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Èçìåðåíèå òåïëîâûõ ýôôåêòîâ â ïëåíêàõ íèçêîòåìïåðà-
òóðíûõ êîíäåíñàòîâ, ôîðìèðóåìûõ îñàæäåíèåì ïàðîâ âå-
ùåñòâ íà õîëîäíóþ ïîâåðõíîñòü, ïîçâîëÿåò ïîëó÷àòü èíôîð-
ìàöèþ î ôàçîâîì ñîñòîÿíèè êîìïîíåíòîâ ïëåíêè è î ïðî-
öåññàõ, èäóùèõ ïðè íàãðåâå îáðàçöîâ [1, 2]. Â ðàáîòå îïèñàí
íèçêîòåìïåðàòóðíûé ïëåíî÷íûé äèôôåðåíöèàëüíûé ñêàíè-
ðóþùèé êàëîðèìåòð ÍÒÏ-ÄÑÊ äëÿ èññëåäîâàíèÿ ñâîéñòâ
íèçêîòåìïåðàòóðíûõ êîíäåíñàòîâ. Ïðè åãî èñïîëüçîâàíèè
èññëåäóåìûé îáðàçåö ôîðìèðóåòñÿ íåïîñðåäñòâåííî â êàëî-
ðèìåòðè÷åñêîé ÿ÷åéêå.  Ýòî ïîçâîëÿåò èçáåæàòü òðóäíîïðåä-
ñêàçóåìûõ ïîñëåäñòâèé ïåðåíîñà îáðàçöà èç êðèîñòàòà   â
ñåðèéíûé  êàëîðèìåòð  [3].  Âîçìîæíîñòü  ïîëó÷åíèÿ  â  èçî-
òåðìè÷åñêèõ óñëîâèÿõ ïëåíîê êîíòðîëèðóåìîé ôîðìû   îò-
ëè÷àåò íàø êàëîðèìåòð îò àäèàáàòè÷åñêèõ êàëîðèìåòðîâ, èñ-
ïîëüçîâàâøèõñÿ äëÿ èçó÷åíèÿ êîíäåíñàòîâ [4]. Êîíñòðóêöè-
îííûå îñîáåííîñòè ÍÒÏ-ÄÑÊ ïîçâîëÿþò ñóùåñòâåííî
óâåëè÷èòü òî÷íîñòü èçìåðåíèé ïî ñðàâíåíèþ ñ ïîëóêîëè÷å-
ñòâåííûìè ìåòîäèêàìè, èñïîëüçóþùèìè íèçêîòåìïåðàòóð-
íûå ÿ÷åéêè ñ äèôôåðåíöèàëüíîé òåðìîïàðîé [1, 2].

Âàêóóìíûé íèçêîòåìïåðàòóðíûé ðåàêòîð, ÿâëÿþùèéñÿ
îñíîâîé óñòàíîâêè, èçîáðàæåí íà ðèñ. 1. Îòêà÷êó îñóùåñòâ-
ëÿëè ìàñëÿíûì äèôôóçèîííûì è êðèîñîðáöèîííûìè íàñî-
ñàìè äî âàêóóìà  íå õóæå 0.1 Ïà.   Èçìåðèòåëüíûé áëîê,  ðàñ-
ïîëîæåííûé   âíóòðè  ðåàêòîðà,   ïðåäñòàâëÿåò   ñîáîé  ìàñ-
ñèâíûé ìåäíûé öèëèíäð (òåïëîâîé ðåçåðâóàð) ñ äâóìÿ
âïàÿííûìè ìåäíûìè ïëàñòèíàìè, îäíà èç êîòîðûõ ñëóæèò
îñíîâàíèåì äëÿ êîíäåíñèðóåìîé ïëåíêè è ÿâëÿåòñÿ ðàáî÷åé
ÿ÷åéêîé, à äðóãàÿ ñëóæèò ÿ÷åéêîé ñðàâíåíèÿ. Ïëàñòèíû èìå-
þò îäèíàêîâûå ðàçìåðû è ðàñïîëîæåíû ñèììåòðè÷íî. Îõ-
ëàæäåíèå áëîêà ïðîèçâîäèëè çàëèâîì ïîðöèé æèäêîãî àçîòà
â ðåàêòîð ÷åðåç ïàòðóáîê âðó÷íóþ èëè ñ ïîìîùüþ àâòîìàòè-
÷åñêîãî óñòðîéñòâà. Ðàçîãðåâ áëîêà îñóùåñòâëÿåòñÿ íàãðåâà-
òåëåì ñî ñêîðîñòüþ äî 6 Ê/ìèí. Ñêàíèðîâàíèå ÿ÷ååê ïî òåì-
ïåðàòóðå ïðîâîäèëè, èçìåíÿÿ òåìïåðàòóðó áëîêà; ïðè ýòîì
èñïîëüçîâàëè õîðîøèé òåïëîâîé êîíòàêò ìåæäó áëîêîì è
ÿ÷åéêàìè. Äëÿ èñêëþ÷åíèÿ âíåøíèõ òåïëîâûõ ïîìåõ ïëàñòè-
íû îêðóæåíû ìåäíûì öèëèíäðè÷åñêèì òåïëîâûì ýêðàíîì,
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Îïèñàíà êîíñòðóêöèÿ îðèãèíàëüíîãî òîíêîïëåíî÷íîãî íèçêîòåìïåðàòóðíîãî äèôôåðåíöèàëü-
íîãî ñêàíèðóþùåãî êàëîðèìåòðà äëÿ èññëåäîâàíèÿ êîíäåíñàòîâ ïàðîâ ðåàãåíòîâ íà ïîäëîæ-
êó ñ òåìïåðàòóðîé 80�300 Ê. Ïðèâåäåíû ïîëó÷åííûå êàëîðèìåòðè÷åñêèå êðèâûå äëÿ êîí-
äåíñàòîâ áóòàíîëà-1 è âîäû.

