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V s˙Ëasnosti sa pre termick˙ anal˝zu pouûÌvaj˙ laboratÛr-
ne piecky, ktorÈ s˙ s˙Ëasùou prÌstrojov pre termick˙ anal˝zu,
ako s˙ napr. Mom, Rigaku, Netch.

Piecky prÌstrojov termickej anal˝zy pracuj˙ v‰Ëöinou
s elektrick˝m ohrevom a s˙ konötruovanÈ tak, aby v Ëo naj-
menöej miere ovplyvÚovali termoelektrickÈ nap‰tie meracÌch
termoËl·nkov. HoreuvedenÈ zariadenia s˙ vöak cenovo ùaûko
dostupnÈ a ich prev·dzka si vyûaduje zaökolen˝ person·l.

Cieæom pr·ce bolo navrhn˙ù a skonötruovaù Ëo moûno
najjednoduchöiu laboratÛrnu piecku pre termick˙ anal˝zu, so
zreteæom na vyuûitie dom·cich materi·lov˝ch a surovinov˝ch
zdrojov a s t˝m, ûe ma zabezpeËovaù r˝chly ohrev vzoriek na
vysokÈ teploty a z·roveÚ r˝chlu moûnosù chladnutia sk˙ma-
n˝ch vzoriek1.

Takto navrhnut· a skonötruovan· piecka bola v Ôalöom
verifikovan· na öt˙diu priebehu teplÙt liquidu a solidu pseu-
doneuspokojen˝ch ocelÌ2.

Pri v˝bere spÙsobu ohrevu bol pouûit˝ ako palivo zemn˝
plyn spaæovan˝ v Ëistom kyslÌku, aby sa dosiahla vysok·
teplota spalÌn. Pri n·vrhu tvaru a rozmerov piecky sa vy-
ch·dzalo z rozmerov pracovnÈho priestoru pece a podmienok
nutn˝ch pre proces termickej anal˝zy. Pri konötrukcii piecky
bolo nutnÈ dbaù na jednoduchosù realiz·cie mont·ûe a demon-
t·ûe jednotliv˝ch dielcov piecky resp. na jednoduchosù vkla-
dania a vyberania meranej vzorky.

Z·kladnÈ v˝poËty spaæovania met·nu s kyslÌkom

V ˝ p o Ë e t r e a k Ë n e j t e p l o t y s p a æ o v a n i a
m e t · n u s k y s l Ì k o m

Definujme reakËn˙ teplotu ako teplotu exotermickej reak-
cie, ktor· prebieha adiabaticky a izotermicky v ötandardn˝ch
podmienkach (prietoËn˝ systÈm, ust·len˝ stav, v˝chodzie l·t-
ky vo stechiometrickom pomere danej reakcie, rozsah reakcie
jednotkov˝).UvoænenÈ teplo zv˝öi teplotu produktov
z teploty T na teplotu reakËn˙ Tr:

(1)

ñ ötandardn· reakËn· entalpia uvaûovanej exotermickej
reakcie pri teplote T napr. 298,15 K, ni ñ l·tkovÈ mnoûstvo
i-tÈho produtu, ËÌselne zhodnÈ so stechiometrick˝m koefi-
cientom produktu, ñ mÛlovÈ teplo i-tÈho produktu.

ReakËnou teplotou sa naz˝va teoretick· teplota plameÚa
pri horenÌ (oxid·cii kyslÌkom) bez ohæadu na skupenstvo re-
aguj˙cich (spaæovan˝ch ) l·tok. V literat˙re sa tieû pouûÌva
pojem ñ adiabatick· teplota. Teoretick· teplota plameÚa je
teplota vypoËÌtan· a m· najvyööiu hodnotu, pretoûe sa ne-
uvaûuj˙ disociaËnÈ endotermickÈ reakcie6.

V ˝ p o Ë e t v ˝ h r e v n o s t i m e t · n u

Pri v˝poËte vych·dzame zo z·kladnej stechiometrickej
rovnice oxid·cie met·nu:

CH4 + 2 O2 → CO2 + 2 H2O (2)

ätandardn˙ reakËn˙ entalpiu pre uveden˙ reakciu
urËÌme na z·klade Hessovho z·kona, priËom hodnoty zluËo-
vacÌch tepiel s˙ prevzatÈ z cit4,5,9.

= ñQn =

= =

= ñ393 505,2 + 2(ñ242 462,8) ñ (ñ74 809,92) ñ

ñ 2(0) = ñ803 621 J.molñ1 (3)

Teda pri oxid·ciÌ met·nu sa v reakËnej zÛne plameÚa
uvoænÌ 803 621 J z jednÈho mÛlu CH4.

