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Vynélez se tyk4 odporového topného téliska pro
kalibraci teplotnich impulsti pfi kalonmetnckych
méfenich.

Pfi termochemickych méfenich a vypracovani
novych metod v kvantitativni termochemické ana-
lyze je nutné znét velikost reakéniho tepla sledova-
né reakce v roztocich v joulech na mol nebo
v joulech na gram reagujici latky. Obdobné je tomu
pfi méfeni tepelnych kapacit riiznych litek.

. Znamym zpilsobem kalibrace pfi kalorimetric-
kych méfenich je pouZiti ponornych odporovych
topnych télisek, vyhfivanych elektrickym proudem
zndmé hodnoty ze stabilizdtoru proudu nebo napé-
ti po presné zndmou dobu. Konstrukce téchto
télisek se Casto principidlné lisi, zejména material
-topného téliska a jeho tepelnd kapacita. Nejéastéji
uZivanym typem té&liska je sklen&na trubi¢ka s od-
porovou spirilou z manganinového dritku naping-
nd olejem pro lepsi odvod tepla nebo s uhlikovym
odporem. Sklenéné sté€ny trubicky se postiibii
nebo pozlati, pfipadné trubitka miZe byt celd ze
zlata. Pro kalibraci velmi slabym pfikonem se uziva
miniaturnich resistord s kovovou odporovou vrs-
tvou zatavenych v teflonové trubidce.

Tato téliska jsou ¢asto doddvana jako souddst
kalorimetrického zatizeni. Pomé&mé& dobfe pracuji
mal4 topna téliska pro proudy fddové v tisicindch
a setindch ampéru a maji dobré uplatnéni zvlasté
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v mikrokalorimetrii a déle v téch p¥ipadech, kdy je
zapotiebi doddvat malé mnoZstvi tepelné energie
po delsi dobu. Pro rychlejsi reakce, pfi nichZ se
‘béhem néckolika vtefin uvolni reakeni teplo Yadove

*az ve stovkach jouled, nejsou tato téliska
+ vhodna. N

Nevyhody dosavadnich zafizeni odstrafiuje od-
porové ttopné télisko pro kalibraci teplotnich im-

 pulsit kalorimetrickjch méfeni podle vyndlezu

-sestdvajici z chemicky rezistentni typinky s odporo-
;vou vrstvou, jehoZ podstatou je, Ze odporova
fvrstva z nitridu tantalu nanesend na pilkulatém

jkoncx ty€inky z korundu je spojena vodivou vrs-
’.‘!tvou na ty¢ince s pfivody elektrického proudu,
L pticemZ odporova vrstva a vodiva vrstva je pokryta

lochrannou vrstvou s vyhodou z napafeného ko-

“rundu.

+ PH kalibraci se odporové topné télisko ponoii
Vvice nez z poloviny do méfené kapaliny v reak&ni

‘kddince a pfipoji se médénymi vodi¢i ke zdroji

fstabiﬁzovaného proudu nebo napéti, ktery je
opatfen pfesnym méfiéem doby priichodu elektric-
kého proudu a spinafem pro soudasné zapnuti
nebo vypnuti proudu i ¢asoméru. Volime takovou
;hodnotu odporu téliska i proudu & napéti, aby

“’kahbrace imitovala teplotni impuls sledované re-

‘akce co mozZnd nejvérnéji, k éemuz slouzi nejlépe
zapisovaé, pfipojeny nejCastéji k Wheatstoneovu
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. mistku s termistorem jako teplotnim &idlem. Za

. tim 'ddelem je vétSinou nutné proud do téliska

nékolikrét zapnout a vypnout. *
 'Vyhodou je, Ze méfenf a kalibrovéani se provadi
. v tomtéZ roztoku, takZe odpadaji potiZe s pfepolty
a korekcemi zpiisobenymi riiznymi hodnotami
mérného tepla a tepelné kapacity, pfestupem tepla
do okoli a neni nutné stanovovat hodnotu tepelné
kapacity méfictho zafizeni. PouZity &asomér lze
upravit tak, aby digitdlni displej zafizen{ ukézal
hodnotu reak&niho tepla pfimo v joulech.