Ðèñ. 1. Ðåàêòîð íèçêîòåìïåðàòóðíîãî ïëåíî÷íîãî äèôôåðåíöèàëü-
íîãî ñêàíèðóþùåãî êàëîðèìåòðà: 1 � ñúåìíàÿ ãîëîâêà ðåàêòîðà,
ñòåêëî; 2 � îñíîâàíèå ðåàêòîðà, ñòåêëî; 3 � ïàòðóáîê äëÿ ïîäñîåäèíå-
íèÿ âàêóóììåòðè÷åñêîé ëàìïû; 4 � ïàòðóáîê äëÿ âàêóóìïëîòíîãî
ââîäà ýëåêòðè÷åñêèõ ïðîâîäîâ; 5 � ïàòðóáîê äëÿ çàëèâêè õëàäîàãåíòà;
6 � õëàäîàãåíò � æèäêèé àçîò; 7 � ñîåäèíèòåëüíàÿ òðóáêà, êîâàð; 8 �
èçìåðèòåëüíûé áëîê, ìåäü; 9 � íàãðåâàòåëü èçìåðèòåëüíîãî áëîêà;
10 � íàêèäíàÿ ãàéêà äëÿ êðåïëåíèÿ íåïîäâèæíîãî òåïëîâîãî ýêðàíà,
ìåäü; 11 � ïàòðóáîê îòêà÷êè; 12 � íåïîäâèæíûé òåïëîâîé ýêðàí,
ìåäü; 13 � òåðìîïàðà èçìåðèòåëüíîãî áëîêà; 14 � ïîäâèæíûé òåïëî-
âîé ýêðàí, ìåäü; 15 � èçìåðèòåëüíûå ïëàñòèíû, ðàáî÷àÿ è ñðàâíåíèÿ,
ìåäü; 16 � äèôôåðåíöèàëüíàÿ òåðìîïàðà ïëàñòèí; 17 � êîìïåíñèðóþ-
ùèå íàãðåâàòåëè ïëàñòèí; 18 � îáðàçåö êîíäåíñàòà; 19 � ïàðû êîíäåí-
ñèðóþùåãîñÿ âåùåñòâà; 20 � ïàòðóáêè äëÿ ââîäà ïàðîâ âåùåñòâ; 21 �
ãèáêîå òåïëîïðîâîäÿùåå ñîåäèíåíèå ïîäâèæíîãî ýêðàíà ñ íåïîäâèæ-
íûì, ìåäü; 22 � ëàòóííûé øòîê ñ òåôëîíîâûì íàêîíå÷íèêîì äëÿ ïåðå-
äâèæåíèÿ ïîäâèæíîãî ýêðàíà; 23 � ìåõàíè÷åñêèé âàêóóìíûé ââîä
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â êîòîðîì èìååòñÿ îòâåðñòèå äëÿ ïîòîêà ïàðîâ ðåàãåíòîâ. Âî
âðåìÿ ïðîöåññà êîíäåíñàöèè îòâåðñòèå îòêðûâàëè, îïóñêàÿ
ïîäâèæíóþ ÷àñòü ýêðàíà.

