Versuchsdaten auszugeben und zu bearbeiten, muss der Anwen-
der zunachst angeben, welche Versuche aus dem Speicher abgerufen werden sol-
len. Nach dem Aktivieren der entsprechenden Menls werden Sie daher zuerst auf-
gefordert, nacheinander die Selektionskriterien fir das Datum, den Probencode und
den Versuchsstatus einzugeben.

Das Aufrufen eines bestimmten Versuches kann dadurch erfolgen, dass der Benut-
zer die entsprechenden Werte fir Datum, Probencode und Versuchsstatus eingibt.
Mit Hilfe der beiden Platzhalterzeichen ,.“ und .- ist es jedoch auch mdglich, meh-
rere Versuche gleichzeitig auszuwéhlen. Das Zeichen ,.“ dient als Platzhalter fur
eine beliebige Zeichenfolge, das Zeichen ,=* als Platzhalter flir genau ein beliebiges
Zeichen. Beide Zeichen kénnen in den Feldern Datum und Probencode verwendet
werden, wahrend der Versuchsstatus einen von vier fest vorgegebenen Werten be-
rucksichtigt.

Bei der Eingabe des Zeichens ,.“ in eines der beiden Felder, wird das Auswahlkrite-
rium nicht ndher eingeschrénkt, alle Versuche im Speicher erfillen dieses Kriterium.

Das Zeichen ,=“ steht dagegen nur fir ein Zeichen innerhalb einer Zeichenfolge,
kann aber mehrfach verwendet werden.

Der Versuchsstatus kann folgende Werte annehmen:

o ALLE
es werden alle gespeicherten Versuche unabhangig vom Versuchsstatus selek-
tiert

e NVPar
es werden nur Versuche, bei denen Nachversuchsparameter eingegeben sind,
selektiert (siehe Abschnitt 8.2)

e EDIT
es werden nur editierte Versuche selektiert
e PRINTED

es werden nur bereits ausgedruckte Versuche selektiert
Die einzelnen Kriterien nach Datum, Probennummer und Versuchsstatus sind un-

tereinander mit UND verknUpft. Dies bedeutet, dass nur Versuche selektiert werden,
auf die alle vorgegebenen Kriterien zutreffen.
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8 Auswertung von Brennwertbestimmungen

Beispiel: Auswahl aller Versuchsdaten des Monats Dezember im Jahr 2000:

e Das Selektionskriterium fur das Datum lautet - =1200“. Damit werden alle Tage
eines Monats, der 12. Monat und das Jahr 2000 ausgewahilt.

e Das Selektionskriterium fiir den Probencode lautet ,,.“. Damit werden die Pro-
bencodes aller im Gerét abgespeicherten Versuche ausgewahlt.

e Das Selektionskriterium fiir den Versuchsstatus lautet ,Alles”. Damit werden
ebenfalls alle im Gerat abgespeicherten Versuche ausgewahit.

Tabellarische Ubersicht der Versuche ausdrucken
So drucken Sie eine tabellarische Ubersicht aller im Gerat abgespeicherten Ver-
suchsdaten aus:

)

Stellen Sie sicher, dass der Drucker angeschlossen und eingeschaltet ist.

@

Wechseln Sie vom Menue 1 durch Driicken der Funktionstaste f3 ins Untermen(
Ausgabe und wahlen Sie dort mit der Funktionstaste f3 das Untermeni Tabel.

©)

Geben Sie wie oben beschrieben die Selektionskriterien fiir das Datum, den Pro-
bencode und den Versuchsstatus ein. SchlieBen Sie die Eingaben mit der mem-
Taste ab. Der Drucker beginnt zu drucken.

Der Ausdruck ist in sechs Spalten aufgeteilt:

Ho [J/g] Brennwert in Joule pro Gramm
Hu [J/g] Heizwert in Joule pro Gramm

e P-Code Probencode, unter dem alle Daten des Versuches gespeichert sind
e B-Nr. Nummer des AufschluBgefaBes, mit dem gemessen wurde

e Datum an dem der Versuch durchgefuhrt wurde

e mJ[q] Probenmasse in Gramm

[ ]

Falls noch keine Nachversuchsparameter eingegeben wurden (siehe Abschnitt 8.2),
wird anstatt des Heizwertes der Hinweis keine NV-Parameter ausgedruckt, da der
Heizwert nur mit Hilfe der Nachversuchsparameter berechnet werden kann. Falls
die Vorversuchsparameter eingegeben, aber noch keine Messung durchgefihrt
worden ist, wird der Hinweis noch keine Messung durchgefiihrt ausgedruck.

