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Insind0ritydssa koottiin ja testattiin uusi tutkimus- ja mittauslaitteisto Aalto-yliopistolle. Ky-
seessa oli muuttuvatilavuuksinen kenno, jolla oli tarkoitus tutkia faasitasapainoja. Kennolla
oli tarkoitus paasta yli 200 °C lampédtiloihin ja lahes 100 bar paineeseen. Laitteistolla mitat-
tavia perussuureita ovat lampétila, paine ja tilavuus. Ennen tyén aloittamista tehtiin pieni-
muotoinen HAZOP-riskienarviointi mahdollisten vaaratekijoiden minimoimiseksi.

Laitteen kokoamisvaiheessa tutkittiin eri vaihtoehtoja kennon tiivistetyypeille, liitdnndille,
venttiileille sekd& mittauslaitteistoille. Kokoonpano- ja testausvaiheessa ongelmien ratkai-
sussa pyrittiin ottamaan huomioon, mihin kennoa tulevaisuudessa insindorityon jalkeen tul-
taisiin kayttamaan.

Kennon toimivuutta testattiin muutamalla mittaustyypilla. Testauksissa kaytetyksi kemikaa-
liksi oli valittu n-heksaani ja saatuja tuloksia vertailtiin tieteellisissa artikkeleissa ja kirjoissa
ilmoitettuihin n-heksaanin ominaisuuksien arvoihin. Kennoon asennetuille antureille suori-
tettiin kalibrointimittauksia ja kalibrointien jalkeen mitattiin n-heksaanin hdyrynpaineita kah-
della eri mittausmenetelmalld. Kennon paineanturille asennettiin kamera ja méaaritettiin me-
netelmé kennon tilavuuden mittaamiselle kennosta otetun valokuvan perusteella. Tilavuu-
den avulla voidaan maarittaa ominaistilavuus. Tydssa tutkittiin myds n-heksaanin kayttayty-
mista kriittisessa pisteessa.

Kayttoonoton jalkeen laitteiston kayttamiseen koulutettiin henkild, joka tulisi jatkamaan lait-
teistolla tehtavaa tutkimusta.

Laitteistolla saatiin mitattua n- heksaanin hdyrynpaineita ja tulokset olivat lahella kirjallisuus-
lahteiden arvoja. Tehtyjen tiivisteratkaisujen ja laitteiston kytkentavalintojen jalkeen saatiin
kenno toimintakuntoon ja lisksi saatiin tietoa millaisia muutoksia laitteistoon tulisi viela
tehda.

Avainsanat Muuttuvatilavuuksinen kenno, faasitasapaino, n-heksaani
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In this thesis, a measuring and research device was assembled in co-operation with Aalto
University. The device was a variable volume cell which can be used to study phase equili-
brium. This cell could be used at temperatures exceeding 200 °C and at pressures as high
as 100 bar. The variables that could be measured with the device are temperature, pressure
and volume. Before running the device, a small HAZOP risk analysis was made to minimize
the possible hazardous risks.

In the assembling stage, different alternatives were considered for sealing, connections, val-
ves and measuring devices. In the assembly and testing stages, all the possible obstacles
were tackled bearing in mind in what way the equipment would be used in the future.

The cell was tested by using a few different methods. The chemical that was used was n-
hexane, and the results from the tests were compared to results from studies and values
that had been found in literature and publications. The sensors were calibrated, and mea-
surements for the n-hexane vapor pressures were performed. A camera was installed to the
device which could be used to evaluate the volume of the cell from the picture. From the
volume it is possible to evaluate the specific volume of the substance. The critical point of
n-hexane was also measured.

After the assembly and testing stages, an orientation session was given to the person who
was going to continue with the device.

The vapor pressures of n-hexane were quite close to ones found in the literature. After the
start up and assembly, conclusions were made on what would be the suitable changes that
should be made to the equipment in the future.

Keywords Variable volume cell, phase equilibrium, n-hexane
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1 Esipuhe

Insindorityd suoritettiin yhteistydsséa Aalto-yliopiston kemian laitetekniikan laboratorion
kanssa. Haluan esittaa suuret kiitokset neuvoista ja ohjeistuksesta pateville, avuliaille ja
ammattitaitoisille akatemiatutkija Petri Uusi-Kyynylle seka diplomi-insinddrille Jouni Tou-

roselle.

2 Johdanto

Insindoritydssa rakennettiin vaihtuvatilavuuksisen faasitasapainokennomittauslaitteiston
prototyyppi. Kenno oli professori Dominique Richon’n suunnittelema. Kaynnistyksen ja
kokoamisen yhteydessa suoritettiin koeajoja, joilla tutkittiin ja testattiin kennon toimi-

vuutta eri olosuhteissa.

3 Teoriaa

Tassa luvussa on kasitelty insindoritydssa esiintyvien ilmididen ja aineominaisuuksien

teoriaa.

3.1 Puhtaan aineen faasimuutokset

Faasi voidaan maéaritella yhdeksi fysikaalisilta ja rakenteellisilta ominaisuuksiltaan ho-
mogeeniseksi alueeksi. Jokaisella aineella on vain yksi kaasufaasi. Heliumilla voi olla
useampi kuin yksi nestefaasi, mutta useilla aineilla voi olla my6s useita kiinteita faaseja,
kuten esimerkiksi hiilella grafiitti ja timantti. Jaalla on ainakin 12 eri kiintean olomuodon
faasia. Molekyylien véliset sidokset ovat vahvimpia kiintedssa faasissa ja heikoimpia
kaasufaasissa. Yksi syy tdhan on se, etta kiintedssa aineessa molekyylit ovat lahempana
toisiaan kuin kaasufaasissa. Molekyylien pieni valimatka saa molekyylit asettumaan toi-
sinaan myos jarjestelmallisesti muodostaen saanndéllisid kiderakenteita. Huomioitavaa
on, ettd molekyylien valiset vetovoimat vaihtuvat hylkimisvoimiksi molekyylien valisen
etaisyyden mennessa liian pieneksi. Vaikka molekyylit eivat pystyisi likkumaan toistensa

suhteen, ovat ne kuitenkin jatkuvassa varahtelyliikkeessa. Tama varahtelylike kasvaa



[Ampdtilan kasvaessa ja varahtelyliikkeen ansiosta molekyylien tai atomien valiset sidok-
set saattavat rikkoutua. Tama tapahtuu aineen muuttuessa kiinte&sta olomuodosta nes-
teeksi tai suoraan kaasuksi. [1, s. 64; 2, s.142; 3, s. 112-113]

Molekyylien etdisyydet nestefaasissa eivét ole huomattavasti suurempia kuin kiinteassa
faasissa, mutta nestefaasissa molekyylit padsevat likkumaan vapaammin. Poikkeuksel-
lisesti vedella molekyylien etaisyydet pienenevat siirryttdessa kiintedsta faasista neste-
faasin, toisin sanoen jaan tiheys on pienempi kuin veden. Jos vesi kayttaytyisi kuin suurin
osa aineista, jaatyisivat jarvet talvella helposti umpeen. Jaa vajoaisi jarven pohjalle ja
lopulta koko jarvi saattaisi olla jaassa. Molekyylien véliset voimat ovat pienempia neste-
faasissa kuin kiintedssa faasissa, mutta silti huomattavasti suurempia kuin kaasufaa-
sissa. [3, 5.112-113; 4, s. 169-176]