Ýëåêòðè÷åñêàÿ áëîê-ñõåìà êàëîðèìåòðà èçîáðàæåíà íà
ðèñ. 2. Äëÿ èçìåðåíèÿ òåïëîâûõ ýôôåêòîâ â ïëåíêå êîíäåíñà-
òà èñïîëüçîâàëè êîìïåíñàöèîííûé ìåòîä. Äëÿ ýòîãî ïëàñòè-
íû ñíàáæåíû èäåíòè÷íûìè íàãðåâàòåëÿìè è äèôôåðåíöè-
àëüíîé òåðìîïàðîé. Òåðìè÷åñêèå ÿâëåíèÿ, âîçíèêàþùèå â
èññëåäóåìîé ïëåíêå, ïðèâîäÿò ê ïîÿâëåíèþ ðàçíîñòè òåìïå-
ðàòóð ïëàñòèí. Ïðè ýòîì íà íàãðåâàòåëè ïëàñòèí íàïðÿæåíèå
ïîäàåòñÿ  òàê, ÷òîáû êîìïåíñèðîâàòü âîçíèêøóþ ðàçíîñòü
òåìïåðàòóð. Âåëè÷èíó ìîùíîñòè òåïëîâîãî ýôôåêòà âû÷èñ-
ëÿëè êàê ïðîèçâåäåíèå âåëè÷èíû íàïðÿæåíèÿ íà êîìïåíñè-
ðóþùåì íàãðåâàòåëå íà âåëè÷èíó òîêà ÷åðåç íåãî.

Êàëîðèìåòð ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé àâòîìàòèçèðîâàííûé èç-
ìåðèòåëüíî-óïðàâëÿþùèé êîìïëåêñ. Ñáîð äàííûõ ñ ýëåêòðî-
èçìåðèòåëüíûõ ïðèáîðîâ è óïðàâëåíèå èìè îñóùåñòâëÿåò
ÝÂÌ êëàññà IBM PC ÷åðåç èíñòðóìåíòàëüíóþ ñåòü, âûïîë-
íåííóþ â ñòàíäàðòå ÊÎÏ (ÃÎÑÒ 26003-80). Òåìïåðàòóðà

áëîêà âû÷èñëÿåòñÿ èç çíà÷åíèÿ ÝÄÑ êàëèáðîâàííîé òåðìî-
ïàðû ìåäü�êîíñòàíòàí, èçìåðÿåìîé àìïåðâîëüòìåòðîì
Ù300, è ñðàâíèâàåòñÿ ñ çàäàííîé òåìïåðàòóðíîé ïðîãðàì-
ìîé. Âåëè÷èíà îøèáêè ïðåîáðàçóåòñÿ â óïðàâëÿþùåå âîç-
äåéñòâèå íà óñòðîéñòâî ïîäëèâà æèäêîãî àçîòà è íàãðåâàòåëü
áëîêà; óïðàâëåíèå èìè îñóùåñòâëÿåò ÝÂÌ ïî ïðèíöèïó ïðî-
ïîðöèîíàëüíî-èíòåãðàëüíî-äèôôåðåíöèàëüíîãî (ÏÈÄ) ðå-
ãóëèðîâàíèÿ. Îòêëîíåíèå âû÷èñëåííîé òåìïåðàòóðû îò çà-
äàííîãî çíà÷åíèÿ ïðè ðàáîòå àâòîìàòè÷åñêîãî ïîäëèâà íå
ïðåâûøàåò  ±0.3 Ê, à ïðè ðàáîòå íàãðåâàòåëÿ   ±0.02 Ê.

Ðàçíîñòü òåìïåðàòóð ðàáî÷åé ïëàñòèíû è ïëàñòèíû ñðàâ-
íåíèÿ âû÷èñëÿåòñÿ èç çíà÷åíèÿ ÝÄÑ äèôôåðåíöèàëüíîé òåð-
ìîïàðû êîíñòàíòàí�ìåäü�êîíñòàíòàí, èçìåðÿåìîé íàíî-
âîëüòìåòðîì Â2-38. ÝÂÌ çàäàåò íàïðÿæåíèå äâóõ èñòî÷íèêîâ
ïèòàíèÿ Á5-46, ïèòàþùèõ íàãðåâàòåëè ïëàñòèí òàêèì îáðà-
çîì, ÷òîáû óìåíüøèòü ðàçíîñòü òåìïåðàòóð äî íóëÿ. Ïðè
ýòîì òàêæå èñïîëüçóåòñÿ ïðèíöèï ÏÈÄ-ðåãóëèðîâàíèÿ. Íà-
íîâîëüòìåòð ñëóæèò íóëü-èíäèêàòîðîì, è âëèÿíèå åãî ïî-
ãðåøíîñòè íà òî÷íîñòü êîìïåíñàöèè ìàëî. Òîê íàãðåâàòåëåé
èçìåðÿåòñÿ âîëüòàìïåðìåòðîì Ù300.