Am Ende der Ubersicht iiber die Versuche erfolgt der Ausdruck der C-Werte der
AufschlussgefaBe. Bei einem manuell oder nicht kalibrierten Aufschlussgefaf3 erfolgt
ein entsprechender Hinweis.

Information iiber freien Speicher

Das Kalorimeter kann maximal 100 Versuche abspeichern. Sie kénnen dabei jeder-
zeit ermitteln, wieviel freier Speicher Ihnen fir weitere Messungen zur Verfligung
steht. So rufen Sie die Informationen zum freien Speicher ab.

@

Wechseln Sie vom Menue 1 durch Driicken der Funktionstaste f3 ins Untermeni
Ausgabe und wahlen Sie dort mit der Funktionstaste f2 das Unterment Frei. Es er-
scheint eine Meldung X Versuche frei, wobei X die Anzahl der noch freien Versuche
angibt. Gleichzeitig ertdnt ein akustisches Signal.
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@

Quittieren Sie diese Meldung mit der v -Taste.

Ausgabe von Versuchsdaten

Erst nachdem Sie alle Vorversuchsparameter und Nachversuchsparameter einge-
geben und die Messung durchgefihrt haben, ist eine Berechnung der Heizwerte
und deren Ausgabe auf einem Drucker oder auf der LCD-Anzeige mdéglich. Ausge-
geben werden alle eingegebenen Parameter, sowie die automatisch erfassten Da-
ten und die berechneten Ergebnisse. Diese sind von der Wahl des Berechnungs-
modus abhangig. Weiterhin werden gegebenenfalls noch diverse Hinweise zum
Versuch ausgegeben.

So geben Sie Versuchsdaten auf einem Drucker aus:

@

Stellen Sie sicher, dass der Drucker angeschlossen und eingeschaltet ist.

@

Wechseln Sie vom Menue 1 durch Driicken der Funktionstaste 3 ins Untermen(
Ausgabe und wahlen Sie dort mit der Funktionstaste f4 das Untermeni Vers.

©)

Geben Sie wie oben beschrieben die Selektionskriterien fur das Datum, den Pro-
bencode und den Versuchsstatus ein. SchlieBen Sie die Eingaben mit der mem-
Taste ab. Der Drucker beginnt zu drucken.

So geben Sie Versuchsdaten auf der LCD-Anzeige aus:

Ist kein Drucker angeschlossen oder der Drucker nicht eingeschaltet, kbnnen
Sie die Versuchsdaten auf der LCD-Anzeige nur ausgeben, wenn der Parame-
ter Realt im Untermenii STinit in Menue 3 auf den Wert 0 gesetzt ist.

@

Wechseln Sie vom Menue 1 durch Driicken der Funktionstaste f3 ins Untermen(
Ausgabe und wahlen Sie dort mit der Funktionstaste f1 das Untermeni LCD.

@

Geben Sie wie oben beschrieben die Selektionskriterien fur das Datum, den Pro-
bencode und den Versuchsstatus ein. SchlieBen Sie die Eingaben mit der mem-
Taste ab. Auf der LCD-Anzeige erscheinen die Parameter zweizeilig in der gleichen
Reihenfolge wie beim Ausdruck. In der oberen Zeile wird die Bezeichnung und die
Einheit des Parameters, in der unteren Zeile dessen Wert angezeigt. Zur Anzeige
des nachsten Parameters gelangen Sie mit Hilfe der Pfeiltasten « oder ¥ . Nach-
dem alle Parameter angezeigt wurden, erscheint wieder das Hauptmen.

Das Ruckwartsblattern beim Anzeigen der Parameter ist nicht méglich. Mit der esc-
Taste kdnnen Sie den Vorgang abbrechen.

Editieren von Versuchsparametern

Das nachtragliche Editieren (Verandern) von Parametern ist nur dann méglich,
wenn die Versuchsergebnisse mindestens einmal auf dem Drucker oder der LCD-
Anzeige ausgegeben wurden. Dies soll verhindern, dass Werte unbeabsichtigt ver-
andert werden kénnen.
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So editieren Sie die Parameter eines bestimmten Versuchs:

)

Wechseln Sie vom Menue 2 durch Driicken der Funktionstaste 2 ins Untermen(
Edit.

@

Geben Sie den Probencode zur Identifizierung des Versuches ein.

©)

Wahlen Sie mit Hilfe der Pfeiltasten « oder ¥ einen oder mehrere zu andernde
Parameter aus und korrigieren Sie gegebenenfalls.

@

Speichern Sie die neuen Eingaben durch Betatigen der mem-Taste ab. Fall Sie den
Vorgang abbrechen wollen, driicken Sie auf die esc-Taste. Die geadnderten Werte
werden dann nicht abgespeichert.

