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Warmefluss-Kalorimetrie mit screenCAL und UR5-TKK

Heat flow calorimetry with screenCAL and UR5-TKK

Kalorimetrische Messungen kdnnen mit dem Kaskadenregler mit Zusatz fur Kalorimetrie UR5-TKK allein
durchgefihrt werden. Wird fir die Messungen die moderne Windows 32 Bit Software, screenCAL, eingesetzt,
wird die Anwendung des Screen CAL'’s sowie die Eichung und Auswertung wesentlich vereinfacht

Calorimetric measurements can be obtained with the cascade controller UR5-TKK including the additional set
for calorimetry. With the modern 32-Bit screenCAL software, the measurements, the calibration and the evalua-
tion are of course easier to handle and become more efficient.

Die screenCAL Software bietet 4 Teile an:

Manuelles Eichen
Automatisches Eichen
isothermes Messen
dynamische Messungen

The screenCAL software is consisting of 4 parts:

manual calibration
automatic calibration
isothermal measurements
dynamic measurements

Manuelles Eichen

Manuelles Eichen wird angewendet, wenn alle Messungen bei etwa gleicher Temperatur und Fillstand des
Reaktors durchgefiihrt werden.

Das Eichen erfolgt unter moéglichst ahnlichen Bedingungen wie die zu untersuchende Reaktion. Beim Eichen
wird eine bekannte Leistung oder eine bekannte Energie zugefiihrt. Daraus bestimmt screenCAL den Ueber-
gangsleitwert des Reaktors in W/K.

Die Eichung kann wahlweise mittels elektrischem Tauchheizer (Leistung) oder mittels bekannter Reaktion (E-
nergie) durchgefiihrt werden.

Ablauf:
Die lkonen in der Befehlsleiste werden der Reihe nach abgearbeitet:

Eingabe der Parameter (Temperatur, Fillstand)

Start der Regelung

Eichheizung ein/aus (sofern verwendet)

Auswertung (Nullinie und Berechnungscursor festlegen)

Manual calibration:

Manual calibration is normally used, in case if the measurement conditions are almost the same, this regarding
the temperature applied as well the amount of sample used for the experiments.

The calibration condition should be almost the same as the measurement conditions. For the calibration a
known heat capacity or a known energy will be put in the reactor. Using this heat source the determination of
the thermal conductivity, of the reactor W/K, is calculated.

The calibration can be made with a immersion heater (power) or with a well known reaction (energy).
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Order of events:
The icons of the of the calibration program will guide through the points to work on:

Input of the parameters (Temperature and Volume)
Start controller

Calibration source on/off (in case of use))
Evaluation (set of O-line and integration points)

Temperaturverlauf beim manuellen Eichen:

Temperature diagram of a manual calibration:
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Differenz zwischen Innen- und Manteltemperatur:
Difference temperature inside-mantle

Nullinie und Cursor werden an die Differenz Innentemperatur-Manteltemperatur angelegt:
Base line and cursor are placed at the differential of the inside reactor- mantle temperature:
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Ikonen f r den Ablauf der Eichung:
Icons for the order of calibration events:

Parameter festlegen

Set parameters
Regler ein/aus
Controller on/off

Eichheizung ein_/aus
Heat sorce on/off

Nullinie und Lineal zeichnen
Place base line and show cursor

Eichkonstante berechnen

X g berechnete Eichkonstante
calculate calibration constant

calculated calibration constant

Gitternetzlinien ein/aus

Grid on/off
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Nulllinie Lineal
hace line cursor

T
‘ﬁ* Screenca

Die Nulllinie legt die Temperaturdifferenz ohne Eichheizung fest. Diese kann nach dem Antippen der Ikone in
das Anzeigefeld gelegt werden. Sie kann anschliessend an den beiden Endpunkten an der richtigen Ort gezo-
gen werden. Das Berechnen der Eichkonstante aus der Eichleistung und der Temperaturdifferenz erfolgt beim
Lineal. Dieser wird einfach von der linken vertikalen Achse weggezogen. Er ist dort hin zu legen, wo die Diffe-
renz mit der Eichheizung wieder konstant ist.
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The base line determines the temperature difference without calibration source. It is called by clicking on the
icon and can be shifted with the help of the two end points to the desired place in the graph. The calculation of
the calibration constant - using the power of the calibration sources and the temperature difference - is made
with the help of the cursor. It must be displaced from the vertical axis and shifted to the place where the tem-
perature difference of the heat source is again constant.