V ptipadé, kdy sledovan4 reakce je endotermni-
ho charakteru, pfep6luje se po provedent sledova-
né reakce vystup z mostu a ochlazeny roztok se
topnym odporovym t&liskem ohtiva.

Vynélez je bli¥e popsén na pfikladu provedeni
odporového topného téliska v pfiloZeném
obréazku. ' , _'

Odporové vrstva 1 z nitridu tantalu je nanesena

na polokulovém konci ty&inky 2 z korundu. Po:

protilehlych ‘strandch ty&inky 2 jsou naneseny
nejprve dvé tenké oddélené vrstvy 3 kysli¢niku
chromitého, p¥esahujicf odporovou vrstvu 1. Obé
vrstvy 3 z Kkysli¢niku chromitého jsou pokr&ty
dvéma vrstvitkami 4 napafeného zlata, K zlatym
vrstvitkdm 4 jsou pfipojeny m&d&né piivodni dréty
8. Celé odporové topné télisko je pokryto izolaéni
ochrannou vrstvou 6 napiiklad z napai‘eného
korundu.

Jako nejvhodné;jii materiél pro noslé odporové
vrstvy byl vybrdn korund, ktery mé vysokou
tepelnou vodivost, nizkou tepelnou akumula¢ni
...schopnost, je chemicky vysoce odolny a mé piizni-

vou hodnotu teplotnfho soutinitele odporu. Jako
materidlu vlastni nanesené odporové vrstvitky
bylo pouZito nitridu tantalu Ta;N;. Podle tloutky
vrstvi¢ky lze télisko realizovat od nejniZiich hod-
not odporu k nejvys§im pouZitelnym, napfiklad 10
aZ 500 ohmi. Nitrid tantalu snese teplotu 400 °C
po dobu 10 minut, je chemicky odolny, rozpoustise
pouze &dstené ve smési kyseliny dusiéné a fluoro-
vodikové. Po chemické pasivaci pfevedenim jeho
povrchové vrstvitky na kysliénik tantalitny se
doséhne jest€ lepdf chemické odolnosti. Pﬁvody
stabilizovaného elektrického proudu k odporové

~ vrstviéce jsou realizovény ze zlata naneseného

napafovaci technikou ve dvou pruzich o tloufce
nékolika pm na vrstvitce kysli¢niku jiného kd}u

. kterd dokonale ulpivd na korundu a zvySuje tak

mechanickou odolnost nitridu tantalu.
Celé odporové topné t&lisko véetnd pﬁvodnich

* ploch je nutno chrénit vhodnou ochrannou vrstvi¢-

kou proti korozivnimu plisoben{ kapaliny, v niZ se

. provédi méfeni. Toto pokryti se provede napﬁklfdr

napafenim korundu nebo nitridu tantalu, ktery se'
pak ponofenim do kyseliny fluorovodikové nebo
dusitné pasivuje. Lze pouZit téZ tenkych ndstfikd
a natérd z hydrofobnich a chemicky odolnych:
plastii, napfiklad teflonovych nebo epoxidovych.
Tyto ochranné povlaky z plastd jsou z hlediska
tepelnych vlastnosti téliska méné vyhodné, poné-
vadZ zpomaluji rychigst pfeddvéni tepla do kapali--

" ny. Ponévad? korund je dobrym vodi¥em tepla,
. mohlo by jinak dojit k odvodu tepla timto Eosxéemf
a bezodporovymi pfivody proudu. :

PREDMET VYNALEZU

Odporové topné télisko pro kalibraci teplotnich
impulsd kalorimetrickych méfeni sestdvajict z che-
micky rezistentni tyfinky s odporovou vrstvou
vyznatujici se tim, Ze odporové vrstva (1) z nitridu
tantalu nanesend na piilkulatém konci ty¢inky (2)

z korundu je spojena vodivou vrstvou (4) na
tydince (2) s pfivody (5) elektrického proudu,
pfi¢em# odporové vrstva (1) a vodivd vrstva (4) je
pokryta ochrannou vrstvou (6) s vghodou z napai‘e- i

' ného korundu

- 1 vykres
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