Ldschen von Versuchsdaten
So léschen Sie die Versuchsdaten ausgewahlter Versuche:

@

Wechseln Sie vom Menue 1 durch Dricken der Funktionstaste f4 ins Untermen(
Loesch.

@

Geben Sie wie oben beschrieben die Selektionskriterien fiir das Datum, den Pro-
bencode und den Versuchsstatus ein.

©)

SchlieBen Sie die Eingaben mit der mem-Taste ab. Die von lhnen ausgewahlten
Versuche werden aus dem Speicher geldscht.

Mit der Eingabe folgender Kriterien I6schen Sie diejenigen Versuche, die bereits
einmal ausgedruckt wurden:

o Selektionskriterium flr das Datum: ,.”

o Selektionskriterium fur den Probencode: ,.“
o Selektionskriterium flr den Versuchsstatus: ,Printed"

8.2 Versuchsauswertung

Die Auswertung der Versuchsdaten ist abhangig von den Nachversuchsparametern,
deren Eingabe erst nach der Messung erfolgen kann. Vor der Messung muss jedoch
der Berechnungsmodus bestimmt werden (MENUE 3 / STinit / Berech). Die einstell-
baren Berechnungmodi lauten (siehe Abschnitt 6.6):

e Std-T Standard ohne Titration
e Std+T Standard mit Titration

e Kohle-T Kohle ohne Titration

e Kohle+ T Kohle mit Titration

Die verwendeten Formeln fiir die Berechnung sind gréBtenteils der DIN enthommen.
Eine genaue Beschreibung finden Sie dort bzw. in anderen einschlagigen Normen.
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Das Dialogfenster NV-Par bietet die Eingabefelder fir die Parameter abhangig vom
gewahlten Berechnungsmodus an. Parameter, die im Anlieferungszustand der Pro-
be bestimmt wurden, sind mit (roh) und Parameter aus dem Bezugszustand Analy-
senfeucht mit (an) gekennzeichnet.

Durch den Aufruf des Untermenls NV-Par unter Menue 1 lassen sich die verschie-
denen Parameter analog beispielsweise zum Vorgehen bei den Vorversuchspara-
metern (siehe Abschnitt 7.3) der Reihe nach eingeben. Die eingegebenen Werte
mussen mit der mem-Taste abgespeichert werden. Nach dem Speichern ist eine
Anderung der Daten nur noch Uber das MenlU Edit méglich. Eine Anderung der
Nachversuchsparameter ist jedoch nur erlaubt, wenn der Versuch mindestens ein
Mal auf Drucker oder LCD-Anzeige ausgegeben wurde.

Die Bedeutung der verwendeten Parameter und deren zugehériger Berechnungs-
modus entnehmen Sie nachfolgender Aufstellung:

Probencode Der Probencode dient der Identifizierung eines Versuchs. Mit
Hilfe dieses Codewortes ist der Zugriff auf die Versuchsdaten
maoglich.

Gilt far alle Berechnungsmodi.

Bemerkung Zu Dokumentationszwecken kann hier eine maximal 10 Zei-
chen lange Bemerkung zum Versuch eingegeben werden.
Gilt far alle Berechnungsmodi.

Qfremd 72/ Ermdglicht die Eingabe beliebiger Fremdenergien fur die Be-
rechnung der Brenn- und Heizwerte.
Gilt fur alle Berechnungsmodi.

H>O el. An. Prozentualer Anteil des mittels der Elementaranalyse be-
stimmten gesamten Wassers an der Verbrennungsprobe
Berechnungsmodus: Std - T

Wasserstoff (an) Prozentualer Anteil des Wasserstoffs an der Verbrennungs-
probe
Berechnungsmodi: Std + T, Kohle - T, Kohle + T

Na,CO; Im AufschlussgefaB vorgelegte Menge Natriumcarbonatlésung
(nach DIN 20 ml; 0,05 N)
Berechnungsmodi: Std + T, Kohle + T

Ba(OH), Titrierte Menge 0,1 N Bariumhydroxidlésung (Titration des
destillierten Wassers, mit dem das Aufschlussgefal3 nach dem
Versuch ausgewaschen wurde)
Berechnungsmodi: Std + T, Kohle + T

HCI Titrierte Menge 0,1 N Salzsaure (Titration des destillierten
Wassers, mit dem das Aufschlussgefa3 ausgewaschen wur-
de)

Berechnungsmodi: Std + T, Kohle + T

grobe Feuchte (roh) Prozentualer Wasseranteil aus der groben Feuchte
Berechnungsmodi: Kohle - T, Kohle + T
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Asche (an) Prozentualer Ascheanteil
Berechnungsmodi: Kohle - T, Kohle + T

