Apparatur zum kritischen Punkt 1002670

Bedienungsanleitung
01/13 MH/JS

1019174 13 1211 1098

1 Mitdrehende Skala
2 Feststehende Skala
3 Schmiernippel
4 Gewindebuchse
5 Handrad
6 Grundplatte
7 Bigel
8 Gewindestange mit Kolben
9 Kolbenschutz
10 Abfluss fiir Temperiermedium
11 Zufluss flir Temperiermedium
12 Basisplatte
13 Zylinder
14 Hutdichtung
15 Messzelle
16 Ventilplatte
17 Regulierventil
18 Gasanschlussstutzen 1/8"
(flr Minican®-Gaskanister)
19 Splilventil
20 Bohrung fir Temperaturfiihler
21 Temperiermantel
22 Sicherheitsventil
23 Manometer (Uberdruckanzeige)

/b

1. Inhalt der Bedienungsanleitung

Die Apparatur zum kritischen Punkt ist bei Auslieferung
mit Hydraulikdl jedoch nicht mit Testgas gefiillt.

Vor der Befilllung mit Testgas sollte eine Volumenka-
librierung gemal Abschnitt 6 mit Luft als idealem Gas
durchgefiihrt werden.

Die Befiillung mit Testgas selbst ist in Abschnitt 7
beschrieben.

Experimentelle Untersuchungen sind in Abschnitt 8
erlautert.

Hinweise zur Einlagerung bei ldngeren Pausen gibt
Abschnitt 9.

Wegen der unvermeidlichen Diffusion des Testgases
durch die Hutdichtung ist nach langeren Standzeiten und
vor einer geplanten testgasfreien Einlagerung der
Apparatur das Hydraulikél entsprechend Abschnitt 10 zu
entgasen.

Die Gewindebuchse im Biligel muss regelmaBig
gefettet und in groReren Abstanden (berprift
werden. Dies ist in Abschnitt 11 beschrieben.

Die in Abschnitt 12 beschriebenen Wartungsarbeiten sind

erst dann erforderlich, wenn die Gummiteile durch
Alterung in ihrer Funktion beeintrachtigt sind.




2. Sicherheitshinweise

Bei bestimmungsgemaRem Gebrauch ist der Umgang

mit der Apparatur zum kritischen Punkt ungeféhrlich,

da Experimentator und Apparatur durch ein Sicher-

heitsventil geschitzt werden. Dennoch sind einige

Vorsichtsregeln unbedingt zu beachten:

o Gesamte Bedienungsanleitung sorgfaltig lesen und
beachten.

o Maximal zuldssige Werte fiir Druck und Temperatur (60
bar und 10-60°C) nicht iberschreiten.

e Apparatur nur unter Aufsicht betreiben.
e Schutzbrille tragen.

Eine Temperaturerh6hung darf nur bei geringem Druck und

moglichst bei reiner Gasphase in der Messzelle
vorgenommen werden.
e Vor einer Temperaturerhbhung das Handrad

moglichst bis zum maximalen Volumen heraus-
drehen.

Wahrend des Einstellens darf das Sicherheitsventil
nicht in die Richtung von Personen oder Gegenstén-
den zeigen, die durch ein HerausschieRBen der Ventil-
kappe verletzt bzw. zerstért werden kdnnten. Auch
beim normalen Experimentieren ist auf die Ausrichtung
des Sicherheitsventils zu achten:

e Apparatur grundsatzlich so aufstellen, dass das
Sicherheitsventil nicht in die Richtung von Personen
oder zu schiitzenden Gegenstanden zeigt.

e Zur Einstellung des Sicherheitsventils mit den
Armen von vorne um die Apparatur herum nach
hinten zum Sicherheitsventil greifen.

Die Hutdichtung wird bei Uberlastung zerstort:

o Niemals bei offenem Regulierventil oder Spiilven-
til, d.h. ohne Gasgegendruck in der Messzelle, ei-
nen Druck dber 5 bar einstellen.

o Niemals bei geschlossenen Ventilen durch Zu-
rickdrehen des Handrades einen Unterdruck er-
zeugen.

Im Biigel befindet sich eine Gewindebuchse, die als
sicherheitsrelevantes Bauteil einzustufen ist (siehe Abschnitt
9).

o Gewindebuchse alle 100 Zyklen schmieren.

e Gewindebuchse einmal jahrlich priifen.

Um Korrosionsschaden im Gerat zu vermeiden,

e Gemisch aus Wasser und Kihlerschutzmittel im
Verhaltnis 2:1 als Temperiermedium verwenden.

Nur fiir SFs als reales Gas und Stickstoff als ideales Gas.
3. Beschreibung

Die Apparatur zum kritischen Punkt ermdglicht die
Untersuchung von Kompressibilitdt und Verfllissigung
eines Gases, die Bestimmung des kritischen Punktes
und die Aufnahme der Isothermen des p-V-Diagramms
(Clapeyron-Diagramm). Als Testgas wird
Schwefelhexafluorid (SFs) eingesetzt, das mit einer
kritischen Temperatur von 318,6 K (45,5°C) und einem
kritischen Druck von 3,76 MPa (37,6 bar) einen einfa-
chen Aufbau ermdglicht.

Die Apparatur enthalt eine durchsichtige Messzelle in
besonders dichter und druckfester Ausfihrung. Das
Volumen in der Messzelle wird durch fein dosierbare
Drehung eines Handrades verandert, wobei die Volu-
menanderung mittels einer feststehenden und einer
mitdrehenden Skala mit einer Genauigkeit von einem
1/1000 des Maximalvolumens abgelesen werden kann.
Der Druckaufbau erfolgt durch ein Hydraulik-system
mit Rizinusdl in einer fir medizinische Anwendungen
zugelassenen Qualitat. Messzelle und
Hydrauliksystem sind durch eine Hutdichtung getrennt,
die sich bei einer VolumenvergréRerung einrollt. Durch
diese Konstruktion ist die Druckdifferenz zwischen
Messzelle und Olraum praktisch vernachlas-sigbar.
Ein Manometer misst anstelle des Gasdruckes den
Oldruck, ohne ein Totvolumen in der Messzelle zu
beanspruchen. Bei der Beobachtung der Ubergange
von der gasférmigen in die flissige Phase und
umgekehrt kann daher sowohl die Entstehung des
ersten Flussigkeitstropfens wie auch das Verschwin-
den der letzten Gasblase beobachtet werden.