Kaasufaasissa molekyylien etdisyydet ovat suuret eikéa niilla ole tiettya jarjestaytynytta
rakennetta molekyylien kesken. Niiden liike on satunnaista ja ne térmailevat jatkuvasti
toisiinsa, seka ymparistoonsa. Molekyylit ovat vuorovaikutuksessa toistensa kanssa
paaasiassa tormaysten kautta. Molekyyleilla on runsaasti liike-energiaa, josta eroon paa-
seminen on edellytys molekyylien tarkemmalle jarjestaytymiselle. [3, s.112-113]

Aineen faasin muuttumista toiseksi kutsutaan faasimuutokseksi ja siihen liittyy muutos
entalpiassa. Toisin sanoen molekyylien tai atomien uuteen jarjestaytymiseen liittyy usein

energian sitoutumista faasiin, tai energian vapautumista. [1, s. 64; 2, s. 142]

Faasimuutos on spontaani tapahtuma tietyssa paineessa ja lampétilassa. Aine pyrkii ole-
maan siind faasissa, jonka kemiallinen potentiaali on pienin kyseisissa olosuhteissa
(kuva 1). Kun kasitellaan faasimuutoksia, on syyta ottaa huomioon faasimuutoksen ter-
modynaaminen maaritelmé seka faasimuutoksen nopeus. Joissain tapauksissa termo-
dynaamisen méaaritelman mukaan faasimuutos tapahtuu, mutta muutoksen nopeus on
niin hidas, ettei silla ole k&ytanndon merkitysta. Termodynamiikan mukaan timantit hajoa-
vat normaaleissa olosuhteissa grafiitiksi, mutta muutos on hyvin hidas pienissa l[Ampoti-
loissa. [2, s.142]
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Kuva 1. Olomuodon riippuvuus kemiallisesta potentiaalista lampdétilan funktiona [2, s.142]

3.2 Hdyrynpaine

Hoyrynpaine kertoo kuinka herkasti neste haihtuu. Hoyrynpaine kasvaa lampdtilan kas-
vaessa, silla nesteessé olevien molekyylien liikke-energian kasvu edesauttaa molekyylien
siirtymistd kaasufaasiin. Jos sylinterissa olevaan kaasuun kohdistetaan hdyrynpainetta
suurempi paine, alkaa hoyry tiivistyd nesteeksi. Jos taas sylinterissé on nestetta ja sy-

linterin painetta lasketaan alle hdyrynpaineen, alkaa neste hdyrystyd kaasuksi. [1, s.

110-111; 2, s. 142]

3.3 Ideaali- ja reaalikaasut

Ideaalikaasuyhtéald kuvaa laajalla p-V-T asteikolla hyvin useiden kaasujen, kuten esimer-
kiksi heliumin kayttaytymista. Kuitenkin esimerkiksi vedella yli 1300 K asteen [ampdti-
loissa virherajoiksi tulee paineen ja tilavuuden suhteelle jo £10 %. Ensimmainen oletus



ideaalikaasulle on sen molekyylien massan esittaminen pistemaisind. Todellisuudessa
kaasuja ei voi puristaa niin kasaan mitd massan pistemaisyys antaisi olettaa. Toinen
oletus ideaalikaasuyhtaldlle on se, etta molekyylit eivat ole keskendan vuorovaikutuk-
sessa. Nama kaksi asiaa merkitsevat vahemman pienilla tiheyksilla, mutta kaasua ko-
koonpuristettaessa nama asiat muuttuvat yha merkittavammiksi. [4, s.140-141]

3.3.1 Kaasun kokoonpuristuvuuskerroin

Yksi tapa kuvata kaasun poikkeavuutta ideaalikaasusta on kaasun kokoonpuristuvuus.
Kaasun kokoonpuristuvuutta voidaan kuvata kokoonpuristuvuuskertoimella Z joka voi-
daan laskea kaavalla 1. [2, s. 31]

— PVm
Z==0 1)

Kaikilla kaasuilla Z = 1 pienilla tiheyksilla ja ideaalikaasulla Z = 1. Kaava 1 voidaan muut-

taa ideaalikaasun tilanyhtalén muotoon: [2, s. 31]

M_

m
—r RT —» pV = —RT =nRT - pV = nRT (2)

PV =RT > p==p

Kuvassa 2. on esitetty kokoonpuristuvuuskertoimia muutamalle kaasulle paineen funk-

tiona.
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Kuva 2. Kaasujen kokoonpuristuvuuskertoimia paineen funktiona [1, s. 32]

3.3.2 Reaalikaasuyhtaloita

Yksi yleisimmin kaytdssa oleva tilanyhtalo reaalikaasuille on van der Waalsin tilanyhtalo:

RT a _ nRT n?a (4)
Vm—b Vy2  V-nb V2

Toinen hyodyllinen yhtald on Redlich-Kwongin tilanyhtélo. Tilanyhtélon vakiot a ja b ovat

eri arvoja kuin van der Waalsin tilanyhtalossa.

_ _RT a _ TMRT n?a )
p= Vm—b VTV (Vm+B)  V-nb  TV(V+nb)

Muita kaytettyja yhtaloitéa ovat esimerkiksi Beattie-Bridgemanin tilanyhtalo seké sarjake-
hitelméasta kehitetty tilanyhtald. Sarjakehitelméa on tarkin tilanyhtaloista, mutta se vaatii

useampia tunnettuja vakioita. [1, s. 33; 4, s.150]



Kuvassa 3. ja 4. on esitetty hiilidioksidin CO, paine moolitilavuuden funktiona. Kuva 3.
on lampdotilassa 426 K:& ja kuva 4. lampdétilassa 310 K:&a. Kuvissa oleva punainen kayréa
on ideaalikaasun tilanyhtalolla laskettu, keltainen van der Waalsilla ja sininen Redlich-
Kwongin yhtalolla. Pisteet ovat kokeellisesti maaritettyja pisteitd. Kuten kuvasta 4. ha-
vaitaan, varsinkin pienemmilla lampdtiloilla ja pienemmilla moolitilavuuksilla (suurem-

milla tiheyksilla) ideaalikaasun tilanyhtalo ei kuvaa hyvin todellisuutta.

Pressure (bar)
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Kuva 3. Paineistettu hiilidioksidi moolitilavuuden funktiona lampétilassa 426 K [4, s. 151]
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Kuva 4. Paineistettu hiilidioksidi moolitilavuuden funktiona lampétilassa 310 K [4, s. 151]



Tilanyhtalo ei kuvaa aineen kayttaytymista tarkasti lahella pistetté, jossa hoyry pyrkii nes-
teytyméaén. Kuvassa 5. on esitetty hiilidioksidin paineen riippuvuus moolitilavuudesta eri
lampotiloissa van der Waals yhtalolla.