Hygr. Feuchte (an) Prozentualer Wasseranteil aus der hygroskopischen Feuchte
Berechnungsmodi: Kohle - T, Kohle + T

Schwefel (an) Prozentualer Schwefelanteil
Berechnungsmodus: Kohle - T

8.3 Versuchssimulation

In manchen Fallen ist es hilfreich, Brennwertversuche nachzuvollziehen oder még-
liche Versuchsergebnisse zu berechnen, ohne jedoch den Verbrennungsversuch
durchzufthren. Unter dem MenUpunkt Menue 2 / Manuell / Messung kénnen Sie die
Temperaturerh6hung eines Versuches manuell eingeben.

Besonders nutzlich ist diese Mdglichkeit, wenn versehentlich statt einer Brennwert-
bestimmung eine Kalibrierung durchgefihrt wurde oder umgekehrt. Unter Verwen-
dung der Temperaturerhéhung der fehlinterpretierten Messung kann dies durch Si-
mulation korrigiert werden.

So geben Sie die Temperaturerhéhung fir einen bestimmten Versuch ein:

)

Geben Sie im Menue 1 die Vorversuchsparameter (VV-Par) des Versuchs ein.

@

Wechseln Sie ausgehend von Menue 2 ins Untermenl Manuell und von dort ins
Untermenlt Messung. Es erscheint die Abfrage der Probencodes.

©)

Geben Sie mit Hilfe der alphanumerischen Tasten den Code fir den zu simulieren-
den Versuch ein und betatigen Sie die J-Taste. Auf der LCD-Anzeige erscheint die
Abfrage der Temperaturerh6hung.

@

Geben Sie mit Hilfe der numerischen Tasten die Temperaturerh6hung fir den zu
simulierenden Versuch ein und betétigen Sie die .J-Taste. Auf der LCD-Anzeige
erscheint die Abfrage der Bomben-Nr.

®

Geben Sie mit Hilfe der numerischen Tasten die Nummer des AufschlussgefaBes
ein und betétigen Sie die -Taste. In der zweiten Zeile der LCD-Anzeige erscheint
kurz die Aufforderung (mem) = speichern. AnschlieBendes Betatigen der mem-
Taste speichert die eingegebenen Daten. Das Blinken der griinen LED bei der v -
Taste zeigt das Ende des simulierten Versuches an. Mit der v“-Taste quittieren Sie
die Meldung und schlieBen die Eingabe einer Temperaturerh6hung fir einen be-
stimmten Versuch ab.
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9 Pflege und Wartung

9.1 Wartung

Um die einwandfreie Funktion unserer Gerate im Dauerbetrieb zu gewahrleisten, ist
es notwendig sie in regelmaBigen Abstanden zu warten. Wir bieten lhnen speziell
hierfur einen Wartungsvertrag an. Auskunft hierliber erhalten Sie direkt von der Ser-
viceabteilung.

Zur Wartung der AufschlussgefaBe lesen Sie die Bedienungsanleitung
C 7010/C 7012!

9.2 Reinigungshinweise

Reinigen Sie IKA®-Geréte nur mit diesen von IKA® freigegebenen Reinigungsmit-

teln:

Verschmutzungqg Reinigungsmittel

e Farbstoffe Isopropanol

e Baustoffe Tensidhaltiges Wasser, Isopropanol
e Kosmetika Tensidhaltiges Wasser, Isopropanol
e Nahrungsmittel Tensidhaltiges Wasser

e Brennstoffe Tensidhaltiges Wasser

* Nicht genannte Stoffe Bitte fragen Sie bei IKA® nach
Bemerkung:

Elektrische Gerate durfen zu Reinigungszwecken nicht in das Reinigungsmittel ge-
legt werden.

Edelstahlteile kbnnen mit handelstblichen Edelstahlreinigungsmitteln, jedoch ohne
Scheuermittel gereinigt werden.

Ferner empfehlen wir bei der Reinigung Schutzhandschuhe zu tragen.

Der Betreiber ist daflir verantwortlich, dass eine angemessene Dekontamination
durchgefihrt wird, falls gefahrliches Material auf oder in dem Gerat verschittet wur-
de.

Bevor eine andere als die vom Hersteller empfohlene Reinigungs- oder Dekontami-
nierungsmethode angewandt wird, hat sich der Benutzer beim Hersteller zu verge-
wissern, dass die vorgesehene Methode das Gerat nicht zerstort.