Die Messzelle ist von einer transparenten Wasserkam-
mer umhdillt. Uber einen Umwalzthermostaten lasst
sich somit eine konstante Temperatur mit hoher Ge-
nauigkeit einstellen, wobei die Temperatur Uber ein
Thermometer abgelesen und kontrolliert werden kann.

Die guten Ablesemdglichkeiten von Volumen, Druck
und Temperatur erlauben die Aufnahme von p-V-oder
pV-p-Diagrammen ohne groBen Aufwand mit
qualitativ richtigen Ergebnissen. Mit einer druck- und
temperaturabhangigen Volumenkorrektur lassen sich
auch quantitativ richtige Ergebnisse erzielen, die
einem Vergleich mit Literaturwerten standhalten.

4. Lieferumfang

1 Apparatur zum kritischen Punkt, gefiillt mit Hyd-
raulikél (Rizinus6l) jedoch ohne Testgas (SFs), mit
montiertem Gasanschlussstutzen fir MINICAN®-
Gaskanister und Schutz fiir Gasanschluss

1 Ol-Befiill-Vorrichtung

1 Sechskant-Winkelschraubendreher 1,3 mm (fir
Madenschraube der mitdrehenden Skala)

1 Kunststoffschlauch, 3 mm Innendurchmesser 1

Rohrverschraubung fir 1/8" (SW 11)

1 Fettpresse




5. Technische Daten

Schwefelhexafluorid:

Kritische Temperatur; 318,6 K (45,5°C)
Kritischer Druck: 3,76 MPa (37,6 bar)
Kritisches Volumen: 197.4 cm3/Mol
Kritische Dichte: 0,74 g/Mol
Maximalwerte:

Temperaturbereich: 10-60°C
Maximaldruck: 6,0 MPa (60 bar)

Schwellwert des
Sicherheitsventilsventils: 6,3 MPa (63 bar)

Theoretische

Dauerfestigkeit: 7,0 MPa (70 bar)
Theoretischer

Berstdruck: >20,0 MPa (200 bar)
Materialien:

Probengas: Schwefelhexafluorid
Hydraulikél: Rizinusdl

Messzelle: Acrylglas
Temperiermantel: Acrylglas

Empf. Temperiermedium: Gemisch aus Wasser und
Kihlerschutzmittel im Ver-

héaltnis 2:1
Volumenbestimmung:
Kolbendurchmesser: 20,0 mm
Kolbenflache: 3,14 cm?
Verstelltes Volumen: 3,14 cm2 x Verstellweg
Maximalvolumen: 15,7 cm3
Skalenteilung
fir Verstellweg: 0,05 mm

Maximaler Verstellweg: 50 mm

Druckbestimmung:

Manometer: Klasse 1.0
(max. 1% Abweichung vom
Skalenendwert)

MessgréRe: Uberdruck

Anzeige: bis 60 bar

Manometerdurchmesser: 160 mm

Anschllsse:

Bohrung

fir Temperaturfiihler: 6 mmo

Anschliisse

fir Temperiermittel: 7mmoO

Anschluss

des Reduzierventils: 1/8 Zoll 0

Gasanschluss: 1/8" (3,17 mm) O

(bei Auslieferung)
Allgemeine Daten:

380 x 200 x 400 mm?3
ca. 7kg

Abmessungen:
Masse:

6. Volumenkalibrierung

6.1 Vorbemerkung:
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Fig. 1: Schnitt durch die Apparatur mit
Messzelle (A), Hutdichtung (B),
Olraum (C), Kolben (D),
Zylinder (E), Temperiermantel
F), Silikondichtung (G),
asisplatte (H),
quadratische Gummidichtung
g), Kolbenschutz (J),
ewindestange (K),
Dichtring (L),
Manometeranschluss (M),
Fihrungsrohr (N),
Feder (O), Hilse (P),
Bohrung fiir Temperaturfihler
(Q), runde Gummidichtung (R)
und Ventilplatte (S)

Eine Drehung am Handrad dreht den Kolben Uber die
Gewindestange in den Zylinder hinein oder heraus,
wodurch sich das Volumen im Olraum &ndert (siehe
Fig. 1). Da Ol nahezu inkompressibel ist und bis auf die
Hutdichtung alle anderen Teile nahezu starr sind,
bewirkt die Volumenanderung im Olraum eine De-
formation der Hutdichtung und damit eine nahezu
gleich groBe Volumenanderung AV in der Messzelle.

Fur AVsgilt also in erster Naherung:
AVe=A- As (1)
mit A=3,1 4 cmynd As = Verstellweg des Kolbens.

Der Kolbenweg wird in Schritten von 2 mm auf der
feststehenden Skala angezeigt, Zwischenwerte kdnnen
auf der mitdrehenden Skala in Schritten von 0,05 mm
abgelesen werden.

Die feststehende Skala kann nach Lésen der beiden
Réndelschrauben verschoben, die mitdrehende Skala
nach Lésen der (zwischen den Skalenpositionen 0 9
und 1 0 angeordneten) Madenschraube verschoben
sowie um die Gewindestange gedreht werden.




6.2 Nullpunktkalibrierung:

Der Nullpunkt der Volumenskala muss durch eine
Kalibrierung ermittelt werden.