304.12K
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Kuva 5. Van der Waalsin yhtalolla laskettuja kayria hiilidioksidille. [4, s. 152]

Kuvassa 5. on merkitty keltaisella varilla alue, jossa hoyry ja kaasu ovat tasapainossa.
Van der Waalsin yhtal6 ei kuitenkaan kuvaa hyvin keltaista aluetta, koska talla alueella
todellinen yhtalo ei ole jatkuva. Van der Waalsin tilanyhtalé kuvaa hyvin vain tilanteita,
joissa on kyseessa pelkka hoyryfaasi. Jos kuvaajan tilannetta tarkastellaan sylinterissa,
jonka tilavuutta muutetaan mannan avulla, kohdassa a on pelkk&é kaasua, kohdassa d
on pelkkaa nestetta seka pisteesta b pisteeseen ¢ neste ja kaasu ovat tasapainossa
toistensa kanssa ja tilavuutta saadaan pienennettyd ilman ettd paine muuttuu. Toisin
sanoen, keltaisella alueella mantaa voidaan painaa sisdén voimalla, joka on vakio. Tata
painetta kutsutaan aineelle tietyssa lampotilassa ominaiseksi hdyrynpaineeksi. Jos kaa-
sua tarkkaillaan sylinterissa, alkaisi kaasu tiivistyd nesteeksi saavuttaessa keltaiselle
alueelle 1&helld pistettd a. Tummansinisen ja keltaisen alueen rajalla sylinterissa olisi jal-
jellda enda pelkkd nestefaasi. Kun kaasua puristetaan riittvasti ja kun kaasumolekyylit

paasevat tarpeeksi lahelle toisiaan, alkavat molekyylien valiset vuorovaikutukset vetaa



molekyyleja toisiaan kohti ja kaasu alkaa tiivistya nesteeksi. Kuvaajan vaakasuoralla
osuudella etdisyydet osuuden paatepisteisiin ovat verrannollisia sylinterissa olevan kaa-
sun ja nesteen maaraan. Kun péaastadn tummemman siniselle alueelle ja pisteeseen d,
paine nousee hyvin voimakkaasti puristettaessa. Molekyylit ovat jo lahelld toisiaan ja
puristettaessa ne alkavat vastustamaan kokoonpuristumista. Tumman sinisella alueella
kaasu on nesteytynyt ja nesteet puristuvat huomattavasti huonommin kasaan kuin kaa-

sut molekyylien vélisten vuorovaikutusten takia. [1, s. 30; 4, s. 151-154; 5, s. 27]

Kuvassa 5 keltaisen alueen ja sitd sivuavan 304,12 K kayran sivuamispisteessa on hiili-
dioksidille ominainen kriittinen piste. Taman pisteen painetta kutsutaan kriittiseksi pai-
neeksi P. ja lampdtilaa kriittiseksi lampoétilaksi Tc. Aineen puristaminen nesteeksi ei ole
mahdollista lampdtiloilla T>Te. [1, s. 31; 4, s. 151-154]

3.3.3 Kiriittisen pisteen maarittamisesta

Yleensa kriittisen pisteen tarkka maarittaminen visuaalisesti on hankalaa. Tall6in voi-
daan kayttaa oletusta, ettéd puhtaan aineen keskimaarainen tiheys payg on lampétilan li-

neaarinen funktio:

+ v
Pavg = pzzp (6)
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Kuva 6. Kiriittisen pisteen maarittaminen hoyryn ja nesteen tiheyden avulla. [5, s. 29]

Kuvasta 6. ndhdaan, etta kriittisen [amp6otilan maarittaminen kuvaajan avulla on suhteel-
lisen helppoa. Mitataan nesteen ja kaasun tiheyksia ja arvioidaan muodostuvan paraa-

belin huipun sijainnin perusteella aineen kriittinen piste. [5, s. 28-29]

3.3.4 p-T faasidiagrammi

Puhtaassa aineessa voi olla yhta, kahta tai kolmea faasia samanaikaisesti tasapainossa.
Kuvassa 7. on esitetty p-T faasidiagrammi. p-T faasidiagrammi osoittaa, missa olomuo-
dossa aine on tietyssa lampétilassa ja paineessa. p-T faasidiagrammi on helppolukuinen
ja siksi sita kaytetaan usein havainnollistamaan faasitasapainoja. Hoyryn ja nesteen alu-
een valisella viivalla nama kaksi faasia ovat tasapainossa. HOyry-neste-tasapainokayra
kuvaa aineen hoyrynpainetta lampdtilan funktiona. Kun seurataan kuvaajassa neste- ja
hdyryfaasin rajoittamaa kayrda ja nostetaan painetta, seka lampdtilaa, muodostuvan
kaasun tiheys kasvaa nopeammin kuin sen kanssa tasapainossa olevan nesteen, silla
kaasu on kokoonpuristuvampi. Kriittisessa pisteessa kaasun tiheys saavuttaa nesteen
tiheyden ja neste- ja kaasufaasin rajapinta halvenee ja lopulta katoaa. Kriittista pistetta
korkeammilla paineen ja lampdtilan arvoilla esiintyy vain yksi faasi, jota kutsutaan ylikriit-
tiseksi fluidiksi. Tama fluidi saattaa olla huomattavasti tiheampaa kuin tunnettujen kaa-
sujen tiheydet kriittisen pisteen alapuolella. [2, s.33, 142; 4 5.169-176]
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Kuva 7. p-T faasidiagrammi. [4, s.170]

3.3.5 Neste-kaasu tasapainokayran maarittdminen p-T koordinaatistossa

Yksi menetelma laskea tiettya lampdotilaa vastaavia hdyrynpaineita p-T koordinaatistoon
on kayttdd Antoinen yhtaloa:

B
T T+C-27315 (7)

loglopvap =A
A, B ja C ovat kokeellisia kirjallisuudesta loytyvia ainekohtaisia arvoja. Antoinen yhtalo

toimii luotettavasti vain tietylla paineskaalalla. Antoinen yhtéléa ei pitéisi koskaan kayttaa
ilmoitetun paineasteikon ulkopuolella. [6, ch. 7.4, s. 232]

Kun halutaan tietoa aineen hdyrynpaineista Antoinen yhtalon salliman paineasteikon ul-
kopuolella, tulee kayttdad muita mahdollisia yhtaldita. Tahan tarkoitukseen sopii esimer-
kiksi Wagnerin yhtalo (yhtalosta on muitakin versioita, vakioita lisatessa tulee tarkistaa
mihin yhtaléon ne pitaa sijoittaa): [6, ch. 7.5, s. 233]
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In Pyap = (at + br'® + c1%° + dv°)T, (8)

Missa:

[7]

tai toisessa muodossa:
Inpye, =Inp, + % (at + bt'® + c12° + d1°) 9)

Missa:

[6,ch.7.4,s.721]

Wagnerin yhtalé kehiteltiin kuvaamaan typen ja argonin hdyrynpaineen kayttaytymista
koko skaalalla, josta mittaustuloksia oli saatavilla. Kyseinen yhtéld kuvaa hyvin aineiden
hdyrynpaineen kayttaytymista koko nestefaasin alueella, mikali vakiot a, b, c ja d ovat

saatavilla. [6, ch. 7.5, s. 233 ]

Kaava 10. on Wagnerin yhtalén muoto, joka kuvaa hyvin n-heksaanin hdyrynpaineita.