Òî÷íîñòü êîìïåíñàöèè ïðè  ïîñòîÿííîé âåëè÷èíå òåïëî-
âûäåëåíèÿ â îñíîâíîì îãðàíè÷èâàåòñÿ ïîãðåøíîñòüþ óñòà-
íîâêè íàïðÿæåíèÿ èñòî÷íèêîâ ïèòàíèÿ íàãðåâàòåëåé ïëàñòèí
(±0.6% ïðè ìàêñèìàëüíîì íàïðÿæåíèè 10 Â). Äëÿ îïðåäåëå-
íèÿ òî÷íîñòè êîìïåíñàöèè â ñïåöèàëüíûõ îïûòàõ íà ïëàñòè-
íå ñðàâíåíèÿ çàäàâàëè ïîñòîÿííóþ ìîùíîñòü íàãðåâàòåëÿ è
êîìïåíñèðîâàëè ðàçíîñòü òåìïåðàòóð ïëàñòèí íàãðåâàòåëåì
ðàáî÷åé ïëàñòèíû. Ïðè ýòîì ðàçíîñòü ìîùíîñòåé íàãðåâàòå-
ëåé íå ïðåâûøàëà 0.4%. Îïûòû ïðîâîäèëè ïðè òåìïåðàòóðàõ
290   è  80 Ê  ïðè  ìîùíîñòè íàãðåâàòåëåé   ∼200,  20  è   2 ìÂò
è âðåìåíè èíòåãðèðîâàíèÿ  ∼600 ñ.

Äëÿ äîïîëíèòåëüíîãî âûÿñíåíèÿ õàðàêòåðèñòèê ñèñòåìû
èçìåðåíèÿ òåïëîâûõ ýôôåêòîâ â óñëîâèÿõ áûñòðî ìåíÿþ-
ùåéñÿ òåïëîâîé ìîùíîñòè îïèñàííûå âûøå îïûòû áûëè
ìîäèôèöèðîâàíû. Íà ïëàñòèíå ñðàâíåíèÿ íàãðåâàòåëåì çà-
äàâàëè ñåðèþ èìïóëüñîâ òåïëîâûäåëåíèÿ è, êîìïåíñèðóÿ
ðàçíîñòü òåìïåðàòóð ïëàñòèí, íàáëþäàëè èìïóëüñû âûäåëå-
íèÿ ìîùíîñòè íàãðåâàòåëåì ðàáî÷åé ïëàñòèíû. Ñåðèÿ ñîñòî-
ÿëà èç 10 èìïóëüñîâ ñ ïðîìåæóòêîì ìåæäó íèìè â 60 ñ; äëè-
òåëüíîñòü èìïóëüñîâ âàðüèðîâàëè îò 60 äî 0.5 ñ, ìîùíîñòü
èìïóëüñîâ ñîñòàâëÿëà  ∼200, 20 è 2  ìÂò, îïûòû ïðîâîäèëè ïðè
òåìïåðàòóðàõ 290 è  80 Ê. Ïðèìåð ôîðìû èìïóëüñîâ íà ïëàñ-
òèíàõ ïîêàçàí íà ðèñ. 3. Îøèáêó êîìïåíñàöèè ðàññ÷èòûâàëè
êàê ðàçíîñòü òåïëîòû âñåé ñåðèè èìïóëüñîâ íà ïëàñòèíå
ñðàâíåíèÿ è îòêëèêà íà íèõ íà ðàáî÷åé ïëàñòèíå. Äëÿ èìïóëü-
ñîâ ñ ïðîäîëæèòåëüíîñòüþ 10�60 ñ ïðè ìîùíîñòè 200 ìÂò
îøèáêà êîìïåíñàöèè íå ïðåâûøàëà  ±0.3%, à ïðè ìîùíîñòè
2 ìÂò íå ïðåâûøàëà  ±3%. Äëÿ èìïóëüñîâ ñ ïðîäîëæèòåëüíî-
ñòüþ 5�0.5 ñ îøèáêà íå ïðåâûøàëà  ±6%.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ áûñòðîäåéñòâèÿ êàëîðèìåòðà îöåíèâàëè
ïîñòîÿííóþ âðåìåíè ðåàêöèè êîìïåíñèðóþùåãî íàãðåâàòå-
ëÿ ðàáî÷åé ïëàñòèíû íà ñêà÷êîîáðàçíîå óâåëè÷åíèå âûäåëÿ-
åìîé ìîùíîñòè íà ïëàñòèíå ñðàâíåíèÿ. Âðåìÿ, çà êîòîðîå
ðàçíîñòü ìîùíîñòåé íà íàãðåâàòåëÿõ ïëàñòèí äîñòèãàëà 1/e îò