Hierzu bedient man sich der Tatsache, dass sich Luft
im Druckbereich von 1-50 bar und im Temperaturbe-
reich von 270-340 K wie ein ideales Gas verhalt (der
Realgasfaktor weicht um weniger als 1% von 1 ab).
Daher gilt bei konstanter Temperatur (z.B. bei Raum-
temperatur) fiir zwei Kolbenwege So und S1 sowie die
zugehdrigen Driicke po und ps der eingeschlossenen
Luft

Po- S0=p1- 1 2)
Mit s 0= s 1+ AS ergibt sich nach Umstellung:

Do,

s:
app. ° )

Grobjustierung der Skalen:

e Regulierventil weit 6ffnen.

e Madenschraube der mitdrehenden Skala um eine
halbe Umdrehung l6sen (die Skala lasst sich jetzt
auf der Gewindestange leicht verdrehen, ohne das
Handrad zu bewegen; dem selbststandigen
Verdrehen wirkt aber noch ein federndes Druckstlick
entgegen).

e Handrad bis zum merklichen Widerstand heraus-
drehen.

e Ohne das Handrad zu bewegen, mitdrehende
Skala auf der Gewindestange verdrehen, bis die
0,0-Markierung oben ist und auf der feststehenden
Skala ca. 48 mm angezeigt werden.

e Réndelschrauben der feststehenden Skala ldsen
und die Skala seitlich verschieben, bis der Strich
bei 48 mm exakt (ber der Mittellinie der mitdre-
henden Skala liegt (siehe Fig. 2).

e Raéndelschrauben wieder anziehen; dabei darauf
achten, dass die feste Skala nicht auf die mitdre-
hende Skala driickt.
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Fig. 27 Arizeige der Kolbenposition 48,0 mm

Nullpunktkorrektur:

e Regulierventil schlieBen (der Druck in der Mess-
zelle entspricht jetzt dem Umgebungsdruck po = 1
bar; das Manometer zeigt im Rahmen der Mess-
genauigkeit den Uberdruck 0 bar an).

e Handrad hineindrehen, bis 15 bar Uberdruck
angezeigt werden (Absolutdruck p1 = 16 bar).

o  Kolbenposition s1 ablesen und daraus den Ver-stellweg
As = So— S1 berechnen.

o Nullpunktkorrigierte Kolbenposition sixor nach Gl. 3
berechnen.

o Mitdrehende Skala auf den korrigierten Wert
einstellen und ggf. die feststehende Skala noch-
mals verschieben.

e Handrad ggf. etwas herausdrehen und die mit-
drehende Skala mit der Madenschraube fixieren.

Messbeispiel:

po=1bar, p1=16 bar, p1— po =15 bar sp=

48,0 mm, S1= 3,5 mm, As = 44,5 mm das

ergibt St,cor= 2,97 mm.

Die mitdrehende Skala ist daher so zu verstellen, dass
anstelle von 3,50 mm nun 2,97 mm angezeigt wird.

Hinweis:

Nach dieser Nullpunktkalibrierung erhalt man bereits
qualitativ richtige Messwerte. Beziiglich T und p wer-
den die Isothermen im zweiphasigen Bereich bis zum
kritischen Punkt auch quantitativ richtig erfasst. Al-
lerdings sind besonders im flissigen Bereich die ge-
messenen Isothermen etwas zu weit gespreizt.

6.3 Ausfiihrliche Kalibrierung:

Der genaue Zusammenhang zwischen dem Volumen
Ve in der Messzelle und der Skalenanzeige s ist von
der eingeflllten Olmenge im Olraum abhangig. AuBer-
dem dehnt sich der Olraum proportional zum Druck
geringfiigig aus, was auf die Rohrfeder im Manometer
zurlickzufihren ist. Zusatzlich dehnt sich Rizinusél
bei einer Temperaturerhdhung starker aus, als der
Rest der Apparatur, wodurch der Druck mit zuneh-
mender Temperatur leicht UbermaBig ansteigt. All
diese Effekte kdnnen nach einer entsprechenden
Kalibrierung mit Luft als idealem Gas herausgerech-
net werden.

Die ideale Gasgleichung lautet:

P V=p R 4
o (4)

. J
mltR=8,314W




Dabei lasst sich der Absolutdruck gemaf
p=pe+1bar (6)

aus dem abgelesenen Uberdruck pe berechnen. Fiir die
absolute Temperatur gilt:

T=V +Vomit Vo =273,15°C (7)
Das Volumen berechnet sich gemaf
Ve=Ads (8)

mit A=3,1 4 cm ynd dem ,wirksamen® Kolbenweg s.

Der wirksame Kolbenweg ergibt sich aus dem abgele-
senen Kolbenweg se wie folgt:

5=Se+S0+ ®p ®p ®y DV 9
Elnsetzen in G. 4 ergibt:
ps pp
@(++®@ ®vOV)®A
mRO (0
Vivb

Nimmt man mehrere Messpunkte bei verschiedenen
Temperaturen und Driicken auf, so ist der Term
np@(s+s+®POp ®OY)S ¢

i 0 i

i
Q= %7 V+V
I

n®Ra

0
0

zu berechnen und die freien Parametern sy, ®p, ®vund n
so zu wahlen, dass Q minimal wird.

Zusétzlich erforderlich (vgl. Abschnitt 8):

1 Kompressor oder
Fahrradluftpumpe und Fahrradventil

1 Bad-/Umwalzthermostat 1008653/1008654
1 Digital-Sekunden-Taschenthermometer 1002803

1 Tauchflhler
NiCr-Ni Typ K, -65°C bis 550°C 1002804

2 Silikonschlauche, 1 m 1002622

1 | Kihlerschutzmittel mit Korrosionsschutz-Additiven fiir
Aluminium-Motoren (z.B. Glysantin® G30 der Fa.
BASF)

Durchfiihrung der Kalibrierung:

e Umwalzthermostat wie in Abschnitt 8 beschriebenen
anschlieen und mit Wasser-Kiihlerschutz-Gemisch
flllen.

e Kunststoffschlauch mit Innendurchmesser 3 mm auf
den Gasanschlussstutzen 1/8" stecken.

o Regulierventil 6ffnen.

e Kolben mit dem Handrad z.B. bis zur Position 46,0
mm herausdrehen.

o Mit Kompressor oder einer Fahrrad-Luftpumpe einen
Luft-Uberdruck von ca. 3-8 bar in der Messzelle
erzeugen.

e Regulierventil schlieRen.

e  Zur Aufnahme einiger Messwerte das Volumen in
der Messzelle oder die Temperatur am Thermos-
taten variieren, Einstellung des stationdren
Gleichgewichts abwarten und Druck ablesen.

e Mit einer geeigneten Anpassungssoftware die
Parameter so, ®p, ®v und n so bestimmen, dass die
Fehlerquadratsumme Q minimal wird (vgl. Gl. 11).

e  Falls gewiinscht die mitdrehende Skala um den
Wert so verdrehen, wodurch diese Korrektur her-
ausfallt.

Mit den so bestimmten Parametern wird gemal Gl. 9 aus
der abgelesenen Kolbenposition s, die ,wirksame*
Kolbenposition s berechnet und daraus gemaf Gl. 8 das
kalibrierte Messzellenvolumen.