Inpygp =Inp, + % (1T + €157 + €32 + 373 + ¢47%) (10)

[8]
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3.3.6 Ylikriittiset fluidit

Liuottimen ominaisuudet vaikuttavat saantoon ja reaktion selektiivisyyteen. Kun ylikriit-
tista fluidia kaytetdén liuottimena, saadaan enemman parametreja, joilla voidaan saa-
della kemiallista reaktiota. Ylikriittisen fluidin ominaisuudet ovat yhdistelma kaasumaisen
ja nestemdaisen olomuodon ominaisuuksista. Ylikriittinen fluidi ei ole neste, mutta sen
tiheys on lahella nesteen tiheyttd. Korkeasta tiheydesta johtuen kiinteiden aineiden liu-
koisuus on korkea. Ylikriittiseen fluidiin liuenneiden aineiden diffuusio on korkeampi kuin
nesteessa. Ylikriittisen fluidin viskositeetti on pienempi kuin nesteella, mika taas nopeut-
taa aineensiirtoa ja kasvattaa reaktionopeutta. Jotkin kaasut ovat helppoliukoisempia yli-
kriittiseen fluidiin. Ylikriittisilla liuottimilla yritetddn korvata esimerkiksi ymparistélle erit-
tain haitallisia freoni-yhdisteita. Ylikriittisen fluidin tiheytta voidaan varioida. Yleisena
nyrkkisaantbéna voidaan ajatella, etta liukoisuus on tiheyden eksponenttifunktio, joten
pienella paineen lisdykselld saattaa olla suuri merkitys liukoisuuteen. [1, s. 31, 116; 4, s.
185-186]

Yksi kaytetyin liuotin on ylikriittinen hiilidioksidi CO-. Hiilidioksidin kriittinen piste on melko
helposti saavutettavissa, P. = 73,74 bar ja Tc = 304 K. Liséksi hiilidioksidi on helposti
saatavissa ja edullista. Naiden syiden vuoksi hiilidioksidin kaytto ylikriittisena fluidina on
melko yleista. Ylikriittisen hiilidioksidin kayttokohteita listattu alla:

o Myrkyllisten orgaanisten liuottimien korvaus elintarviketeollisuudessa.
. Kofeiinin poistaminen kahvista.
° Kromatografia.

° Hedelmien ja siementen uuttosovellukset.

[1,s.31; 2, s. 145; 4, 5.185_186; 9; 10]

Veden kriittisen pisteen saavuttaminen vaatii enemman energiaa kuin hiilidioksidin.  (Pc
= 220,64 bar ja T, = 647 K) Ylikriittista vetta voidaan kayttdd myds poolittomana liuotti-
mena olosuhteissa, joissa orgaaniset liuottimet hajoaisivat. Silla voidaan esimerkiksi
puhdistaa likaantunutta pohjavettd. Ylikriittinen vesi on voimakkaasti hapettavaa, mika
rajaa sen kaytettavyytta seka kayttokohteita. [1, s. 31, 116; 2, s. 185-186; 4, s.185-186]
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Ylikriittisista fluideista on myds tehty paljon tutkimustyota. Tutkimuksen mukaan ylikriitti-
sella fluidilla saattaisi olla ns. “Widom-line” jonka toisella puolella ylikriittisen fluidin omi-
naisuudet muistuttavat nesteen ominaisuuksia ja toisella puolella kaasun ominaisuuksia
[11].

4 HAZOP

Laitteiston kayttamiselle laadittiin pieni HAZOP riskienarviointi. HAZOP laadittiin, jotta
voitaisiin pienentaa kayttoéon ja kayttéonottoon liittyvia riskeja. Laitteistossa on tarkoitus
tutkia aineita suhteellisen korkeissa lampétiloissa ja paineissa. Talldin laitteen operointiin

saattaa liittya tiettyja riskeja kuten esimerkiksi tulipalovaara ja rajahdys.

HAZOP on yksi eniten kaytettyja riskienarviointimenetelmia prosessiteollisuudessa.
Yleensd HAZOP:n suorittaa siihen maaratty pieni tydoryhma. [12]

HAZOP:n laatimisessa kaytettiin muuttujina painetta, lampdétilaa ja typen virtausta. Liit-

teessa 1. HAZOP:n riskinarviointi.

HAZOP:n tekemisen jalkeen havaittiin, ettd laitteiston kokoamisessa ja kaytdssa tulisi
Kiinnittda suurta huomiota tulipalo- ja rajahdysriskiin. Riski aiheutuu korkeista lampoti-
loista, uunin lammitysvastuksesta seka tutkimuksissa kaytettavistd mahdollisesti her-

kasti syttyvista nesteista ja kaasuista.

5 Laitteiston esittely

Laitteisto koostui kolmesta peruskomponentista: hydraulikkapuolesta, muuttuvatilavuuk-

sisesta sylinterin muotoisesta kennosta ja uunista. Kuvassa 8 on esitetty laitteiston PI-

kaavio.
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Kuva 8. Pl-kaavio laitteistolle.

Hydrauliikkapuolella painetta lisdtdan vakipyoraan kytketyn mannan avulla. Tama paine
vdlitetdan hydrauliikkaputkien ja venttiilien avulla kennoon ja kennon sylinterin sisalla
olevaan méantaan. Hydraulinesteen aiheuttama paine liikkuttaa mantaa ja vaikuttaa ken-
non sisalla olevaan tilavuuteen seka paineeseen. Hydrauliikkapuolta on esitelty kuvissa

9.ja 10.
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Kuva 9. Kennon hydrauliikkapuolen vakipyora, jolla lisdtdan hydrauliikan painetta.
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Kuva 10. Kennon hydrauliikkapuolen putkikytkennat. Kuvassa nékyy lilakorkkinen jarjestelmaan
asennettu varoventtiili.

Itse kenno koostuu liikkuvasta ménnastd, sekoittimesta ja antureista. Antureina on pai-
neanturi ja lampétila-anturi. Lampdtila-anturi liitettiin kanteen porattuun koloon. Avattu

kenno on esitelty kuvassa 11.



Kuva 11. Avattu muuttuvatilavuuksinen faasitasapainokenno.

17

Paineanturin liitdntd
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Kenno on sijoitettu uunissa olevaan telineeseen. Uunin pohjaan on sijoitettu sekoittimen
moottori, joka sekoittaa kennon sisalla olevaa ainetta mannan péadssa olevan magneet-
tisekoittimen avulla. Uunissa on ikkuna, josta voi tarkkailla lapindkyvan kennon sisalla
tapahtuvaa tilavuuden muutosta, seka faasimuutoksia. Uuniin on kytketty typpikaasun
syottoputki, joka pienentaa tulipaloriskia. Uuni nékyy kuvassa 12 ja uunin katossa sijait-

sevan aukon lapiviennit kuvassa 13.

Kuva 12. Kuva laitteistosta.
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Kuva 13. Uunin paalla oleva lapivienti ja siitd vedetyt liitAnnat ennen mittausta varten tehtavaa
tiivistysta.
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Luettelo mittauslaitteistossa kaytetyista laitteista:

o Canon Eos 5D kamera

. sekoittimen Invertteri Invertek Drives IP 66/Nema 4X

. sekoittimen moottori Bevi ja Varvel-liitin.

. uunina kaytetty 5890 Series Il Plus Gas Cromatograph

. F200 Tempcontrol Precision Thermometer Automatic Systems Laborato-
ries ja anturina Pt100

. paineanturi GE Unik 5000 Pressure Sensor PMP 50G6-TD-A3-CA-HO-PA

° paineanturin signaalin kasittelyssa Omron K3GN-PDC-FLK DC24V 60W.

6 Kayttéonotto

Osa laitteistosta oli jo asennettu ennen insinddrityon aloittamista. Kenno oli rakennettu
testauskuntoon ja uuniin oli valmistettu teline kennoa varten. Laitteiston hydrauliikka-
puolta oli myos valmisteltu. TAssa osiossa kuvataan vaiheittain laitteiston testaamista ja
kokoamista.