Beim Austausch des Netzanschlusskabels ist ein gleichwertiges zu verwenden.
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10 Meldungen und Stérungsbehebung

Das Kalorimeter C 7000 wird bei der Fertigung strengen Qualitatskontrollen unter-
zogen. Sollten dennoch Fehlfunktionen auftreten, so finden Sie in dem folgenden
Abschnitt fir eine Reihe von Stérungssituationen die passenden Stdérungsbehe-
bungsmaBnahmen. Die meisten Meldungen und Stérungshinweise erscheinen auf
der LCD-Anzeige. Sie sind mit der v"-Taste zu quittieren. Sollten lhre Stérungsbe-
hebungsversuche erfolglos sein, wenden Sie sich bitte an einen von IKA® autori-
sierten Technischen Service.

10.1 Meldungen des Kalorimeters C 7000

Meldung

Ausdruck noch nicht be-
endet

Deckel gedffnet, Versuch
abgebrochen

Drucker timed out

Eingabeende
[mem] = SPEICHERN

Kalibrierversuch

Ursache

Die Ausgabe eines Versuchs auf
LCD ist nicht méglich, wenn das
Gerat noch einen Druckauftrag
abzuarbeiten hat.

Der Deckel wurde wahrend der
Messung gedffnet.

Es kénnen keine Daten an den
Drucker gesendet werden.

Macht darauf aufmerksam, dass
alle Parameter dieses Mentis
eingegeben wurden. Zum Spei-
chern der Eingaben muss nach
erscheinen dieser Meldung die
Taste mem betatigt werden.

Es wurde versucht, bei einem

Kalibrierversuch Nachversuchs-
parameter einzugeben. Dies ist
nach dem Kalibrierversuch nicht

maoglich.

IKA®-WERKE C 7000

Abhilfe

Kontrollieren ob der Drucker Online
ist, ansonsten warten bis der Aus-
druck beendet ist.

Wourde der Deckel wahrend des Vor-
versuchs gedéffnet, kann die gleiche
Messung nochmals gestartet wer-
den.

Offnen des Deckels wahrend des
Hauptversuches macht die Messung
zunichte. Neue Messung durchflh-
ren.

Drucker Online schalten, Realti-
meausdruck (Untermenl Realt.) auf
einen von Null verschiedenen Wert
setzen, Verbindungskabel prifen.
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Meldung

Keine Temperaturerhé-
hung

Messbereich liberschritten

Messkarte defekt

Messung bereits durchge-
fiihrt

Messung gestartet

Nachversuchsparameter
schon eingegeben

Noch keine Messung
durchgefiihrt

Probencode belegt

Ursache

12 Sekunden nach dem Start
des Hauptversuches ist die
Temperaturerhdhung kleiner als
0,2 K.

Waéhrend einer Messung wurde
der zulassige Temperaturbereich
Uberschritten.

Kontakte des AufschlussgefaBes
(Kontaktplatte) oder des Kalori-
meters (Kontakistifte) ver-
schmutzt oder beschadigt.

Messkarte defekt

Hardwarefehler der Messkarte

Es wurde ein Probencode einge-
geben, unter dem bereits eine
Temperaturerhdhung gespei-
chert wurde (durch Messung
oder manuell).

Diese Meldung zeigt den Beginn
der Messung.

Unter diesem Probencode sind
bereits Nachversuchsparameter
vorhanden.

Die Nachversuchsparameter
kénnen erst eingegeben werden,
nachdem die Messung durchge-
fihrt wurde.

Unter diesem Probencode sind
bereits Parameter eingegeben
worden.

IKA®-WERKE C 7000

10 Stérungsbehebung

Abhilfe

Evil. Fehlziindung oder Aufschluss-
gefaB nicht mit Sauerstoff beflllt.
Aufschlussgefal 6ffnen und diese
Punkte kontrollieren. Ist die Probe
jedoch verbrannt, war die Einwaage
zu gering. Dann Einwaage erhdhen.

Verringern Sie die Einwaage.

Kontakte reinigen, bei Beschadigung
der Kontakte Technischen Service
benachrichtigen.

Technischen Service benachrichti-
gen.

Technischen Service benachrichti-
gen.

Probencode eingeben, umter dem
noch keine Messung gespeichert
wurde.

Zum Andern der Parameter kann in
Menue 2 das Untermeni Edit ver-
wendet werden.

Zuerst eine Messung durchfiihren
oder Temperaturerhéhung manuell
eingeben.

Probencode eingeben, der noch
nicht verwendet wurde.
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Meldung

Probencode nicht gefun-
den

Speicher fiir Versuche voll

Versuch noch nicht aus-
gedruckt

Versorgungsspannung

ausgefallen

VV-Parameter fehlen

V.24 timed out

Waage timed out

Speicher neu initialisiert

Uhrenspeicher nicht ok

Ursache

Der eingegebene Probencode
kann nicht gefunden werden.