Messbeispiel:

Tab. 1: Messwerte zur Kalibrierung
[ Se/ mm \Y p/bar
1 40,0 20,0°C 6,6
2 20,0 20,0°C 12,4
3 10,0 20,0°C 23,3
4 5,0 20,0°C 418
5 35 20,0°C 53,9
6 5,0 20,0°C 418
7 5,0 10,0°C 38,9
8 5,0 30,0°C 453
9 5,0 40,0°C 49,0
10 5,0 50,0°C 53,5

Es ergeben sich folgende Parameterwerte:

=019mm ®p=0,023 ", @®v=0,034"" und

bar grd

n =0,00288 mol.




7. Befiillung mit Testgas

7.1 Umgang mit Schwefelhexafluorid:

Schwefelhexafluorid (SFg) ist ungiftig und fir den
Menschen vollkommen ungefahrlich. Der MAK-Wert, bei
dem Erstickungsgefahr durch Sauerstoffverdrangung
droht, betrdgt 1000 ppm. Das entspricht ca. 6
Messzellen-Fiillungen pro 1 m3 Luft.

Allerdings ist SFg sehr umweltschadlich und weist
einen 24.000-mal stérkeren Treibhauseffekt auf als
CO2. Daher sollten nicht grokere Mengen in die Um-
welt freigesetzt werden.

7.2 Gasanschluss iiber eine feste Rohrleitung:
Zusétzlich erforderlich:

1 SFe-Gasflasche mit einer vom Gashersteller bzw. -
vertreiber empfohlenen Gasarmatur, z.B. Gasflasche SH
ILB und Regulierventil Y11 L215DLB180 von Fa. Airgas
(www.airgas.com)

1 Rohrleitung mit Auflendurchmesser 1/8" und gdf.
Reduzierstiicke, z.B. von Fa. Swagelok (www.swa-
gelok.com)

1 Maulschliissel SW 13, 1 Maulschliissel SW 11

Gemal den Grundsatzen einer ,guten Laborpraxis® ist
insbesondere bei regelmaliger Nutzung der Apparatur
zum kritischen Punkt der Gasanschluss ber eine feste
Rohrleitung zu empfehlen.

Eine Befiillung beginnt mit mehreren Spiilvorgangen zum
Herausspllen der Luft aus der Rohrleitung. Die Zahl der
Splilvorgdnge héngt ab von der Rohrleitungs-ldnge
(genauer vom Verhaltnis Leitungsvolumen/
Messzellenvolumen). Vom Treibhausgas SFe sollte dabei
méglichst wenig in die Umwelt freigesetzt werden.

Anschluss der festen Rohrleitung:

Fig. 3: Anschluss der festen Rohrleitun
(a) Spulventil, (b) Regulierventi

e Ggf. Schutz fiir Gasanschluss abziehen und Gasan-
schlussstutzen 1/8" durch Lésen der Uberwurf-mutter
(SW 11) entfernen.

e Rohrleitung (ggf. mit Reduzierstiicken) an die
Gasarmatur anschlie3en.

o Mitgelieferte Rohrverschraubung beginnend mit der
Uberwurfmutter auf die Rohrleitung schieben (siehe
Fig. 3, Reihenfolge und Ausrichtung wie mit dem
Kabelbinder vorgegeben!).

e Rohrleitung in das Regulierventil stecken und die
Uberwurfmutter soweit festziehen, bis sich die
Rohrleitung gerade nicht mehr mit den Fingem
verschieben I&sst.

e Regulierventl mit einem Maulschliissel (SW 13)
kontern und Uberwurfmutter um weitere 270°
festdrehen.

Nun ist die Verbindung gasdicht. Beim spateren Lésen

der Uberwurfmutter ist das Regulierventil ebenfalls mit

einem Maulschllissel zu kontern.

Herausspiilen der Luft:
e Kolben mit Handrad auf Position 10 mm stellen.

e Regulierventil langsam 6ffnen und SFs einstrdmen
lassen, bis ca. 10 bar angezeigt werden.

e Regulierventil schlieflen.
o Spllventil wenig 6ffnen, bis die Druckanzeige auf fast
0 bar abgesunken ist.

e Spilventil schlieRen.

Befiillung mit Testgas:

e Nach mindestens vier Spilvorgdngen das Regu-
lierventil offnen, bis wiederum 10 bar angezeigt
werden.

e Regulierventil schlieflen.

e Kolben mit Handrad auf z.B. 46 mm zuriickdre-
hen.

e Regulierventil langsam 6ffnen und bei Erreichen von
10 bar wieder schlie3en.

7.3 Gasbefiillung aus einer MINICAN®:
Zusétzlich erforderlich:

1 MINICAN®-Gaskanister mit SFg, z.B. von Fa. Westfa-
len (www.westfalen-ag.de)

Bei gelegentlicher Nutzung der Apparatur, ist es glns-
tiger, das Testgas aus einem MINICAN®-Gaskanister
zu entnehmen. Der Gasanschluss einer MINICAN® ist
ahnlich aufgebaut wie ein Ventil an einer handelsib-
lichen Sprilhdose, d.h. es 6ffnet, wenn die MINICAN®
direkt auf den Gasanschlussstutzen gedriickt wird.

Auch hier beginnt eine Befilllung mit mehreren Spiil-
vorgangen zum Heraussplilen der Luft.



http://www.airgas.com/
http://www.swa-gelok.com/
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http://www.westfalen-ag.de/

1 [4]
SFs R
1 Bl

Fig. 4: Einflillen des Testgas_ég é_LjS einem MINICAN®-Gas-
kanister (a) Spiilventil, (b Regulierventil

Herausspiilen der Luft:
e Ggf. Schutz fiir Gasanschluss abziehen
e Kolben mit Handrad auf Position 10 mm stellen.

o MINICAN® mit SFe nach Entfernen der Schutzkappe
an den Gasanschlussstutzen ansetzen.

e MINICAN® anpressen, Regulierventil (b) langsam
offnen und SFg einstromen lassen, bis ca. 10 bar
angezeigt werden.

e Regulierventil schlieRen.

o Spillventil wenig 6ffnen, bis die Druckanzeige auf fast
0 bar abgesunken ist.

o Spiilventil schlieRen.
Befiillung mit Testgas:

e Nach mindestens vier Splilvorgdngen MINICAN®
anpressen, Regulierventil langsam &ffnen und SFe
einstromen lassen, bis ca. 10 bar angezeigt wer-
den.

o Regulierventil schlieBen.

e Kolben mit Handrad auf z.B. 46 mm zuriickdre-
hen.

o MINICAN® anpressen, Regulierventil langsam
6ffnen und bei Erreichen von 10 bar wieder
schlieflen.