Ðèñ. 2. Ýëåêòðè÷åñêàÿ áëîê-ñõåìà êàëîðèìåòðà: 1 � èíôîðìàöèîí-
íàÿ ìàãèñòðàëü êàíàëà îáùåãî ïîëüçîâàíèÿ; 2 � àâòîìàòè÷åñêîå
óñòðîéñòâî ïîäëèâà õëàäîàãåíòà â ðåàêòîð; 3 � ðåçåðâóàð äëÿ õëà-
äîàãåíòà â ðåàêòîðå; 4 � íàãðåâàòåëü èçìåðèòåëüíîãî áëîêà; 5 �
èçìåðèòåëüíûé áëîê; 6 � òåðìîïàðà èçìåðèòåëüíîãî áëîêà; 7 �
ðàáî÷àÿ èçìåðèòåëüíàÿ ïëàñòèíà; 8 � ïëàñòèíà ñðàâíåíèÿ; 9 � äèô-
ôåðåíöèàëüíàÿ òåðìîïàðà; 10 � êîìïåíñèðóþùèå íàãðåâàòåëè ïëà-
ñòèí; 11 � îáðàçåö êîíäåíñàòà; 12 � ÝÂÌ êëàññà IBM PC
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ñâîåãî ïåðâîíà÷àëüíîãî çíà÷åíèÿ íà ôðîíòå èìïóëüñà, ñî-
ñòàâèëî 3 è 2 ñ  äëÿ  290  è  80  Ê ñîîòâåòñòâåííî. Òàêèì îáðà-
çîì, â êàëîðèìåòðå ìîæíî ñ óäîâëåòâîðèòåëüíîé òî÷íîñòüþ
íàáëþäàòü êàê ìåäëåííûå, òàê è áûñòðûå (åäèíèöû ñåêóíä)
òåïëîâûå ïðîöåññû â êîíäåíñàòàõ.

Îñîáåííîñòüþ êàëîðèìåòðà ÿâëÿåòñÿ õîðîøèé òåïëîâîé
êîíòàêò ìåæäó òåïëîâûì ðåçåðâóàðîì è ÿ÷åéêàìè. Îí íåîá-
õîäèì äëÿ îáåñïå÷åíèÿ óñëîâèé èçîòåðìè÷íîñòè ïðîöåññà
ôîðìèðîâàíèÿ êîíäåíñàòà. Íàíåñåíèå êîíäåíñàòà ìîæåò ñî-
ïðîâîæäàòüñÿ òåïëîâûäåëåíèåì äî 100 ìÂò èç-çà òåïëîòû
êîíäåíñàöèè è ïîãëîùàåìîãî ïëåíêîé òåïëîâîãî èçëó÷åíèÿ.
Èçìåðåíî, ÷òî â äàííîé êîíñòðóêöèè ýòî âûçûâàåò ïîäúåì
òåìïåðàòóðû ïîäëîæêè íå áîëåå ÷åì íà 0.5 Ê.

Êàëîðèìåòð ïîçâîëÿåò ïðèãîòîâëÿòü è èçó÷àòü ïëåíêè êîí-
äåíñàòîâ ïðè òåìïåðàòóðå ïîäëîæêè îò 80 Ê äî êîìíàòíîé.
Äåéñòâóþùàÿ ñõåìà ñïîñîáíà èçìåðÿòü òåïëîâûå ýôôåêòû
ìîùíîñòüþ äî 0.4 Âò. ×óâñòâèòåëüíîñòü, îãðàíè÷åííàÿ øó-
ìîì, ñîñòàâëÿåò íå ìåíåå 0.5 ìÂò ïðè øàãå èíòåãðèðîâàíèÿ
10 ñ.

Òèïè÷íûé ýêñïåðèìåíò ñîñòîÿë èç òðåõ ñòàäèé. Ïåðâàÿ
ñòàäèÿ � îõëàæäåíèå èçìåðèòåëüíîãî áëîêà äî çàäàííîé
òåìïåðàòóðû è âûäåðæèâàíèå åãî ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå îêî-
ëî 1.5 ÷  äëÿ óñòàíîâëåíèÿ òåðìè÷åñêîãî ðàâíîâåñèÿ. Âòîðàÿ
ñòàäèÿ � ïðèãîòîâëåíèå èññëåäóåìîãî îáðàçöà. Íà åìêîñòè ñ
âåùåñòâîì îòêðûâàëè êðàí,  è  ïàðû, ïîïàäàÿ â îòêà÷èâàåìûé
îáúåì ðåàêòîðà è ïðîõîäÿ ÷åðåç îòâåðñòèå â ýêðàíå, êîíäåí-
ñèðîâàëèñü íà ðàáî÷åé ïëàñòèíå. Êîíäåíñàöèþ ïðîâîäèëè â
ðåæèìå ìîëåêóëÿðíûõ ïó÷êîâ. Ïðè ýòîì ôîðìà ïëåíêè òî÷-
íî ïîâòîðÿåò ôîðìó îòâåðñòèÿ â ýêðàíå, âûðåçàþùåãî èç
ïó÷êà ÷àñòü, êîòîðàÿ ïîïàäàåò íà ïëàñòèíó. Êðîìå òîãî, â ðå-
æèìå ìîëåêóëÿðíûõ ïó÷êîâ ïðàêòè÷åñêè íå ïðîèñõîäèò êîí-
äåíñàöèè íà ïëàñòèíó ñðàâíåíèÿ. Ñêîðîñòü êîíäåíñàöèè çàäà-
âàëè òåìïåðàòóðîé èñïàðÿåìîãî âåùåñòâà. Òðåòüÿ ñòàäèÿ �

íàãðåâ êîíäåíñàòà îò òåìïåðàòóðû êîíäåíñàöèè äî 300 Ê è
ðåãèñòðàöèÿ òåïëîâûõ ýôôåêòîâ. Ñêîðîñòü ñêàíèðîâàíèÿ
âûáðàëè ðàâíîé 3 Ê/ìèí, êàê ñåðåäèíó äèàïàçîíà âîçìîæ-
íûõ ñêîðîñòåé. Ïðè ðàñ÷åòå êàëîðèìåòðè÷åñêîé êðèâîé
ó÷èòûâàëè íóëåâóþ ëèíèþ. Çà ïîñëåäíþþ ïðèíèìàëè êàëî-
ðèìåòðè÷åñêóþ êðèâóþ, ïîëó÷àåìóþ â õîäå òàêîãî æå îïû-
òà, íî áåç îïåðàöèè ôîðìèðîâàíèÿ îáðàçöà, ò.å. ñ ÷èñòûìè
ïëàñòèíàìè.

Èñïûòàíèå êàëîðèìåòðà ïðîâîäèëè íà ïðèìåðå êîíäåíñà-
òîâ âîäû è áóòàíîëà-1. Ïî êîíäåíñàòàì âîäû èìååòñÿ áîëü-
øîå êîëè÷åñòâî äàííûõ [2�4], áóòàíîë-1 âçÿëè êàê óäîáíîå
âåùåñòâî ñ èçâåñòíîé òåïëîòîé íèçêîòåìïåðàòóðíîãî ôàçî-
âîãî ïåðåõîäà (ïëàâëåíèå) äëÿ êàëèáðîâêè êàëîðèìåòðà.

Âîäó, èñïîëüçóåìóþ â ýêñïåðèìåíòàõ, ïîäâåðãàëè äèñòèë-
ëÿöèè ïðè àòìîñôåðíîì äàâëåíèè. Áóòàíîë-1 ïåðåãîíÿëè
ïðè àòìîñôåðíîì äàâëåíèè ñ äîáàâëåíèåì íåáîëüøîãî êî-
ëè÷åñòâà íàòðèÿ. Ñîáèðàëè ôðàêöèþ ñ îáúåìîì íå áîëåå 1/3
îò ïåðâîíà÷àëüíîãî êîëè÷åñòâà, ñ òåìïåðàòóðîé êèïåíèÿ
Òêèï = 116±0.5°. ×èñòîòó âåùåñòâ êîíòðîëèðîâàëè òàêæå ïî ïî-
êàçàòåëþ ïðåëîìëåíèÿ. Äëÿ îñâîáîæäåíèÿ âåùåñòâ îò ðà-
ñòâîðåííûõ ãàçîâ èõ ïîäâåðãàëè íåñêîëüêèì öèêëàì çàìîðà-
æèâàíèÿ � âàêóóìèðîâàíèÿ � ïëàâëåíèÿ.

Ïëåíêè áóòàíîëà-1 òîëùèíîé 10�100 ìêì êîíäåíñèðîâàëè
ñî ñêîðîñòüþ 8.1014 � 4.1016 ñì�2ñ�1 íà ïîäëîæêó ñ òåìïåðàòó-
ðîé 80 Ê. Ïëåíêè âîäû òîëùèíîé 0.5�4 ìêì êîíäåíñèðîâàëè
ñî ñêîðîñòüþ 1.1015 � 6.1016 ñì�2ñ�1 íà ïîäëîæêó ñ òåìïåðàòó-
ðîé 80 Ê.