Der gesamte zur Verflgung ste-
hende Speicher ist belegt (100
Versuche).

Es wurde versucht, die Parame-
ter eines Versuches zu editieren,
der noch nicht ausgedruckt wur-
de.

Es wurde ein Einbruch der Netz-
spannung erkannt.

Eine Messung kann nur durch-
gefuhrt werden, wenn die Vor-
versuchsparameter eingegeben
wurden.

Es kdonnen keine Daten lber die
V24-Schnittstelle zum PC ge-
sendet werden.

Es kdnnen keine Daten an die
Waage gesendet werden oder
die Waage antwortet nicht.

Nach dem Programmstart wurde
ein Speicherfehler entdeckt und

der Speicher neu initialisiert, so-
wie die Versuchsdaten geldscht.

Nach dem Programmstart wurde
ein Speicherfehler im Uhrenbau-
stein entdeckt.
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Abhilfe

Gultigen Probencode eingeben.

Nicht benétigte Versuche l6schen.
(Menue 1 Untermeni Léschen)

Versuch mindestens einmal aus-
drucken, dann editieren.

Eventuell sind zu viele Verbraucher
an einer Steckerleiste angeschlos-
sen. Dadurch kurzzeitige Unter-
spannung. C 7000 an separate
Steckdose anschlieBen.

Vorversuchsparameter eingeben.
Kontrollieren, ob falscher Proben-
code eingegeben wurde.

Schnittstellenparameter Gberprifen,
Verbindungskabel Uberprifen, ex-
terner PC evtl. nicht empfangsbereit.

Anzeige der Waage hat sich noch
nicht stabilisiert. Schnittstellenpara-
meter Uberprifen, Verbindungskabel
Uberprufen.

Falls dieses Problem o&fters auftritt,
muss die Batterie auf der MC-Karte
gewechselt werden. (durch Tech-
nischen Service oder eingewiesenes
Fachpersonal)

Uhrzeit und Datum kontrollieren und
notfalls neu einstellen. Falls dieses
Problem o6fters auftritt, muss der
Uhrenbaustein gewechselt werden.
(durch Technischen Service oder
eingewiesenes Fachpersonal)
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Meldung Ursache

Die Batterie des Uhrenbausteins
ist leer.

Uhrenbatterie leer

10.2 Stérungen ohne Meldungen des Kalorimeters

Fehler Ursache

Kalorimeter in undefinier- Stromausfall

tem Zustand

Unvollstindige Verbren-
nung

Sauerstoffmenge im Aufschluss-
gefaB nicht ausreichend.

Probe schwer entflammbar

10.3 Meldungen des Kiihlers C 7002

Meldung Ursache

Dauersignalton des Kiih-
lers C 7002

Mangelnde Wasserversorgung.
Bei Erreichen einer kritischen
Temperatur werden die Peltier-
elemente automatisch abge-
schaltet und die Kihlbacken 6ff-
nen sich, um eine Zerstérung
des Kihlers zu vermeiden.

IKA®-WERKE C 7000

10 Stérungsbehebung

Abhilfe

Uhrenbaustein austauschen. (durch
Technischen Service oder eingewie-
senes Fachpersonal)

Abhilfe

Wenn keine Messung lief, kann das
System durch Aus- und wieder Ein-
schalten neu gestartet werden.
FlOhrte das System gerade eine
Messung durch, ist die Vorgehens-
weise wie folgt:

e System aus- und wieder ein-
schalten und ordnungsgeman
starten.

e Das AufschlussgefaB3 entneh-
men, entspannen und neu vorbe-
reiten

Uberpriifen Sie den Fiilldruck des
AufschlussgefaBes an der Sauer-
stoff-Flllstation (30 bar).

Brennhilfsmittel verwenden

Abhilfe

Wasserversorgung wiederherstellen.
Wird die kritische Temperatur unter-
schritten, wird der Signalton ge-
stoppt und die Kihlung des Auf-
schlussgefaBes fortgesetzt.
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11 Zubehor und Verbrauchsmaterial

11.1

Zubehor

Bestellbezeichnung

C 7010
C 7012
C 5010.4
C 48

C 7002
C 7010.8
C 7030
C 5040
C 21
C29

KV 500

11.2

IKA®-AufschlussgefaB, standard
IKA®-AufschlussgeféB, halogenresistent
Auflage fir Einwegtiegel
Sauerstoff-Fllstation

Klhlsystem

EntlUftungsgriff

Entliftungsstation
PC-Kalorimetersoftware (CalWin®)
Brikettierpresse

Druckminderung Sauerstoff
Klhlwasserversorgung

Verbrauchsmaterial

Bestellbezeichnung

C710.4
C 5010.3
C 5012.3
C 5010.5
C4

Cb5

Cé6

C9
Cc10
c12
C12A
C 43

C 43A
C 723
C14
C15

Baumwollfaden abgelangt (500 Stk.)
Zunddraht (5 Stk.)