7.4 Empfehlung fiir kurze Unterbrechungen:

Die Gasfilllung kann einige Tage in der Messzelle
verbleiben.

Wenn keine Experimente durchgeflihrt werden, sollte
der Kolben mit dem Handrad in eine mdglichst
druckarme Position - also z.B. auf 46 mm - zuriickge-
dreht werden.

Nach Mdglichkeit sollte die Apparatur immer mit dem
Temperiermedium geflillt bleiben.

8. Experimente

8.1 Experimenteller Aufbau:

Zusétzlich erforderlich:

1 Bad-/Umwalzthermostat 1008653/1008654
1 Digital-Sekunden-Taschenthermometer 1002803

1 Tauchfihler
NiCr-Ni Typ K, -65°C bis 550°C 1002804

2 Silikonschlauche, 1 m 1002622

1 | Kiihlerschutzmittel mit Korrosionsschutz-Additiven fiir
Aluminium-Motoren (z.B. Glysantin® G30 der Fa.
BASF)

e Apparatur in zur Beobachtung der Messzelle gut
geeigneter Héhe aufstellen und so ausrichten, dass
das Sicherheitsventil nicht auf Personen oder zu
schiitzende Gegensténde gerichtet ist.

e Silikonschlauche vom Ausfluss des Umwalzther-
mostaten zum Zufluss des Temperiermantels und
vom Ausfluss des Temperiermantels zum Zufluss
des Umwalzthermostaten anschlieen.

o Temperiermedium aus 2 Volumenteilen Wasser und
1 Volumenteil Kihlerschutzmittel herstellen.

e Umwalzthermostat fiillen. 8.2

Qualitative Beobachtungen:

Flussiger und gasférmiger Zustand, dynamischer Zu-
stand beim Phasenlbergang, Ausbildung der Uber-
gangspunkte bei verschiedenen Temperaturen.

e Volumen durch Drehen am Handrad und Temperatur
am Thermostaten unter Beachtung der Si-
cherheitshinweise variieren.

e Zur leichteren Beobachtung der Grenzflache zwi-
schen Flissigkeit und Gas vorsichtig am Aufbau
wackeln.

In der Nahe des kritischen Punktes kann auch die
kritische Opaleszenz beobachtet werden: Durch einen
standigen Wechsel zwischen flissigem und gasférmi-
gen Zustand in kleinen Bereichen der Messzelle ent-
steht eine Art ,Nebel“ und das Schwefelhexafluorid
erscheint triibe.

8.3 Messung von Isothermen im p-V-Diagramm:

e Bei maximalem Volumen die gewinschte Tempe-
ratur am Umwaltzthermostaten einstellen.

e Schrittweise das Volumen in der Messzelle bis zur
Kolbenposition 10 mm verkleinern, Einstellung des
stationdren Gleichgewichts abwarten und Druck
ablesen.

e AnschlieRend bei mdglichst kleinem Volumen
beginnend das Volumen schrittweise bis zur glei-
chen Kolbenposition 10 mm vergroRern, Einstel-
lung des stationaren Gleichgewichts abwarten und
Druck ablesen.

o Uberdriicke in Absolutdriicke und die Kolbenpositi-




onen gemaf Abschnitt 6 in Volumina umrechnen.

Im Bereich kleiner Volumina wird das stationare
Gleichgewicht schneller beim Ubergang von hohen
Driicken zu niedrigen Drlcken - also vom kleineren
zum grolkeren Volumen - erreicht, da die Phasen-
grenzflache des Phasenlbergang von flissig nach
gasférmig auch durch Dampfblasen Uberall in der
Fliissigkeit gebildet wird. Die Gleichgewichtseinstel-
lung dauert dann etwa 1-5 min, wobei die Messpunk-
te am Rand des zweiphasigen Gebietes die langste
Zeit benétigen.

Der empfohlene Grenzwert von 10 mm bezieht sich auf
einen Einfllldruck von 10 bar. Im erlaubten Tem-
peraturbereich liegt oberhalb dieses Wertes sicher noch
keine Flussigphase vor. Der Grenzwert wandert bei
hoheren Einfllldriicken nach ,rechts”.

8.4 Messung von Isochoren im p-T-Diagramm:

e Gewlinschte Ausgangstemperatur und anschlieRend
gewlinschtes Volumen einstellen.

o Temperatur schrittweise absinken lassen.

o Einstellung des stationaren Gleichgewichts abwarten
und Druck ablesen.

Im zweiphasigen Bereich bilden die so gemessenen

Messpunkte die Dampfdruckkurve.

Die Gleichgewichtseinstellung dauert nach jeder

Temperaturanderung bis zu 20 min, da zunachst das

Wasserbad und die Messzelle die gewiinschte Tempe-
ratur erreichen missen.

8.5 Bestimmung der Gasmasse:

Ausblasen des Gases aus der Messzelle in eine

gasdichte Plastiktiite und anschlieRende Wégung:

o Ggf. Rohrleitung entfernen und Gasanschlussstut-zen
montieren.

e Handrad weit herausdrehen, z.B. auf 46 mm.

o Regulierventil wenig 6ffnen und das Gas (ber den
Gasabschlussstutzen in die Plastiktiite entlassen.

o Regulierventil schlieBen.

e Masse des ausgeblasenen Gases bestimmen, dabei
Leergewicht der Tiite und Luftauftrieb beachten.

o Volumen der Messzelle verkleinern, bis der Druck in
der Messzelle wieder den urspringlichen Wert
erreicht hat.

e Aus der Volumendifferenz vor und nach der Ent-
leerung und dem noch vorhandenen Volumen in der
Messzelle die urspriinglich vorhandene Gasmasse
berechnen.