Kayttoonotto aloitettiin hydrauliikan painepuolen varoventtiilin asennuksella. Varoventtii-
lin tehtava oli estdd paineen nouseminen liian korkeaksi. Varoventtiili sdadettiin aukea-
maan noin 100 bar paineessa. HAZOP-riskinarvioinnissa tehtyjen havaintojen perus-

teella mahdolliset liian korkean paineen aiheuttamat vaaratilanteet tulisi minimoida.

Kun kennoon lisattiin ensimmaisen kerran n-heksaania, huomattiin mannan tiivisteen
vuotavan. n-heksaani valui ménnan alapuolelle hydraulitilaan ja o-rengas piti vaihtaa tii-

viimpaan. Samalla mannéan ja safiiriputken kitka hieman kasvoi.

Kun n-heksaania yritettiin ensimmaisen kerran puristaa varoventtiilin aukeamispistee-
seen asti, huomattiin paineen kasvavan hydraulipuolella 100 bar:iin, mutta manta ei liik-
kunut. Kennoon tuleva hydrauliikkaputken sisdhalkaisija ja venttiilin sisdhalkaisija olivat
hyvin pieni& ja oletettiin putken olevan herkké tukoksille ja vastustavan viskoosisen hyd-
raulinesteen virtausta. Kennolle tuleva hydrauliikkaputki vaihdettiin ja venttiili korvattiin

palloventtiililla.
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Painetta nostettiin sylinterissa olevan n-heksaanin kanssa ja kokeiltin myds uunin toi-
mintaa. Uunin ylaosaan olevaan aukkoon kytkettiin putki typen syo6télle. Uunia tiivistettiin
lapivientien kohdalta. Kennoon asennettuun painemittariin oli saatu tarvittavat osat ja
mittari asennettiin toimintakuntoon. Manté liikkui hyvin ylés ja kennosta puristettiin yli-
maarainen ilma pois HAZOP-riskinarvioinnissa havaituista turvallisuussyista. Sylinte-
rissa oleva liikka ilma aiheuttaa riskitekijan, silla n-heksaani reagoi voimakkaasti hapen
kanssa paineen ja lampdtilan noustessa. Venttiili suljettiin ja tdman jalkeen puristettiin
nestettd. Kenno alkoi vuotaa kennon ja hydrauliputken vélisesta liitoksesta, joka saatiin
kuitenkin tukittua kiristamalla liitoksen mutteria. Taman jalkeen hydraulinestetta alkoi
vuotaa méannén akselin ja kennon rungon valista. Tahankin vuotoon riitti liitoksien kiris-
tys. Paine saatiin nostettua varoventtiilin aukeamispisteeseen ja kenno vaikutti tiiviilta.
Manta oli kuitenkin jumittunut eikd suostunut palautumaan ala-asentoon. Huomattiin,
ettd painemittaus ei onnistu kyseisella menetelmalla luotettavasti ja menetelmaa tulisi
vaihtaa. Kyseinen Kistler-piezokideanturi ei soveltunut staattisen paineen mittaukseen.
Kiteen jannite alkoi laskea, kun paine pysyi pitkdan samana ja tama pienensi painemit-

tarin ilmoittamaa painelukemaa. Lampdtilamittaus kennolle osoittautui toimivaksi.

Uutta paineanturia testattiin vertaamalla sen lukemia kalibraattorin lukemiin. Kennoon
kytkettiin paineanturi ja kalibraattorin paineanturi. Kennoon syotettiin typpea korkeassa
paineessa. Uuden paineanturin huomattiin olevan voimakkaasti lampdtilariippuvainen.
Anturi asennettiin pidemman putken pdéhan kennosta, ettei anturi paasisi lampenemaan
niin voimakkaasti kennoa lammitettdessa. Mannan akselille asennettu uuden tyyppinen
tiivisteratkaisu toimi hyvin hetken aikaa, mutta alkoi vuotaa, kun lAmpétilan ja paine nousi
korkeaksi kalibrointimittauksissa. Pidemman putken vaihtamisesta paineanturin ja ken-
non valille oli hydtyd, mutta ei riittdvasti. Paatettiin vaihtaa paineanturille meneva putki
pienempaan, silla lammaonjohtuminen on pienempaa, kun pienennetéén véliaineen poik-

kipinta-alaa. Uusi ohuempi putki paransi tilannetta.

Uusi mittaussarja suoritettiin 150 °C lampétilassa. Kalibraattorin ja paineanturin mittaus-
arvojen eroavaisuutta mitattiin ajan funktiona. Huomattiin, etta lammaonjohtuminen vai-
kuttaa edelleen painemittareiden lukemien erotukseen. Painemittareiden erotus kasvoi
ajan funktiona. Uunin katossa olevan reian peittamiseen kokeiltiin uutta tapaa kayttaen
apuna alumiiniteippia ja pienté palaa erityistd vaahtomuovia. Kyseinen tapa toimi huo-
mattavasti paremmin. Paineanturin lampenemista kokeiltiin ehkaista myos puhaltamalla

paineanturille menevaé putkea paineilmalla.
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Kennon méannéan akselille selvitettiin muita tiivistevaihtoehtoja ja todettiin, ettd pysytdan
toistaiseksi o-renkaassa. Mittauksissa kaytetyilla tiivisteilla paastiin vain 200 °C suurui-
siin lampdtiloihin. Laitteistolla on kayttdonoton ja testauksen jalkeen tarkoitus paasta
viela korkeampiin [Ampdtiloihin, joten kennoon tilattiin lampo& paremmin kestavat tiivis-

temateriaalit.

Kennolla testattiin n-heksaanin hdyrynpaineita eri lampétiloissa. Samalla testattiin,
kuinka nopeasti laitteisto asettuu tasapainoon uunin lampétilan vaihtamisen jélkeen. Ko-
keita, testeja ja mittausten tuloksia kuvataan tarkemmin tulosten tarkastelussa. Akselin
ja mannan valinen tiiviste alkoi hetken toimimisen jalkeen vuotaa. Mannan tiiviste tuntui
jalleen pitavan, kun tiivisteen mutteria kiristettiin, mutta samalla mannan liike vaikeutui.
Hydraulilaitteistolla mannan puristaminen ei ole ongelma vaikka méannéan liike vaatisikin
huomattavasti voimaa, mutta mikali mantaa haluaa palauttaa kesken mittauksen takaisin
ala-asentoon pelkan hoyrynpaineen avulla, joustava liike olisi suositeltavaa. Muussa ta-
pauksessa mittaukset hidastuisivat merkittavasti, jos ennen mannan palauttamista ala-
asentoon pitaisi aina odottaa, etta uuni ja kenno jaahtyvat riittavasti. Taman jalkeen
kenno olisi taas lammitettéva takaisin samaan tai seuraavaan mittauslampétilaan. Man-
nan kiskominen késin kuumalta kennolta ei onnistu eikéd kennoa uskalla jadhdyttaa liian
nopeasti, ettei safiiriputkeen synny suuria jannitystiloja eri materiaalien lAmpdélaaje-
nemiskertoimien suhteen. Mannan tiivisteen pitdminen saattaa muodostua tasapainotte-

luksi mannéan liikkkeen ja tiivisteen tiiveyden valilla.

Laitteistoon kytkettiin kamera, jolla voitiin ottaa kuvia kennosta uunin ikkunan kautta. Ka-
mera asennettiin jalustalle ikkunan eteen ja siind paatettiin kayttaa ajastavaa laukaisua
kameran heilumisen vahentdmiseksi. Kamera mahdollistaa kennon tilavuuden ja sita
kautta tilavuudesta riippuvien suureiden arvioinnin mittauksissa. Lisaksi kameralla voi-
daan taltioida kennossa tapahtuvia ilmidita. Kamera tarkennettiin manuaaliasetuksilla,

jotta kuva saatiin riittavan tarkaksi. Kennon ikkunan lasit irrotettiin ja putsattiin.