Platin-Zinddraht (2 Stk.)

Tiegelhalter, groB

Quarzschélchen
VA-Verbrennungstiegel-Set (25 Stk.)
Quarzschalchen, groB

Gelatinekapseln (100 Stk.)
Acetobutyratkapseln (100 Stk.)
Verbrennungstitchen,40 x 35 mm (100 Stk.)
Verbrennungstitchen,70 x 40 mm (100 Stk.)
Benzoesaure (NBS 39i, 30 g)

Benzoesaure (100 g)

Benzoesaure tablettiert (50 Stk., ca. 25 g)
Einwegtiegel (100 Stk.)

Paraffinstreifen (600 Stk.)
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12 Technische Daten
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12.1 Technische Daten Kalorimeter C 7000

Bemessungsspannung
Bemessungsfrequenz
Aufnahmeleistung

Geratesicherungen bei Anschluss 230 V:

bei Anschluss 115 V:

Schutzart nach DIN 40 050

Schutzklasse

Uberspannungskategorie

Verschmutzungsgrad

Umgebungstemperatur

Umgebungsfeuchte

Einsatz Uber NN

Abmessungen (B x T x H) Gerat geschlossen:
Gerat gebffnet:

Gewicht

Messbereich

Schnittstellen

12.2 Technische Daten Kiihler C 7002

Bemessungsspannung
Bemessungsfrequenz
Aufnahmeleistung

Geratesicherungen bei Anschluss 230 V:
bei Anschluss 115 V:

Schutzart nach DIN 40 050
Schutzklasse
Uberspannungskategorie
Verschmutzungsgrad
Umgebungstemperatur
Umgebungsfeuchte
Einsatz Gber NN
Abmessungen (B x T x H)
Gewicht

Schnittstellen

Kihlleistung (nur Peltierelemente)

Eingangsdruck Wasseranschluss

IKA®-WERKE C 7000

100 V-120 V /220 V-240 V
60 /50 Hz

100 W

2x1,0 AT

1 x 630 mAT

1 x 250 mAT

2x2,0AT

1x1,3AT

1 x 500 mAT

IP 21

1 (schutzgeerdet)

2

Il

18°C ... 30°C (konstant)
80 %

2000 m.u.M.

310 x 490 x 395 mm
310 x 490 x 460 mm

25 kg

30 000 J

2 x seriell (RS 232) fur PC
und Waage

1 x parallel fr Drucker

1 x Anschluss far Kihler
C 7002

100 V-120 V /220 V-240 V
60 /50 Hz

160 W

2x1,25 AT

2x25AT

IP 21

1 (schutzgeerdet)

2

Il

18°C ... 30°C (konstant)
80 %

2000 m.u.M.

360 x 290 x 245 mm
12,3 kg

1 x Anschluss flr Kalori-
meter C 7002

80 W (bei Kiihlwasseran-
schluss von 2 I/min)

max. 9 bar
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13 Stichwortverzeichnis

A

Acetobutyratkapsel ................ 5-5,7-5
B

Baumwollfaden ......cccccccevevvveveeenenn. 7-7
Benzoesaure........ccoceeeeeeeiievivneeenn. 5-6
Berechnungsmodus............... 6-8, 8-4
Bezugssubstanz ...........cccccovieeenne 5-6
Brennhilfsmittel ...................... 5-4,7-5
Brennwert .......ooovvvvveviiiiiiiiiiiiiieee, 5-1
Brennwertnormen ........cccccveveeeeeen. 2-2
C

Codierung ......ccoeceeeeviieeeeiieee e, 7-4
D

Datum ..o 6-7
destilliertes Wasser................ 5-5,7-5
Drucker .....coeeeeeviiiiiiiiieeeeeeee, 6-1, 6-8
E

Energieeintrag ........coocevvvieiiiiieennne 5-2
Erdffnungsbildschirm ... 6-2
externer PC.....coooeveveieieieeeeeeeeeee, 6-7
F

Fehlfunktionen .......ccccccvvvevvvevennnns 10-1
feste Substanzen.........ccccceeeeeennnnn. 7-5
flussige Substanzen...........ccccee.e 7-5
Fremdenergie ........coccevvieiiiineennne 5-4
Funktionstasten ..........cccovvvvveeees 6-3
G