Automatisches Eichen
Automatic calibration

Automatisches Eichen wird angewendet, wenn die Messungen in einem gr sseren Bereich von Temperatur
und F lstand durchgef h rt werden.

Die Software bestimmt je 10 Eichkonstanten im spezifizierten Temperaturbereich bei konstantem F ligrad. Die
Eichung erfolgt mit einer elektrischen Eichheizung. Deren Leistung kann am Regler mit dem Leistungsfaktor
reduziert werden (siehe Gebrauchsanweisung). Je nach geforderter Genauigkeit sind f r verschiedene F ligra-
de Messreihen durchzuf h ren. Die Resultate werden in der Eichtabelle eingetragen. Diese kann auch editiert
werden.

The automatic calibration is applied, if a bigger range of temperature and sample amount is used. The software
determines 10 calibration constants in the given temperature range using a constant sample step. For the cali-
bration an electric immersion heater is used. The power of the immersion heater can be reduced by a given
factor (see manual). Depending on the accuracy, different calibration for different sample amounts have to be
made. The results of the calibration will be listed in a table. The table can also be edited.

Ablauf:
Die lkonen in der Befehlsleiste werden der Reihe nach abgearbeitet:

Eingabe der Parameter (Gruppe, Experiment, Eichleistung, Temperaturbereich, F listand)
Start der Regelung (1. Temperaturwert an den Regler)
Gitternetzlinien

Order of events:
The icons of the of the calibration program will guide through the points to work on:

Set the parameters (Group, Experiment, Power of immersion heater, temperature range, sample amount
Start of the controller (First temperature value must be given to the controller
Grid

Eichenbedingungen E2

GEruppe I-M‘-
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Beispiel:
Example:

Temperaturverlauf beim Eichen
Temperature behavior during automatic calibration
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Eine Messung besteht aus verschiedenen Phasen:

Einschwingen der Manteltemperatur auf den Sollwert der Stufe

Einschwingen der Innentemperatur ohne Eichheizung

Einschalten der Eichheizung

Einschwingen der Innentemperatur mit Eichheizung

Berechnen der Eichkonstante aus der Eichleistung und der Temperaturdifferenz ohne und mit Eichhei-
zung

One measurement is consisting of different steps:

Leveling of the temperature (mantle temperature of the reactor to the programmed temperature)
Leveling of the reactor inside temperature with the heat source off

Heat source on

Leveling of the reactor inside temperature with the heat source on

Calculation of the calibration constant and the temperature difference with the heat source on and off
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Differenz zwischen Innen- und Manteltemperatur:
The difference in-between inside temperature of the reactor and the mantle temperature:

Der Gradient, bei dem die nachste Phase eingeleitet wird, kann unter ©Berechnung®© in K/min eingegeben we
den.
The gradient of the steps can be calculated in keyed into the table in K/min

Gradient f r das Weiterschalten,
Gradient before continuing the next step
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automatisch ermittelte Eichkonstanten
automatic evaluated calibration constants

Die Eichkonstanten werden auch automatisch in eine Tabelle geschrieben. Von dort k nnen sie beim Messen
abgerufen werden.

The calibration constants are automatically written into the calibration table and can be recalled for the different
types of measurements
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Eichtabelle:
Calibration table:

Die Tabellenwerte m ssen den ganzen Arbeitsbereich beim Messen in Bezug auf Temperatur und F listand
abdecken. Dann kann beim Messen der relevante Wert gefunden werden.

Die Tabelle kann manuell ergénzt oder korrigiert werden. Beim automatischen Eichen ist zu bedenken, dass
die Genauigkeit der Eichkonstanten um so h her wird, je kleiner der Gradient f r das Weiterschalten gewahlt
wird. Das Bestimmen der 10 Werte f r einen F listand kann mehrere Stunden betragen, das Ausmessen eines
Reaktors f r verschiedene F llstinde somit mehrere Tage.

The values in the table must be complete for the desired range of temperature as well as the degree of filling
(sample amount).

The table can be edited at any time. In case of the automatic calibration, we obtain the best calibration constant
by using small gradients before going to the next step. As smaller the gradients are chosen as longer the time
for the calibration will be. The calibration for the 10 steps can take a few hours and in case of a calibration for
different filling degrees even days.