Otetut kuvat kasiteltiin erillisella avoimen lahdekoodin ohjelmalla nimeltd Imagej. Ohjel-
man mittakaava kalibroidaan kuvassa olevalla ennalta tiedetylla kalibrointietaisyydella.
Menetelmasté lisda osiossa, jossa kasitelladn mittausten suoritusta. Kennossa olevan
safiiriputken vieressa olevaan putkeen tyostettiin kaksi lovea ja niiden valimatka mitattiin

kuvankasittelyohjelman kalibrointia varten.
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Mittauksia suoritettiin kameran kanssa. Mittauksissa maaritettiin korrelaatio kennon
mannan asennolle ja kennon tilavuudelle. Jatkossa kuvia kéasittelemalla saatiin kuvasta
mannan positiota katsottaessa arvioitua kennon sisélla oleva tilavuus. Mannan asennon
ja tilavuuden korrelaation loytamisen jalkeen kennon testaamista jatkettiin n-heksaanin
kuplapistemittausten muodossa.

Kuplapistemittauksen jalkeen kennoon tilatut paremmin lampétilaa kestavat tiivisteet
saapuivat ja kokeiltiin korkeampia lampétiloja ja maaritettiin n-heksaanin kriittinen piste.
Tama suoritettiin lyhyessa mittaussarjassa projektin ja insin6oritydn tiukan aikataulun
puitteissa ja keskityttiin 1ahinna vain ilmién tarkkailuun, eiké suoritettu useita toistoja itse
paine- ja lAmpdtila-arvojen tarkempaa tarkkailua varten. Uudet korkeampia lampétiloja
kestavat tiivisteet nayttivat toimivan hyvin ja vuoto-ongelmia ei enaa esiintynyt edes kor-
keissa paineissa lammitetylla uunilla. Aikaisemmat vuoto-ongelmat, varsinkin mannan
akselin tiivisteessa, saattoivat siis johtua edellisten tiivisteiden tiiviyden huonontumisesta
l[Aampdtilaa nostettaessa. Laitteistoon oli tilattu uusi paineanturi, jota ei pystytty ottamaan
kayttoon itse insinborityOta suoritettaessa. Paineanturin vaihto on tarpeellinen jatkotutki-
muksia ajatellen, ettei painemittauksen arvo riippuisi niin paljon [Ampdotilasta ja valiaikai-
sesta paineanturikytkennasta johtuva ylimaarainen kennon ulkopuolinen tilavuus saatai-

siin minimoitua.

N-heksaanin kriittisen pisteen maarittamisen jalkeen kennon kayttda opastettiin seuraa-
valle laitteen parissa tyoskentelya aloittavalle tutkijalle. Tavoitteena oli, etta tutkija pys-
tyisi kayttamaan itsenaisesti laitetta omissa mittauksissaan ja jatkamaan asiakkaan ti-

laamien mittausten ja tutkimusten parissa.

7 Mittauksia

Kennolla suoritettiin mittauksia, joiden tarkoituksena oli testata kennon toimivuutta, mit-
tausten tarkkuutta seka miettid, minka tyyppisia mittauksia kennolla pystyisi suoritta-

maan.

Ensimmaiset mittaukset olivat hdyrynpainemittauksia, joiden mittaustuloksia verrattiin ai-
kaisempiin kirjallisuudesta Idydettyihin tutkimustuloksiin ja taulukkoarvoihin. Toinen mit-
taustyyppi oli kuplapistemittaukset, jossa otettiin huomioon myds kennon tilavuuden-

muutos, mika on hyvin oleellinen tieto jatkon kannalta, kun kennoa tullaan kayttamaan
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tutkimustarkoituksessa. Kuplapistemittauksessa saatiin my6s vaihtoehtoinen tapa hoy-
rynpaineiden mittaukselle. Lopuksi kennolla etsittiin n-heksaanin kriittinen piste ja voitiin
testata kennon toimivuutta yli 200 °C lampdtiloissa.

7.1 GE paineanturin kalibrointia

Valiaikainen GE UNIK 5000 paineanturin luotettavuutta testattiin kytkemalla laitteistoon

paineanturin rinnalle Beamex-kalibrointilaite.

7.1.1 Kalibroinnin suoritus

Laitteisto:

. Beamex MC 2 Electrical Measurement nayttolaite

o Beamex External Pressure Module EXT 60 IP65

o sekoittimen Invertteri Invertek Drives IP 66/Nema 4X

o sekoittimen moottori Bevi ja Varvel liitin

o uunina kaytetty 5890 Series Il Plus Gas Cromatograph

o F200 Tempcontrol Precision Thermometer Automatic Systems Laborato-
ries ja anturina Pt100

° paineanturi GE Unik 5000 Pressure Sensor PMP 50G6-TD-A3-CA-HO-PA
. paineanturin signaalin kasittelyssa Omron K3GN-PDC-FLK DC24V 60W.

Beamex-laitteisto kytkettiin rinnan putkiston avulla GE-paineanturin kanssa kuvan 14.

mukaisesti.
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Kuva 14. Kuva paineanturin tarkkuuden arviointia varten tehdysté kytkennasta.

Paineantureiden arvoa tutkittiin paineistetun typpikaasun avulla. Typpikaasu soveltui hy-
vin tarkoitukseen. Se on inertti kaasu, joten sen paineistaminen on turvallista. Painepul-
losta saa helposti paineenalentimen avulla korkean paineen ja vuotojen havainnointi lii-
toksista on helppoa suihkutettavan indikaattoriaineen avulla eikd typen kayttaminen
vaadi suuria puhdistustoita mittausten jalkeen.

Kun korkeinta mittauspainetta valittiin, piti ottaa huomioon ettd Beamex-anturi soveltui
vain 60 bar paineeseen asti. Aluksi suoritettiin mittaukset huoneenlampdétilassa. Painee-
nalentimen avulla painetta kennossa nostettiin portaittain ja painelukemat otettiin ylos
Beamex-laitteella ja paineanturilla. Pulloon kytketty paineenalennin antoi maksimissaan
hieman reilun 12 bar paineen ja suurempien paineiden mittaukseen kaasua puristettiin
sylinterissa kasaan mannan avulla. Kyseisella mittaustavalla ei paasty riittavan korkeisiin
painelukemiin, joten typpipainepullon paineenalennin vaihdettiin paineenalentimeen joka
salli 100 bar letkupaineen.
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Huoneenlampdétilassa suoritettujen mittausten jalkeen suoritettiin vertailua 150 °C lam-
poétilassa. Kenno paineistettiin paineenalentimella yli 50 bar paineeseen. Kirjattiin pai-
nelukemat ylos ja painetta laskettiin kennosta portaittain avaamalla typpilinjan liitosta.
Kyseista mittaustapaa jatkettiin, kunnes kennon paine oli laskenut [&helle iimanpainetta.
Painemittauksen huomattiin olevan voimakkaasti riippuvainen lampdtilasta. Kuvassa 15

nakyy ensimmainen kytkentévaihtoehto paineanturille.

Kuva 15. GE paineanturin ensimmaéinen kokeiltu kytkentavaihtoehto lyhyella paksulla putkella.