Abgleich mit Literaturwerten:

Mit Hilfe von Tabellenwerken, z.B. Clegg et al. [4], wird
alternativ aus Messwerten 8, p und V die Gasmasse in
der Messzelle berechnet.

8.6 Auswertung:

In Fig. 5 ist zu erkennen, dass mit der relativ einfa-
chen Apparatur Messwerte erzielt werden kdnnen,
die einen Vergleich mit den auch im Diagramm einge-
zeichneten Literaturwerten nicht zu scheuen brau-
chen.
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9. Einlagerung fir langere Unterbrechungen

Wenn Uber einen langeren Zeitraum keine Experi-
mente geplant sind, wird das Testgas abgelassen und
der Kolben in die ,Ruheposition® gedreht, in der der
konische Teil der Hutdichtung minimal eingebeult ist
und nicht gegen die Messzelle drlckt.

e (Ggf. Apparatur abkiihlen lassen und Kolben mit
dem Handrad in eine méglichst druckarme Posi-
tion drehen.

e Testgas Uber das Spiilventil ablassen.

o Kolben mit dem Handrad in die ,Ruheposition bei
etwa 5 mm drehen.

e Spilventil wieder schliefien.

e Vor der endgiltigen Einlagerung unbedingt das
Hydraulikdl gemaR Abschnitt 10 entgasen, falls die
Apparatur vorher lange Zeit in Betrieb war.

e Bei der Einlagerung direkte Sonneneinstrahlung
vermeiden.

e Das Temperiermedium sollte in der Apparatur
verbleiben, da die Additive Korrosion und Aus-
blihungen durch elektrochemische Spannungen
zwischen den verschiedenen Materialien verhin-
dern. Alternativ kann die Apparatur mit entioni-
siertem Wasser gespllt und anschlieRend mit
Pressluft (6lfrei, max. 1,1 bar) getrocknet werden.
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Fig. 5 pV-Diagram von SFs, gemessen mit der Apparatur zum kritischen Punkt
Messwerte bei 10°C ( ), 20°C (), 30°C (), 40°C (), 45°C () und 50°C (),

( ) Grenzlinie des Flissig-Gas-Gemisches , ( ) Literaturwerte aus [1] fir Dampfdruck,
Literaturwerte aus [2] fir Fliissigkeitsdruck bei 10°C ( ), 20°C ( ), 30°C ( ), 40°C (
und 50°C ( )




10. Entgasen des Hydraulikols

Durch die unvermeidliche Diffusion des Testgases
durch die Hutdichtung sinkt der Druck in der Messzelle
uber einen langeren Zeitraum langsam ab. Das durch
die Hutdichtung diffundierende Gas wird zunachst im
Hydraulikl gelést und hat keinen nennenswerten
Einfluss auf die Messungen.

Wenn jedoch das Testgas zur Lagerung der Apparatur
abgelassen wird und entsprechend der Druck im Hyd-
raulik6l auf den Umgebungsdruck fallt, dann entweicht
Testgas gemaBR dem Henryschen Gesetzes aus dem
Hydraulikél und  fiihrt zu einem langsamen
Druckanstieg im Olraum, der ohne Gasgegendruck in
der Messzelle unbedingt zu vermeiden ist. Aus diesem
Grund sollte vor der Einlagerung das Hydraulikdl
entgast werden.

Zum Entgasen wird das Hydraulikél unter Vakuum zum
Sieden gebracht. Da der Druckunterschied zu beiden
Seiten der Hutdichtung nicht zu groR werden darf, wird
dafiir gesorgt, dass auf der Gasseite mdglichst der
gleiche Unterdruck herrscht.

Zusétzlich erforderlich:
1 Rizinusdl in DAB-Qualitat z.B. 1002671
1 Vakuumschlauch, 6 mm Innendurchmesser 1

Absperrhahn (bzw. Dosierventil)
1 Drehschieberpumpe

1 Maulschliissel SW 14, 1 Pinzette
saugfahiges Papier, Schachtel
Lagerung der Apparatur:

o Ggf. Apparatur abklhlen lassen und Kolben mit
dem Handrad in eine mdglichst druckarme Posi-

tion drehen.

e Testgas Uber das Spilventil ablassen und Spiilventil
schlieRen.

e Ggf. Gas-Rohrleitung demontieren und Gasan-

schlussstutzen montieren.
e Mitdrehende Skala ldsen.
e Regulierventil 6ffnen.

e Kolben mit Handrad soweit hineindrehen, bis 1 bar
Uberdruck erreicht ist.

e Regulierventil schlieRen.
e Handrad zwei Umdrehungen zuriickdrehen.

e Apparatur mit der Manometer-Skala nach unten auf
den Arbeitsplatz legen, wobei das Manometer mit
einer ca. 6 cm dicken Unterlage gestitzt wird
(siehe Fig. 6).

Achtung: Der Kolben darf keinesfalls weiter als 25 mm

herausgedreht werden, da andernfalls bei den

folgenden Arbeiten das Flhrungsrohr aus dem Kolben
herausrutschen kann.

Fig. 6: Lagerung der Apparatur fiir die Olbefiillung.
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Fig. 7: Ausbau des Sicherheitsventils.
(c) Kontermutter, (d) Ventilkappe, (e) Druckfeder,
(f) Sechskantstempel, (g) Stahlkugel

Ausbau des Sicherheitsventils:

o Kontermutter (SW 14) des Sicherheitsventils I6sen
und Ventilkappe mit einem Schraubendreher
herausdrehen (siehe Fig. 7).

e Nacheinander die Druckfeder, den Sechs-
kantstempel und die Stahlkugel mit einer Pinzet-
te entnehmen und z.B. in einer Schachtel able-
gen.

Montage der Ol-Befiill-Vorrichtung:

o Uberwurfmutter der Ol-Befiill-Vorrichtung Idsen, Aufsatz
abnehmen  und  Uberwurfmutter ~ (iber  das
Sicherheitsventil legen (siehe Fig. 8).

e Ol-Behalter nicht zu fest einschrauben (der O-Ring darf
nicht herausquetschen).

e Regulierventil 6ffnen.

e Handrad zundchst ganz bis zum Anschlag am
Bugel hineindrehen (ggf. mitdrehende Skala 16-
sen) und danach das Handrad um 3 Umdrehun-
gen herausdrehen.

e Saugfahiges Papier unterlegen und Ol-Behélter bis
maximal zur Halfte mit Rizinusdl befiillen.

e Aufsatz der Ol-Befiill-Vorrichtung mit der Uber-
wurfmutter verschrauben.