N·vrh laboratÛrnej piecky pre termick˙ anal˝zu

Pri n·vrhu bolo potrebnÈ zabezpeËiù Ëo najhomogÈnnejöie
pole, a preto bolo navrhnutÈ symetrickÈ rozloûenie hor·Ëikov
okolo pracovnÈho priestoru pece. Na obr. 1 je zn·zornen˝
systÈm centr·lneho rozvodu a usporiadania hor·Ëikov.

Pre kontrolu reûimu prietoku boli pouûitÈ prietokomery:
ñ pre met·n ñ rotameter R-01
ñ pre kyslÌk ñ rotameter R-1

Prietok sa riadil pomocou ventilov priamo na zdroji. Prie-
toËnÈ mnoûstv· zemnÈho plynu sa pohybovali od 246 do 4 500
cm3.minñ1 a prietoËnÈ mnoûstvo kyslÌka od 825 do 9 840
cm3.minñ1. Pre meranie teplÙt povrchov v˝muroviek sa pouûÌ-
vali termoËl·nky chromel ñ alumel a pre meranie teploty
odpadn˝ch spalÌn termoËl·nky PtñPt/Rh-10. V˝sledky zapi-
soval lÌniov˝ zapisovaË EZ-9C. SchÈma merania je zobrazen·
na obr. 3.

R˝chlosù pr˙denia zemnÈho plynu sa pohybovala v roz-
medzÌ od 0,68 do 12,5 m.sñ1 a r˝chlosù pr˙denia kyslÌka od
0,32 do 3,8 m.sñ1. V˝kony hor·Ëikov sa menili od 134,76 J.sñ1,
resp. 485,14 kJ.hodñ1 do 2467 J.sñ1, resp. 8880,3 kJ.hodñ1.

Pri realizovanÌ piecky na termick˙ anal˝zu boli kladenÈ
vysokÈ poûiadavky na ûiaruvzdorn˝ materi·l. Bola poûadova-
n· ûiaruvzdornosù okolo 2000 ∞C, odolnosù voËi n·hlym zme-
n·m teploty (r˝chleho n·behu teploty cca 150 ∞C.minñ1, resp.
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rovnako r˝chleho ochladenia), Ëo najniûöia tepeln· vodivosù
a mern· tepeln· kapacita.

Pri navrhovanÌ tvaru bolo potrebnÈ reöpektovaù jednodu-
chosù mont·ûe  keramick˝ch  dielcov  tak, aby bola  moûn·
r˝chla v˝mena sk˙öobnej vzorky resp. v˝mena poökodenej
Ëasti piecky. ZvolenÈ bolo odlievanie dielcov piecky do fo-
riem. Ako materi·l bol pouûit˝ ûiarobetÛn Ti 17, vyr·ban˝ na
b·ze guliËkovÈho korundu a vysokohlinitÈho cementu. SchÈ-
ma laboratÛrnej piecky je zobrazen· na obr. 2.

T e p e l n · p r · c a l a b o r a t Û r n e j p i e c k y

Experimenty boli zameranÈ na urËenie teploty v pracov-
nom priestore piecky v z·vislosti od prÌkonu2. S˙beûne sa
vyhodnocovala doba n·behu teploty v pracovnom priestore
piecky, spotreba zemnÈho plynu a kyslÌka pri konötantnom
prÌkone z 20 ∞C aû po stacion·rny stav, teplota spalÌn poËas
n·behu piecky, teplota vonkajöieho povrchu pracovnej a izo-
laËnej v˝murovky. Pod pojmom konötantn˝ prÌkon je potrebnÈ
rozumieù presnÈ d·vkovanie zemnÈho plynu a kyslÌka od po-
Ëiatku ohrevu v Ëase τ = 0 aû po n·beh max. teploty v pra-

covnom priestore piecky, ˙mernej priv·dzanÈmu mnoûstvu
tepla8. Ako vypl˝va z obr. 4, na ktorom s˙ graficky interpre-
tovanÈ nameranÈ v˝sledky z experimentov, je moûnÈ predpo-
kladaù line·rnu z·vislosù doby n·behu teploty na prÌkone. Pre
tento ˙Ëel bola navrhnut· funkcia1,3

t(τ) = (l ñ eñbτ) (4)

kde: je limituj˙ca teplota (koneËn· teplota ñ stacion·rny
stav), b ñ konötanta, vypoËÌtan· pomocou regresnej anal˝zy.