GROUP  [EPeRIMENT[DATE  [POwER  [FLLUNG  [TEMPERATUR|CALCST i‘
(b0 A 2300 Bl 7 3uw
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Isothermes Messen:
Isothermal measurements:

Vor dem Messen ist die Menge an Datenpunkten unter ©Optionen®© fes
zulegen. Dieser bestimmt auch die Messdauer. Die Mittelwertbildung Messungen | Berechen |
dient zum Gl tten der Ableitung, d. h. der Anzeige der Anderungsge-

schwindigkeit. empfohlen wird ein Wert zwischen 50 und 100. Messabstand (1105 ) E|

Before the measurements the amount of data points under “Options”
has to be set. The data points are influencing the the total measure-

ment time.
M essbedingungen
Gruppe

E speriment &

Temperatur [‘C)

Fidllgrad %)
Eichkanstante [/ /K] | 352
fiirGE
s | X

1111

Suchen |

°Cund 75 %

Abbruch

Messdauer (Min] 120

Anzahl Furkts fiir den Mitislmert 20

" 0K | X Abbnch

Anschliessend werden die Messbedingungen festgelegt. Die Gruppe
kann aus den in der Eichtabelle abgelegten Gruppen ausgesucht
werden. Nach der Eingabe eines Namens f r das Experiment, der
Temperatur und des F ligrades kann man die Eichkonstante in der
Eichtabelle suchen lassen. Die Eichkonstante kann aber auch manu-
ell eingesetzt werden.

Anschliessend kann die Messung gestartet werden. Dabei wird die
Messtemperatur an den Regler geschickt und dieser gestartet.

Afterwards the measuring parameters for the practical experiments
have to be set. A group of parameters can be selected out of the
stored data from the table. After keying in the name of the experiment,

the temperature, the sample amount, the necessary calibration constants can be searched automatically out of
the calibration table or can be keyed in manually. If all the parameters are set, the measurements can be

started. The temperature of the measurements will be automatically transmitted to the controller.
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0.E5 a0 065 0.01e3 01:03:39 Mr.
T :
o b Messung 3 = 2
= Start der Messung 2 E
E— Start of the measurement E 4
= s
Messbedingungen 5
Measurement par ameters 7
325 2 8
9
10

30

i)

25 -1

00:00:00 00:20:00 00:40:00 01:00:00
| \
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Auswerten der Messung:
Evaluation of the measurement:

Nulllinie und 2 Lineale festlegen
Set base-line and the 2 cursors

Berechnung durchf hren
Start calculation
Differenzte -TNullinie
Temperature difference Base2line Ableitung dT/dt

First derivative dT/dt

Anzeige des Messbereichs — .
Selection of the measurement range Tabelle f r bis zu 10 Berechnungen

Berechnet wird die Energie in kJ zwischen den beiden Line;—lgﬁ!edg' "\Rﬁéﬂtwr‘aﬁ|ﬁ”&%‘!“?§beue angezeigt. Die
Messwerte werden auch in die Messwerttabelle eingetragen, die unter ©Optionen© aufgerufen werden kann.

The energy (kJ) will be calculated in-between the two limits set by the cursors. The calculated value will be
imported in the table. Those values will be imported in the measurement table and can be recalled under ‘Op-
tions’.
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Messwerttabelle:
Measurement table:

Die Tabelle kann zur Weiterver-
arbeitung der Messwerte mit
anderer Software verwendet wer-
den. Dateiname: Measure.dbf.

Kurven und Tabellen k nnen an
einen Drucker ausgegeben wer-
den.

The table can be used for further
evaluations with an other soft-
ware. The file name is under:
Measure.dbf.

Graphs, tables, calculations, etc. can be printed.

Messen bei variabler Temperatur
Measurements at variable temperatures:

Wie beim isothermen Messen ist der Messabstand unter ©Optionen®© festzulegen. Dieser bestimmt auch die
Messdauer.

Anschliessend werden die Messbedingungen festgelegt. Die Gruppe kann aus den in der Eichtabelle abgeleg-
ten Gruppen ausgesucht werden. F r diese Messart m ssen die Eichkonstanten in der Eichtabelle verf gba r
sein. Dadurch werden immer die passenden Werte f r die Energieberechnung verwendet.