Òîëùèíó ïëåíêè êîíäåíñàòà ðàññ÷èòûâàëè, èñõîäÿ èç êî-
ëè÷åñòâà âåùåñòâà, îñåâøåãî íà ïîäëîæêó. Ïðè ýòîì ñ÷èòàëè,
÷òî ïëåíêà ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé öèëèíäð ñ îñíîâàíèåì, ðàâ-
íûì ïëîùàäè îòâåðñòèÿ â òåïëîâîì ýêðàíå, ÷åðåç êîòîðîå
ïîòîê ïàðà ïîïàäàåò íà ïîäëîæêó. Ïëîòíîñòü àìîðôíîé
ïëåíêè ñ÷èòàëè ðàâíîé ïëîòíîñòè æèäêîñòè ïðè íîðìàëüíûõ
óñëîâèÿõ. Ìàññó êîíäåíñàòîâ áóòàíîëà-1 âû÷èñëÿëè äâóìÿ
ïóòÿìè: à) ïî èçìåðÿåìîé òåïëîòå êîíäåíñàöèè ïðè îöåíêå
ìîëüíîé òåïëîòû êîíäåíñàöèè â 90 êÄæ/ìîëü èç äàííûõ [5];
á) ïî èçìåðÿåìîé òåïëîòå ïëàâëåíèÿ è èçâåñòíîìó çíà÷åíèþ
ìîëüíîé òåïëîòû ïëàâëåíèÿ â 9.27 êÄæ/ìîëü [6]. Êîëè÷åñòâî
áóòàíîëà-1 â êîíäåíñàòàõ, âû÷èñëåííîå ïî òåïëîòå ïëàâëå-
íèÿ, áëèçêî ê âû÷èñëåííûì èç òåïëîòû êîíäåíñàöèè è ïðåâû-
øàåò èõ â ñðåäíåì íà 10%. Ýòî óêàçûâàåò íà âîçìîæíîñòü
óäîâëåòâîðèòåëüíîé îöåíêè ìàññû âåùåñòâà â êîíäåíñàòàõ
ïî èçìåðÿåìîé òåïëîòå êîíäåíñàöèè. Ìàññó êîíäåíñàòîâ
âîäû âû÷èñëÿëè ïî èçìåðÿåìîé òåïëîòå êîíäåíñàöèè ïðè
îöåíêå ìîëüíîé òåïëîòû êîíäåíñàöèè â 60  êÄæ/ìîëü  èç
äàííûõ   [7].

Ïðèìåð êàëîðèìåòðè÷åñêîé êðèâîé ïðè ðàçîãðåâå êîí-
äåíñàòà áóòàíîëà-1 ïðèâåäåí íà ðèñ. 4. Îòìåòèì, ÷òî îñîáåí-
íîñòü, èìåþùàÿ ìåñòî ïðè 112�116 Ê â áóòàíîëå-1,  ìîæíî
îòíåñòè ê ïåðåõîäó òâåðäîãî àìîðôíîãî òåëà â ïåðåîõëàæ-
äåííóþ æèäêîñòü. Â  [8]  íàáëþäàëè ïåðåõîä ñòåêëîîáðàçíîãî
ñîñòîÿíèÿ áóòàíîëà-1 â ïåðåîõëàæäåííóþ æèäêîñòü â ýòîì
òåìïåðàòóðíîì èíòåðâàëå. Ýòî óêàçûâàåò íà òî, ÷òî êîíäåí-
ñàò áóòàíîëà-1 ïðè òåìïåðàòóðå 80 Ê ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé

Ðèñ. 3. Ïðèìåð ôîðìû èìïóëüñîâ íà ïëàñòèíàõ â îïûòå ñ
êîìïåíñàöèåé áûñòðî ìåíÿþùåãîñÿ òåïëîâîãî ïîòîêà.
Ïóíêòèðîì îáîçíà÷åíî òåïëîâûäåëåíèå íà ïëàñòèíå
ñðàâíåíèÿ, à ñïëîøíîé ëèíèåé ñ êðóæêàìè � íà îáðàçöî-
âîé ïëàñòèíå. Òåìïåðàòóðà èçìåðèòåëüíîãî áëîêà 290 Ê
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Ðèñ. 4. Òåïëîâûå ýôôåêòû â êîíäåíñàòå áóòàíîëà-1 ïðè íàãðå-
âå. Êîíäåíñàò òîëùèíîé 100 ìêì ôîðìèðîâàëè ñî ñêîðîñòüþ
4·1016 ñì�2ñ�1. Îòíåñåíèå îñîáåííîñòåé íà êðèâîé: 1 � óâåëè-
÷åíèå òåïëîåìêîñòè êîíäåíñàòà, 112�116 Ê; 2 � êðèñòàëëèçà-
öèÿ, 145�160 Ê; 3 � ïåðåõîä â êðèñòàëëè÷åñêîé ïëåíêå, 167�
175 Ê; 4 � ïëàâëåíèå, 185�187 Ê; 5 � èñïàðåíèå, 190�230 Ê