Aby bolo moûnÈ vypoËÌtaù konötantu b, upravÌ sa t·to
rovnica na tvar:

Y = ln = ñb.τ (5)

Konötanta b je ˙mern· prÌkonu P a keÔûe b = k0.P je moûnÈ
predch·dzaj˙cu rovnicu napÌsaù v tvare:

Y = ln = ñk0P.τ (6)

Pomocou tejto rovnice a konötanty k0 je moûnÈ vypo-
ËÌtaù dobu n·behu teploty pri æubovolnom zvolenom prÌko-
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Obr. 1. Hor·kov˝ systÈm pece; 1 ñ keram. r˙rka (Al2O3) pre prÌvod
O2, 2 ñ keram. bikapil·ra (Al2O3) pre prÌvod CH4, 3 ñ gumenÈ tesnenie,
4 ñ kyslÌkov· komora, 5 ñ plynov· komora, 6 ñ prÌvod kyslÌka, 7 ñ
prÌvod plynu
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Obr. 2. SchÈma laboratÛrnej pece; 1 ñ vzorka, 2 ñ keramick˝ tÈglik,
3 ñ bikapil·ra s termoËl·nkom, 4 ñ retorta, 5 ñ kovov· kapil·ra, 6 ñ
tepeln· izol·cia, 7 ñ tepeln· izol·cia, 8 ñ hor·k, 9 ñ podloûka, 10 ñ
gumenÈ tesnenie, 11 ñ objÌmka, 12 ñ drûiak
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ne. Toto tvrdenie vöak platÌ len pre testovan˙ laboratÛrnu
piecku1.

Diskusia v˝sledkov

V˝sledky stechiometrickÈho spaæovania sa opierali o z·-
kladn˙ rovnicu (2).

Pre popis dejov prebiehaj˙cich pri spaæovanÌ met·nu v ky-
slÌku bol pouûit˝ termodynamick˝ prÌstup. Z·kladnÈ termody-
namickÈ hodnoty pre O2, H2, CO2, CO, CH4, H2O(g), C uve-
denÈ v cit.4,5 maj˙ platnosù do 3000 K. Pre niektorÈ disociaËnÈ
reakcie vöak bolo potrebnÈ uvaûovaù pri v˝poËtoch rovnov·û-
nych konöt·nt teploty aû 5000 K.

Z·kladnÈ termodynamickÈ hodnoty pre uvaûovanÈ reakcie
pri spaæovanÌ met·nu v kyslÌku sa opieraj˙ o tabel·rne hod-
noty.

StupeÚ premeny met·nu pri jeho stechiometrickom spaæo-
vanÌ v kyslÌku je prakticky stopercentn˝, pri teplote 5000 K

= 0,9987, a preto pri ÔalöÌch v˝poËtoch bola uvaûovan·
iba priama reakcia a sp‰tn· bola pri v˝poËtoch zanedban·.

ätandardn· reakËn· entalpia reakcie spaæovania met·nu
s kyslÌkom m· hodnotu = ñ 803 621 J.

Pre t˙to v˝hrevnosù bola vypoËÌtan· teoretick· teplota
plameÚa stechiometrickÈho spaæovania met·nu s kyslÌkom bez
disoci·cie Tad = 4751 K. Je to teplota, ktor˙ by dosiahli pro-
dukty predch·dzaj˙cej reakcie, pri priv·dzanÌ reaktantov adia-
batickÈho spaæovania do procesu o teplote 298,15 K.

V˝poËet teoretickej teploty stechiometrickÈho spaæovania
s disoci·ciou, mÙûe byù uskutoËÚovan˝ dvoma spÙsobmi.
1. Tak, ûe teoreticky nech·me sp·liù met·n na zloûky CO2

a 2 H2O (exotermick· reakcia), ktorÈ dosiahn˙ teplotu Tad
= 4751 K. Z tejto teploty je veden· adiabata produktov
disoci·cie CO2 a 2 H2O na CO, H2 a O2 (cit.1). PrieseËnica
adiabaty s rovnov·ûnou krivkou disoci·cie, ud·va teore-
tick˙ teplotu spaæovania met·nu v kyslÌku disoci·ciou
Tadis= 3300 K.

2. Podæa druhÈho spÙsobu nech·me met·n sp·liù nedokonale
na zloûky CO, H2, O2 tak, ako je to vyjadrenÈ reakËn˝m
cyklom, teda tak˙ ist˙ teplotu Tad = 4751 K dostaneme, ak
by sa uvaûovala reakcia:

CO + 2 H2 + 1,5 O2 → 2 H2O + CO2 (7)

ktorej reaktanty by mali tepeln˝ obsah 35 731,5 J, Ëo znamen·
potrebu ohriaù ich na teplotu 541,6 K. Rovnov·ûna krivka tejto
reakcie s adiabatou d·va tak˙ ist˙ teplotu ako prv˝ spÙsob, tj.
Tadis = 3300 K.