Anschluss der Vakuumpumpe:

o Kunststoffschlauch mit 3 mm Innendurchmesser
auf den Gasanschlussstutzen der Apparatur und
den kleineren Stutzen der Ol-Befilll-Vorrichtung
stecken.

e Zum Anschluss der Vakuumpumpe einen Vaku-
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umschlauch mit 6 mm Innendurchmesser uber
einen Absperrhahn oder besser Gber ein Dosier-
ventil an den groBeren Stutzen der OI-Befill-
Vorrichtung anschlieBen.
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Fig. 8: Montage der Ol-Befilll-Vorrichtung und Anschluss der
Vakuumpumpe (h) Olbehalter, (i) Uberwurfmut-ter,
(k) Aufsatz, (I) Absperrhahn (bzw. Dosierventil)

Entgasen:

o Kontrollieren, ob das Regulierventil offen und das
Spulventil geschlossen ist.

e Vakuumpumpe einschalten, Absperrhahn wenig
6ffnen und dabei die Schaumbildung im Rizinusél
beobachten.

Der Abpumpvorgang ist durch Schliefen des Absperr-
hahns zu unterbrechen, wenn die Schaumbildung so
stark ist, dass der am Aufsatz angebrachte Filter er-
reicht wird. Erst nachdem der Schaum zerfallen ist,
wird der Absperrhahn wieder gedffnet.

Nach mehreren Minuten (abhangig vom Saugvermégen
der angeschlossenen Vakuumpumpe) wird der
Dampfdruck des Rizinuséls erreicht und es beginnt zu
sieden. Dies ist daran zu erkennen, dass ,aus dem
Nichts“ Dampfblasen entstehen, die sich auf ihrem
Weg durch das Ol schnell vergréRern.

Jetzt ist das Ol ausreichend entgast.
e Regulierventil und Absperrhahn schlieBen.

Abbau:

e Vakuumschlauch vom Absperrhahn abziehen (das
Schlauchstiick mit dem Hahn verbleibt noch an der Ol-
Befiill-Vorrichtung).

e Zur Vermeidung eines DruckstoBes den Absperr-
hahn langsam 6ffnen und den Druckausgleich
abwarten.

e Schlduche von beiden Stutzen der Ol-Befilll-
Vorrichtung abziehen.

e Behalter aus dem Sicherheitsventil herausschrau-
ben.

Da das Rizinusdl relativ dickflussig ist, lauft es nur

sehr langsam aus dem Behalter und dieser Arbeits-
gang kann problemlos durchgefiihrt werden. Ein

Putztuch (Kiichenpapier), das direkt nach dem Her-
ausdrehen unter den Behalter gehalten wird verhindert
jegliche Tropfenbildung.

o Mit einem Putztuch das iiberschiissige Ol aus dem
Sicherheitsventil entfernen und danach das
Handrad minimal hineindrehen, bis sich der Ol-
spiegel im Ventil genau auf der Hohe der Aufla-
gekante der Stahlkugel befindet.

o Stahlkugel einlegen, den Sechskantstempel mit
der kurzen Bohrung auf die Kugel stellen (Pinzet-
te) und die Druckfeder in die langere Bohrung
stecken.

o Ventilkappe vorsichtig (nicht zu fest) bis zum
Anschlag einschrauben und 2 Umdrehungen 16-
sen.

Sicherheitsventil einstellen:

o Apparatur aufrichten und so aufstellen, dass das
Sicherheitsventil nicht in die Richtung von Personen
oder zu schiitzenden Gegenstanden zeigt.

e Regulierventil 6ffnen, Handrad ganz herausdrehen
und Regulierventil wieder schliefen.

e Handrad hineindrehen bis ca. 65 bar Uberdruck erreicht
werden.

e Mit den Armen von vorne um die Apparatur herum
nach hinten zum Sicherheitsventil greifen und
Ventilkappe des Sicherheitsventils langsam
herausschrauben, bis der Druck auf ca. 63 bar ab-
fallt.

o Kontermutter (SW 14) festziehen.

Ruheposition

e Handrad zuriickdrehen, bis der Druck auf max. 10 bar
gefallen ist.

o Regulierventil o6ffnen und das Handrad in die
,Ruheposition* bei ca. 5 mm drehen.

e Regulierventil schlieBen.

Nach diesen Arbeiten kann die Apparatur eingelagert oder
erneut mit Testgas beflillt werden.

11. Pflege und Wartung der Gewindebuchse

11.1 Gewindebuchse fetten

Etwa alle 100 Zyklen (bestehend aus einer Druckerhd-
hung von 10 auf 60 bar und der nachfolgenden Ent-
spannung auf 10 bar) bzw. einmal wéchentlich sollte
die Gewindebuchse im Blgel zur Verminderung des
Verschleilles gefettet werden. Das Abschmieren dauert
ca. 1 min und verldngert die Buchsen-Lebensdauer
betrachtlich! Zur Abschmierung eignet sich ein helles
Mehrzweckfett ohne Graphit oder ahnliche Zusatze.

Hierzu:

o Einen vollen Kolbenhub Fett aus einer handelsib-
lichen Fettpresse durch den Schmiernippel am
Bigel in die Gewindebuchse pressen.
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o Das Uberschussige, aus der Buchse austretende Fett
abwischen.

Das austretende Fett enthalt auch etwas Kunststoffabrieb,
der auf diese Weise entfernt wird.

11.2 Gewindebuchse priifen.

Die Gewindebuchse im Blgel unterliegt einem lang-
samen aber stetigen Verschleil und ist daher einmal
jahrlich hinsichtlich des Axialspiels zu prifen:

e Druck aus der Messzelle ablassen und den Kolben auf
Position 10 mm einstellen.

e Mit einer Schieblehre den minimalen und den
maximalen Abstand zwischen Handrad-Flansch
und Biigel bestimmen; dazu gegen das Handrad
driicken und anschliefend am Handrad ziehen.

Wenn die Differenz der beiden Abstdnde groRer als
0,3 mm ist, muss die Buchse ausgetauscht werden.