Ðèñ. 5. Òåïëîâûå ýôôåêòû â êîíäåíñàòå âîäû ïðè íàãðåâå.
Êîíäåíñàò òîëùèíîé 4 ìêì ôîðìèðîâàëè ñî ñêîðîñòüþ
4·1016 ñì�2ñ�1. Îòíåñåíèå îñîáåííîñòåé íà êðèâîé: 1 � êðèñ-
òàëëèçàöèÿ àìîðôíîé âîäû, 163�167 Ê; 2  � èñïàðåíèå,
190�200 Ê

òâåðäîå àìîðôíîå òåëî. Ïëàâëåíèå áóòàíîëà-1 íàáëþäàëè â
äèàïàçîíå 185�187 Ê (ïî  ëèòåðàòóðíûì äàííûì  183.9 Ê [6]).
Ñðàâíåíèå ïîçâîëÿåò îöåíèòü âðåìÿ çàïàçäûâàíèÿ
òåìïåðàòóðû îáðàçöà îò òåìïåðàòóðû òåïëîâîãî ðåçåðâóàðà
ïðè ïðèíÿòîé ñêîðîñòè ñêàíèðîâàíèÿ ïðèìåðíî â 2 Ê.

Ïðèìåð êàëîðèìåòðè÷åñêîé êðèâîé ïðè ðàçîãðåâå êîí-
äåíñàòà âîäû ïðèâåäåí íà ðèñ. 5. Íàéäåííàÿ ìîëüíàÿ òåïëîòà
êðèñòàëëèçàöèè âîäû ñîñòàâëÿåò 1450±60 Äæ/ìîëü. Âåëè÷èíà
îøèáêè íàéäåíà ïî ðåçóëüòàòàì ïÿòè îïûòîâ äëÿ óðîâíÿ äî-
âåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòè 0.95. Ýòî çíà÷åíèå óäîâëåòâîðè-
òåëüíî ñîâïàäàåò ñ ëèòåðàòóðíûìè äàííûìè äëÿ ïðîöåññà
êðèñòàëëèçàöèè àìîðôíîé âîäû (1640 Äæ/ìîëü [4] è
1260  Äæ/ìîëü  [9]).  Ðèñ. 5  èëëþñòðèðóåò íåäîñòàòîê îïèñû-
âàåìîãî êàëîðèìåòðà � íàëè÷èå ïëàâíîãî çàãèáà êàëîðèìåò-
ðè÷åñêîé êðèâîé   â  ñòîðîíó ýíäîòåðìè÷åñêèõ ýôôåêòîâ, ÷òî
ñâÿçàíî ñ îòñóòñòâèåì   àêòèâíîé  ðåãóëèðîâêè  òåìïåðàòóðû
ýêðàíîâ. Ïîñêîëüêó ïðè ñêàíèðîâàíèè òåìïåðàòóðà ýêðàíîâ
îòñòàåò îò òåìïåðàòóðû îáðàçöà, ïðîèñõîäÿò ïîòåðè òåïëîòû
â îáðàçöå íà èçëó÷åíèå, íå ñêîìïåíñèðîâàííûå ïëàñòèíîé
ñðàâíåíèÿ. Ýòî îáñòîÿòåëüñòâî íå ïîçâîëÿåò âû÷èñëÿòü òåï-
ëîåìêîñòü îáðàçöîâ.

Òàêèì îáðàçîì, ñîçäàííûé è îïèñàííûé â íàñòîÿùåé ðà-
áîòå êàëîðèìåòð ïîçâîëÿåò ðåãèñòðèðîâàòü â íèçêîòåìïåðà-
òóðíûõ ïëåíî÷íûõ êîíäåíñàòàõ òàêèå ôàçîâûå ïåðåõîäû, êàê
ïëàâëåíèå àìîðôíîé ôàçû ñ ïîñëåäóþùåé êðèñòàëëèçàöèåé,
ïåðåõîäû ìåæäó êðèñòàëëè÷åñêèìè ôàçàìè, ïðîöåññû ïëàâ-
ëåíèÿ è èñïàðåíèÿ. Ïîëó÷àåìûå êàëîðèìåòðè÷åñêèå êðèâûå
ïîçâîëÿþò äåëàòü âûâîäû î ñîñòîÿíèè âåùåñòâà â íèçêîòåì-
ïåðàòóðíûõ êîíäåíñàòàõ. Â ñâîþ î÷åðåäü, ýòà èíôîðìàöèÿ
ïîçâîëèò, ïî íàøåìó ìíåíèþ, ãëóáæå ïîíÿòü îñîáåííîñòè
êðèîõèìè÷åñêèõ ðåàêöèé, êîãäà ïðèãîòîâëåíèå îáðàçöîâ îñó-
ùåñòâëÿåòñÿ ìåòîäîì ñîâìåñòíîé êîíäåíñàöèè ïàðîâ ðåàãåí-
òîâ íà õîëîäíóþ ïîâåðõíîñòü.
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