Gelatinekapsel ...........cccoevueeee. 5-5,7-5
H

halogenreiche Substanzen ............ 7-6
Heizwert.......oovvvvvvveiiiiiieieieeeeeee, 5-2
K

Kalibrierhinweise.......cccccccvvveveveennn. 7-3
Korrekturrechnung .........cccccovvuveenne 5-1
L

leichtflichtige Substanzen............. 7-5
LOSUNGSWArME ....oeeveeeeennen. 5-5,7-5

IKA®-WERKE C 7000
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M

Merkmale .........cccoooeiiiiiie 2-2
N

Norm-Brennwert...........ccccccceeeenne. 5-1
P

PC e 6-1, 6-7
Peripheriegerate .........ccocceevineenne 6-1
R

Realtimeausdruck ...........ccccocveenee. 6-8
Reproduzierbarkeit.........cccccovuveeene 5-2
S

Salpetersaure.........cocoeeevieeienneen. 5-5
Sauerstoffatmosphére................... 5-1
Saurebildung.......cccoooeeriiiiiiennnene 7-5
schnellverbrennende Substanzen. 7-5
Schnittstellenparameter ................ 6-7
Schwefelsaure ........ccceeeeiiennnenn. 5-5
Schwer entziindbare Stoffe........... 5-5
Simulation .......cccecevviiniiii 8-6
StérungsbehebungsmaBnahmen 10-1
Stérungssituationen .................... 10-1
T

Temperaturerhdhung ..........cccee..e 5-2
TrObUNG...ccii i 7-5
U

Uhrzeit.....ccoooeiiiiiieee, 6-7
unvollstédndige Verbrennung ....... 7-12
\"

Verbrennungsprodukte.................. 5-1
Verbrennungstitchen.................... 7-5
Vorlagenmenge........cccceeevvveeennnen. 7-3
w

Waage.....ccoooveeiiiiieeeiiee s 6-1, 6-7
Warmekapazitat ..........ccccevvveennnne 7-2
WaSSer....cooiiiiieeiieee e 5-1
wasserstoffhaltige Verbindungen .. 5-1
Wasservorlage .......cccooeveeeiieeeenne 7-6
V4

20Ndzeit ...oovvviieeie 6-8
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Europe
Middle East
Africa

IKA®- Werke

GmbH & Co.KG

Janke & Kunkel-Str. 10
D-79219 Staufen

Tel.: +49 7633 831-0
Fax: +49 7633 831-98
E-Mail: sales@ika.de

www.ika.net

North America

IKA® Works, Inc.
2635 North Chase
Pkwy SE

Wilmington

NC 28405-7419 USA
Tel.: 800 733-3037
Tel.: +1 910 452-7059
Fax: +1 910 452-7693
E-Mail: usa@ika.net

China

IKA® Works Guangzhou
173-175 Friendship Road
Guangzhou

Economic and Technological
Development District
510730 Guangzhou, China
Tel.: +86 20 8222-6771

Fax: +86 20 8222-6776
E-Mail: sales@ikagz.com.cn

Japan

IKA® Japan K.K.

293-1 Kobayashi-cho
Yamato Koriyama Shi, Nara
639-1026 Japan

Tel.: +81 743 58-4611

Fax: +81 743 58-4612
E-Mail: info@ika.ne.jp

India

IKA®- Werke

GmbH & Co.KG

Liaison Office India

No. 31 (Old No. 264)

1st Floor, 10th Cross

1st “N“ Block, Rajajinagar
560 010 Bangalore

Tel.: +91 80-41157736
Fax: +91 80-41157735
E-Mail: info@ikaindia.com

Asia
Australia

IKA® Works (Asia)

Sdn Bhd

No. 17 & 19, Jalan PJU 3/50
Sunway Damansara
Technology Park

47810 Petaling Jaya
Selangor, Malaysia

Tel.: +60 3 7804-3322

Fax: +60 3 7804-8940
E-Mail: sales@ika.com.my

Korea

IKA® Korea Co LTD

1710 Anyang Trade Center
1107 Buhung-dong,

Dongan-gu

Anyang City, Kyeonggi-do

Post code: 431-817

South Korea

Tel.: +82 31-380-6877

Fax: +82 31-380-6878

E-Mail: michael@ikakorea.co.kr

Brasilia

IKA® Works, Inc.

Av. das Américas,

15700, sala 235

Recreio dos Bandeirantes
CEP 22790-701

Rio de Janeiro, RJ

Brasil

Tel.: +55 21 2487-7743
Fax: +55 21 2487-7743
E-Mail: fcabral@ika.net