11.3 Gewindebuchse austauschen
Zusétzlich erforderlich:
1 Gewindebuchse aus Dichtungssatz (1002672)

Nach 10 Jahren ist die Gewindebuchse in jedem Fall
auszutauschen, auch wenn die VerschleiRgrenze nicht
erreicht ist (bei Prifstandsversuchen konnte nach 1000
Zyklen kein messbarer VerschleiB [<0,05 mm]
festgestellt werden), da bisher keine verldsslichen
Daten zur Langzeitstabilitat des verwendeten Kunst-
stoffes (POM-C) verfligbar sind.

e Druck aus der Messzelle ablassen.
e Feststehende Skala abschrauben.

e Gewindestift im Handradflansch 16sen und Handrad
abziehen.

e Die vier Schrauben in der Querstrebe des Biigels
I6sen und die Querstrebe mit der Gewindebuchse
von der Gewindestange herunterdrehen.

o Schmiernippel abschrauben (SW 7) und mit einem 3-
mm-Innensechskantschllissel den quer in die
Gewindebuchse eingeschraubten Gewindestift um 4
Umdrehungen lésen.

e Mit einem geeigneten Dorn die Gewindebuchse
von der Handrad-Seite aus ausschlagen. Oder al-
ternativ eine Schraube M14 lose in die Buchse
eindrehen und die Buchse durch Schlage auf den
Schraubenkopf austreiben.

¢ Neue Buchse so ansetzen, dass die Querbohrung mit
dem Schmiernippel fluchtet.

e Buchse im Schraubstock (mit
geeigneter Beilage) einpressen.

e Gewindestift einschrauben (min. 6,0 mm versenkt)
und Schmiernippel einschrauben.

Buchsenmaterial: POM-C = Polyoxymethylen Copolymer

UbermaR (Presspassung): 0,05 - 0,1 mm.

Planbacken oder

12. Dichtungswechsel

Zusétzlich erforderlich:
1 Sechskant-Winkelschraubendreher (SW 6)

1 Dichtungssatz zu 1002670 1002672
bestehend aus

1 hutfdrmige Gummidichtung, 1

runde Gummidichtung,

1 Gummidichtung 78x78 mm?, 4

Kupferdichtscheiben

1 Gewindebuchse

Insbesondere wenn die Apparatur direkter Sonnen-
einstrahlung ausgesetzt ist, kann es nach einiger Zeit
erforderlich werden, die Hutdichtung oder andere
Dichtungen zu wechseln.

12.1 Zerlegen der Apparatur:

o Ggf. Apparatur abkihlen lassen und Kolben mit
dem Handrad in eine mdglichst druckarme Posi-
tion drehen.

o Testgas iber das Spllventil ablassen und Spulventil
schlielen.

e Ggf. Gas-Rohrleitung demontieren.
e Regulierventil 6ffnen.
e Handrad auf Position 25 mm herausdrehen.

o Apparatur nach rechts kippen und auf einer geeigneten
Unterlage auf das Handrad und die Kante der
Grundplatte stellen.

e Mit einem Sechskant-Winkelschraubendreher (SW
6) die vier Schrauben in der Ventilplatte
gleichméaRig Uber Kreuz jeweils 1/8 Umdrehung
I6sen, bis die Vorspannung abgebaut ist.

e Schrauben ganz herausdrehen und entnehmen.
e Kupferdichtscheiben ebenfalls entnehmen.

e Ventilplatte mit steigender Kraft links- und
rechtsherum verdrehen, bis sich die Dichtungen
I6sen; dabei nicht am Regulierventil drehen.

o Ventilplatte abnehmen (ggf. klebt die Messzelle noch an
der Platte).

o Wiederum durch Verdrehen die noch verbleibende
Dichtung zwischen Messzelle und Zylinder oder
zwischen Messzelle und Ventilplatte 16sen.

e Fihrungsrohr durch Verdrehen von der Hutdichtung
abziehen.

12.2 Reinigung der zerlegten Apparatur:

Rizinusdl Iasst sich relativ gut mit Spiritus entfernen.
Mantel und Messzelle aus Acrylglas werden jedoch
durch Spiritus angegriffen. Fingerabdriicke und sons-
tige Verschmutzungen kdénnen in einer (milden)
Spulmittel-Lésung entfernt werden. Auch die neuen
Dichtungen sollten mit Spiritus und Spulmittel-Losung
gereinigt werden.

12



12.3 Zusammenbau der Apparatur:
Falls Rizinusdl aus dem Olraum entfernt wurde:

o Neues Rizinusol bis etwa 5 mm unter die Zylinder-
Oberkante (Beginn der Senkung) einfiillen.

e Beide Silikondichtungen einlegen.

e Hutdichtung umstilpen und den Zapfen mit
etwas Rizinusdl befeuchtet in das Flhrungsrohr
eindrehen.

e Hutdichtung zuriickstiilpen, Feder auf den Kolben
stellen und das Flhrungsrohr in den Kolben ste-
cken.

e Messzelle auflegen und an den Kanten des Zylinders
gleichméaRig ausrichten.

o Temperiermantel auf die untere Silikondichtung stellen
und zentrieren.

e Runde Gummidichtung auflegen und mit Hilfe
eines Lineals, das auf den Temperiermantel ge-
legt wird, parallel zum Zylinder ausrichten (vgl.
Fig. 9, die halbmondférmigen Locher missen sich
spéater unter den Ventil6ffnungen befinden).

Fig. 9: Ausrichten der runden Gummidichtung

o Ventilplatte auflegen, zentrieren und parallel zur
Basisplatte ausrichten.

e Schrauben M8x40 mit neuen Kupferdichtschei-ben
versehen und lose eindrehen.

e Schrauben (iber Kreuz festziehen; dabei die
gleichmaRige Pressung der runden Gum-
midichtung kontrollieren (im Bereich hoher Pres-
sung zeichnet sich die Gummidichtung auf dem
Acrylglas der Messzelle grau ab, wahrend Berei-
che mit geringer Pressung milchig erscheinen).

12.4 Wiederinbetriebnahme:

e Hydraulikdl entgasen und Ol einfiillen (siehe Abschnitt
10).
o Sicherheitsventil einstellen (siehe Abschnitt 10).

o Volumenkalibrierung neu durchfilhren (siehe Abschnitt
6).

Technische Anderungen vorbehalten
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