Paineanturille menevaan putkeen laitettiin liitos jolla anturin etadisyytta uunista saatiin
kasvatettua, jotta paineanturi ei kuormittuisi lammaonjohtumisen vuoksi. Mittaukset suo-
ritettiin uudelleen 150 °C lampdtilassa. Lampdtilan huomattiin vaikuttavan vielékin liilkaa

paineen arvoon.
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Anturille vaihdettiin pitk& putki, jonka poikkipinta-ala oli pienempi. Mittaukset suoritettiin
uudelleen 150 °C lampdétilassa ja huomattiin ettd ero mittareiden valilla oli pienentynyt
hyvaksyttavaksi. Kuvassa 16. nakyy paineanturille tehty toimivin kytkenta pienemmalla
paineanturille menevalla putkella. Paineanturille menevan putkiston tilavuus laskettiin
putken pituuden ja sisdhalkaisijan mukaan. Paineanturin sisatilavuus arvioitiin punnitse-

malla anturi tyhjana ja vedella taytettynd sekd massanmuutoksesta laskettiin veden ti-

heyden avulla anturin sisatilavuus.

Kuva 16. Paineanturin kytkent& joka todettiin toimivimmaksi.
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Painemittareiden eroa mitattiin ajan funktiona 150 °C lampétilassa. Mittaus kesti 120 mi-
nuuttia. Paineen lukemat otettiin tietyin aikavaliajoin ylos ja tarkkailtiin kasvaako luke-

mien erotus.

7.1.2 Kalibroinnin tulosten tarkastelu

Mittaukset aloitettiin huoneenlampdétilassa ja painemittareiden lukemat kirjattiin eri pai-
neissa taulukon 1 mukaisesti. Laskettiin keskiarvo paineiden erotukselle huoneenlampo-

tilassa ja keskiarvoksi saatiin 0,118 bar.

Taulukko 1.  Mittaustuloksia paineantureiden lukemille huoneenlampétilassa.

Huoneenlampétilassa
22°C
Beamex kalibrointilaite Kennon painemittari
Ap (Kenno - Bea-
p [bar] p [bar] mex)
1,031 1,30 0,269
2,824 2,98 0,156
4,075 4,23 0,155
5,160 5,32 0,160
6,486 6,63 0,144
8,354 8,50 0,146
12,240 12,38 0,140
12,325 12,48 0,155
17,240 17,34 0,100
26,561 26,66 0,099
30,373 30,43 0,057
35,069 35,15 0,081
40,001 40,05 0,049
44,779 44,81 0,031
52,601 52,63 0,029

Painemittareiden arvoja mitattiin uunin lampdtila-asetuksella 150 °C. Tall6in painemitta-
reiden erotuksen keskiarvoksi saatiin -0,0226 bar. Negatiivinen etumerkki kertoo siita,
etta talla kertaa kalibrointilaitteen lukema oli suurempi kuin kennon paineanturin. Mit-

tauksia toteutettiin eri kytkennéilld ja taulukossa 2. on tarkastelussa parhaimmat tulokset
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antanut kytkentd jota kaytettiin insinGoritydbn muissa mittauksissa. Muiden kytkent6jen

tulokset on esitetty liitteessa 2.

Taulukko 2.  Mittaustuloksia paineantureiden lukemille noin 150 °C lampétilassa.

noin 150 °C

Beamex kalibrointilaite

p [bar]

Kennon painemittari

p [bar]

Ap (Kenno - Bea-

mex)

56,915
51,654
46,124
41,908
35,182
31,194
26,997
22,239
16,489
13,874
12,320
11,019
9,609
8,682
7,640
6,768
5,399
4,593
3,668
2,843
1,878

56,89
51,64
46,11
41,90
35,17
31,19
26,99
22,24
16,49
13,87
12,30
10,99
9,57
8,64
7,61
6,73
5,37
4,55
3,63
2,80
1,84

-0,025
-0,014
-0,014
-0,008
-0,012
-0,004
-0,007

0,001

0,001
-0,004
-0,020
-0,029
-0,039
-0,042
-0,030
-0,038
-0,029
-0,043
-0,038
-0,043
-0,038

Naiden kahden lampétilapisteen mittausten jalkeen oletettiin, ettd kennossa kaytetyn

paineanturin lukema kayttaytyisi tarkasteluvalilla lineaarisesti. Jatkossa mitattavien tu-

losten tarkkuutta olisi voinut tarkentaa suorittamalla painearvojen vertailua my6s useam-

massa eri lAmpotilassa. Kahden l[Ampdtilan mittaus ei kerro viela sita, onko kayttaytymi-

nen todella lineaarista vai ei. Koska paineanturi oli tilapainen, tyydyttiin kyseiseen sovi-

tukseen, jotta voitiin jatkaa kennon testausta muilta osin.

Huoneenlampdtilan ja n. 150 °C lasketut painemittareiden arvojen erotukset sijoitettiin

koordinaatistoon ja sovitettiin pisteille suora (kuva 17). Kyseista suoran yhtaléa voidaan
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kayttaa tuloksia tarkasteltaessa. Sijoitettuna suoran yhtélolle kyseinen mittauslampatila,
saadaan tarkempi painemittauksen arvo kun lisatdan y-akselilta saatu paineen erotus

painemittarin ilmoittamaan lukemaan.

sainebay KOFjAUS painemittarin arvoille

0,2 y = 0,0023x - 0,1675
0,15 Vel
0,1
0,05 ¢ Korjaus painemittarin
0 arvoille
0.05 ) 50 100 150 200 ——Linear (Korjaus
s painemittarin arvoille)
-0,1
¥
-0,15

Lampatila [celsius]

Kuva 17. Paineen kalibrointilaitteen ja kennon painemittarin ilmoittamien paineiden erotuksien
keskiarvojen lukemat kahdella eri [ampétilalla ja niille sovitettu suoran yhtald, jota kaytettiin
painearvojen korjauksessa jatkossa.

Mittauksissa tutkittin myods kennon painemittarin ilmoittaman lukeman riippuvuutta ajan
funktiona eli sitéd kuinka paljon paineanturin lukema muuttuu ajan funktiona, kun mit-
tausta suoritetaan lampimalla kennolla. Pitkan mittausajan huomattiin lampimalla ken-
nolla suurentavan virhettd, mutta virhe nayttéisi tasaantuvan ajan kuluessa. Kennon tila-
paisella paineanturilla mitattaessa mittausaikaan tulisi kiinnittdd huomiota mikali mittauk-
set suoritetaan korkeassa lampéotilassa. Painearvo antoi tarkan lukeman vasta 30 mi-
nuutin tasaantumisen jalkeen, mutta paljon tata pidempi aika saattoi lisata virhetta pai-
neen mittauksessa paineanturin lampenemisen vuoksi. Kuvassa 18. esitetty mittareiden

paine-eron muutosta ajan funktiona.
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Penber P Mittareiden paine-ero noin 150 °C:ssa

0
i 0 50 100 150
0,02 ¢e
-0,04

-0,06 L 2

-0,08
-0,1 *s

-0,12 ’0. @ mittareiden paine-ero

-0,14 4

-0,16

-0,18
-0,2

ety

Aika t [min]

Kuva 18. Kennon painemittauksen antaman lukeman tarkkuuden arviointia kuumalla kennolla ja
pitemmalla mittausajalla.