Jetzt m ssen noch Anfangs- und Endtemperatur und die Zeitdauer f r die Rampe eingeben werden. Bis zu 3
solcher Abschnitte k nnen programmiert werden.

Anschliessend kann die Messung gestartet werden. Dabei wird die Messtemperatur an den Regler geschickt
und dieser gestartet.

As in the isothermal measurements the amount of data points under “Options” has to be set. The data points
are also setting the time of the total measurement.

After setting the measuring parameters for the practical experiments, a group of parameters can be selected
out of the stored data in the table. For dynamic or step measurements the calibration has to be made first and
the data must be stored in the calibration table.

After keying in the name of the experiment, only the start and end temperature of the steps and the time for the
isothermal hold must be programmed.
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Eingabe und Ablauf des Temperaturprogramms:
Setting of a stepwise-temperature program:

Offnet das Fenster f r das Temperaturprogramm
Is opening the window for the temperature program

Startet des Temperaturprogramm
Will start the temperature program
Fenster Temperaturprogramm
Window of the temperature program

Abschnitt 1 2 3
section

Eingabe von Anlage, Experiment und F ligrad 2
Set of parameters, Experiment and sample amount

1. Temperatur, Zeit bis zur 2. Temperatur und Eichkonstante bei der 1. Temperatur -
1* temperature, time to the 2 . temperature and calibration constant of the 1th temperature
2. Temperatur Zeit bis zur 3. Temperatur und Eichkonstante bei der 2. Temperatur —
2" tTemperature time to the 3" . temperature and calibration constant of the 2 . temperature

3. Temperatur Zeit bis zur 4. Temperatur und Eichkonstante bei der 3. Temperatur —

3 temperature, time to the 4", temperature and calibration constant of the 3" . temperature

4 Temperatur und Eichkonstante bei der 4. Temperatur —
4" temperature and calibration constant of the 4", temperature
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Messung b ei Temperaturprogramm:
Measurements with a temperature program:

Die Rampen sollten nicht zu steil gew h It werden, damit die Messung nicht durch die zum Aufheizen oder Ab-
k hlen des Reaktorinhalts ben tigte Energie verf Ischt wird. Der Temperaturbereich ist gross genug zu w h-
len. Der zu messende Vorgang darf nicht in einem Ubergang zum n chsten Abschnitt erfolgen.

The heating rate of the ramps should not be to high to avoid big overshoots of the temperatures. For the same
reason the time of the ramps should not be to short, to avoid that the next reaction starts before the tempera-
ture of the ramp is stablilized.

Temperaturverlauf w hrend der Messung:
Temperature profile during the experiment:

Beginn der W rmeentwicklung

Differenztemperatur und Anderungsgeschwindigkeit:
Temperature difference and speed of temperature change:
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Speichern der Messdaten:

Saving process data:

Die Messdaten k n nen gespeichert werden. Dazu wird in Bereich ©Datei© ©Speichern unter...© gew hlt. Im sich
ffnenden Fenster kann die Speicherung vorgenommen werden.

The visualised process data can be saved. Select ©Datei© and ©Speichern unter.th®.now opened window
allows specifying a file for saving.

Die Messdaten k nnen nach dem Schliessen des Messfensters wieder geladen werden, indem im Bereich
©Datei© ©Oeffnen© gew hit und die entsprechende Caitgerufen wird. Jetzt k nnen die Berechnungen wieder
in der gleichen Weise wie nach dem Messen durchgef hrt werden.

After closing the window of a measurement, earlier saved data may be loaded again. Select ©Datei© and ©fdef
nen© and the file you want tcopen. You get the window with the measured data and you can calulate using
base line and cursors as descriebed.
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Instrumentation fur die Kalorimetrie:

Instrumentation for the calorimetry:

Reaktor mit R hrwerk UR5-S-TKK Steuerung Konverter PC zur Datenbearbeitung
Reactor with mixer UR5-S-TKK Controller Converter PC

3 Temperaturf h ler
3 temperature sensors

[+

Eichheizung
Calibration source

Thermostat/Cryostat

Der Sicherheitsf hler am URS5 schaltet nur die Eichheizung ab, wenn die Temperatur den zul ssigen Wert -
bersteigt. Die Sicherheitstemperatur des Thermostaten muss korrekt eingestellt werden.

The safety sensor at the UR5 will stop the Heat source in case the temperature would exceed the preset value.
The cryostat must also be calibrated.
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