Pre pyrometrick˙ ˙Ëinnosù podæa v˝poËtu teoretick˝ch
teplÙt platia vzùahy:

η = (8)

η = (9)
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Obr. 3. SchÈma zapojenia termoËl·nkov umiestnen˝ch na laboratÛrnej piecke; 1 ñ zdroj kyslÌka, 2 ñ zdroj zemnÈho plynu, 3 ñ meranie
prietoku kyslÌka, 4 ñ meranie prietoku zemnÈho plynu, 5 ñ centr·lny rozvod mÈdiÌ, 6 ñ pracovn˝ priestor pece, 7 ñ spaæovacia komora, 8 ñ
zapisovaË teploty v pracovnom priestore pece termoËl·nkov PtñPt/Rh-10, 9 ñ zapisovaË teploty vonkajöieho povrchu pracovnej v˝murovky ñ
termoËl·nkov Ch-A, 10 ñ zapisovaË teploty vonkajöieho povrchu trvalej v˝murovky ñ termoËl·nkov Ch-A, 11 ñ zapisovaË teploty odch·dzaj˙cich
spalÌn zo spaæovacej komory termoËl·nkov PtñPt/Rh-10

Obr. 4. N·beh teploty v z·vislosti od Ëasu a prÌkonu; jednotlivÈ
krivky (od spodnej po horn˙) sa lÌöia st˙paj˙cim prÌkonom
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Pyrometrick· ˙Ëinnosù spaæovania met·nu v kyslÌku bez
disoci·cie a s disoci·ciou bude

η = = 0,7 (10)

V experiment·lnej Ëasti bola navrhnut· laboratÛrna piecka
zrealizovan· a boli na nej vykonanÈ mnohÈ merania. Piecka
m· sl˙ûiù pre ˙Ëely termickej anal˝zy. Ako najvhodnejöia
ûiaruvzdorn· hmota sa pri experiment·lnych meraniach uk·-
zala hmota v zloûenÌ:
ñ guækov˝ korund,
ñ vysokohlinit˝ cement,
ñ jemnomlet˝ Al2O3.

Pri objemovom prietoku 3084 cm3.minñ1 zemnÈho plynu
a 6550 cm3.minñ1 kyslÌka, bola v stacion·rnom stave dosaho-
van· teplota cca 1800 K. Stacion·rny reûim bol pre uv·dzanÈ
prÌkony dosahovan˝ cca v 40. min˙te1.

Z·ver

Neust·le zvyöovanie ceny fosÌlnych palÌv, vr·tane zemnÈ-
ho plynu, ktorÈ s˙visÌ s ich postupn˝m ub˙danÌm, zvyöuje tlak
na efektÌvnejöie vyuûÌvanie t˝chto palÌv. Potreba dosahovania
vysok˝ch teplÙt pre rÙzne ˙Ëely (laboratÛria, v˝skumnÈ pra-
covisk·, vysokÈ ökoly a pod.), rovnako pÙsobÌ na skutoË-
nosù jednoduchÈho naplnenia tejto potreby. Pritom spaæovanie
zemnÈho plynu v Ëistom kyslÌku toto æahko umoûÚuje7,8.

Neopomenuteæn· je tieû cena prÌstrojov pre termick˙ ana-
l˝zu, ktorej z·kladnou Ëasùou je pr·ve laboratÛrna piecka.
Tieto zariadenia okrem cenovej n·roËnosti vyûaduj˙ aj odbor-
ne zaökolen˝ person·l. Podæa n·vrhu1, tieto aspekty odpad·-
vaj˙.

V Ôalöom je potrebnÈ spomen˙ù v˝hody vypl˝vaj˙ce zo
spaæovania zemnÈho plynu v kyslÌku, konkrÈtne:
ñ mal˝ objem spalÌn,
ñ nehluËnosù,
ñ nepoûaduje sa predohrev plynov,
ñ vysok· r˝chlosù spaæovania,
ñ jednoduch· regul·cia r˝chlosti ohrevu,
z Ëoho vypl˝vaj˙ i malÈ rozmery navrhovan˝ch piecok.
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P. Horbaj (Mechanical Engeneering Facutly, Technical
University, Koöice, Slovak Republic): Design of a Laboratory
Furnace for Thermal Analysis at Very High Temperatures

The contribution presents a home-made relatively simple
and inexpensive high laboratory furnace for thermal analysis.
Natural gas is used as a fuel and oxygen as on oxidation agent.
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