Kalibrointilaitteen ilmoittama epavarmuus oli mittausalueella maksimissaan + 0,18 Pa (=
0,0000018 bar). Kennossa kaytetyn tilapaisen GE paineanturin ilmoittama virhe oli + 0,04
% ja paineanturin signaalinkasittelyssa kaytetyn Omron laitteiston jannitteenmuutoksen
epavarmuus oli ilmoitettu olevan maksimissaan + 0,4 %. Naita virherajoja kaytettiin jat-
kossa mittausten painelukemien kasittelyssa tulosten tarkastelussa. Liitteessa 2. on esi-

tetty loput mittaustulokset.

7.2 HOyrynpainemittaukset

Hoyrynpainemittaukset olivat toimiva tapa tutkia alustavasti kennon toimivuutta ja antu-
reiden luotettavuutta eri lampétila- ja painealueilla. Mittauksilla saatiin myos arvokasta
tietoa siita, kuinka pitkaan tasapainon piti antaa tasoittua, kun vaihdetaan mittaukset

l[Aampatila-alueelta toiselle. Hoyrynpainemittaukset suoritettiin n-heksaanilla.
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7.2.1 HOyrynpainemittausten suoritus

Laitteisto:

. sekoittimen Invertteri Invertek Drives IP 66/Nema 4X
. sekoittimen moottori Bevi ja Varvel liitin
. sunina kaytetty 5890 Series Il Plus Gas Cromatograph

. F200 Tempcontrol Precision Thermometer Automatic Systems Laborato-
ries ja anturina Pt100

. paineanturi GE Unik 5000 Pressure Sensor PMP 50G6-TD-A3-CA-HO-PA
° paineanturin signaalin kasittelyssa Omron K3GN-PDC-FLK DC24V 60W

) kemikaali: Sigma-Aldrich, Hexane, ReagentPlus 299 %.

Kyseisissa mittauksissa ei n-heksaanin massalla ollut merkitystd. Kennoon kaadettiin n-
heksaania ja kenno asetettiin uuniin. Kennon sekoitus kytkettiin paalle, jotta lamp6 saa-
tiin johtumaan tasaisemmin kennossa olevaan nesteeseen. Kennoon kytkettiin lampo-
anturi ja uunia typetettiin tulipaloriskin pienentdmiseksi. Uunin ylaosan lapiviennit tiivis-
tettiin ja teipattiin alumiiniteipilla. Kenno lammitettiin yli n-heksaanin kiehumispisteen il-
manpaineessa. Tama tehtiin siitd syysta, etta kennoon paassyt ilma n-heksaanin lisdyk-
sessa saatiin poistettua. Kun kennossa olevaa venttiilia avattiin ja kun kennon paine laski
iimanpaineeseen, alkoi kennossa oleva n-heksaani kiehua voimakkaasti. Hoyrystyvaa n-
heksaania paastettiin ulos venttiilista. TA&man oletettiin vievan kennosta myds ilmaa mu-
kanaan. Tama toimenpide toistettiin, kunnes vaoitiin olettaa, ettei kennossa olisi enaa il-
maa ja kennon venttiili suljettiin. Talla menetelmatavalla pyrittiin tarkempiin puhtaan n-

heksaanin hdyrynpainemittauksiin.

Mittauksissa uunin asetuslampdétilaa vaihdettiin maksimissaan 10 °C kerrallaan. Paine-
ja lampdtila-arvoja otettiin ylos tietyin aikavaliajoin siihen asti, kunnes paine- ja lampéotila-
arvot eivat enaa merkittvasti muuttuneet. Kyseisesté lampdotilasta valittiin viimeisin pai-
neen arvo hoyrynpainearvoksi. Mittauksia toistettiin 200 °C lampdétilaan asti. Tiivisteval-

mistajan ilmoituksen mukaan tiivisteiden ylin kayttélampatila oli 200 °C.
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7.2.2 HOyrynpainemittausten tulosten tarkastelu

Tuloksia tarkastellessa huomattiin, etta paineen piti antaa tasoittua lampétilaa muutetta-
essa 10 °C. Kuviin 19 ja 20 on koottu muutaman mittauksen painelukemia ajan funktiona.
Kuvaajan muodosta huomattiin, etta tasaantuminen vaatii ainakin noin 30 minuutin ta-

saantumisajan.

Paineen tasautuminen ajan funktiona

2000
1800 < B > X
x X %
1600 /\XX
[
& 1400 W 170 astetta
A A A A A - A 180 astetta
F 3
1200 “A-A X 200 astetta
gpEE [ ] - - [ |
1000 #
800
0 5 10 15 20 25 30 35
t [min]

Kuva 19. Paineen tasaantumista ajan funktiona.
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Kuva 20. Paineen tasaantumista ajan funktiona.

N-heksaanin hoyrynpaineiden laskemiseen kaytettiin kaavaa 10. missa vakioiden arvot

n-heksaanille ovat:

¢, = —7,626568

c1s = 2,593064

c; = —2,476631

c; = 0,801539

¢, = —4,131298

pe = 302500 Pa
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T, = 507,49 K

Kaavamuoto oli todettu sopivan hyvin juuri n-heksaanin hdyrynpaineiden mittaukseen.
[12]

Wagnerin yhtalon arvot on lisatty liitteeseen 5, mutta esimerkkind laskettu 70 °C
(=343,15 K) n-heksaanin hdyrynpaine.

Inpyqp, =In302500

+ 507,49 7,626568 (1 343'15) + 2,593064 (1 343’15)1'5
— * — % —
343,15 ’ 507,49 ’ 507,49
2,476631 (1 343’15>2 +0,801539 (1 343’15>3 +4,13298
’ 507,49 ’ 507,49/ —

343,15
* (1 —
507,49

4
) > ~ 11,56557519

= Pyap = 105,41 kPa
Tarkastelussa kaytetyt mitatut arvot on esitetty taulukossa 3. Sarakkeen "mittarin kor-
jaustermi” arvot on laskettu kayttaen paineanturin kalibroinnissa selvitettyd suoran yhta-
I64. Esimerkkind sarakkeen ensimmainen arvo:

Ap (75,29 °C; 348,44 K) = 0,0023 * 75,29 + (—0,1675) = 0,005667 bar = 0,5667 kPa

Taulukon 3. neljannessé sarakkeessa oleva hoyrynpaine on saatu laskemalla kaavalla
11:

hoyrynpaine = mitattu hoyrynpaine + mittarin korjaustermi (12)

= 135 kPa + 0,5667 kPa ~ 136 kPa



Taulukko 3. N-heksaanin mitattuja hdyrynpaineita.
mittarin kor-
mitattu hdyryn- jaustermi héyrynpaine
T[Kelvin] paine [kPa] [kPa] [kPa]

348,44 135 0,5667 136
353,47 153,5 1,7236 155
358,46 173 2,8713 176
368,32 224 5,1391 229
378,23 288 7,4184 295
388,11 366,5 9,6908 376
397,95 458 11,954 470
407,82 568 14,2241 582
417,64 694 16,4827 710
427,48 842 18,7459 861
437,35 1014 21,016 1035
442,38 1099 22,1729 1121

452,2 1307,5 24,4315 1332
462,11 1544 26,7108 1571
471,78 1811,5 28,9349 1840
354,01 153 1,8478 155
364,16 194,5 4,1823 199
369,19 220 5,3392 225
379,26 282 7,6553 290
389,27 356,5 9,9576 366

399,3 448,5 12,2645 461
409,22 569,5 14,5461 584
419,25 690 16,853 707

429,3 837,5 19,1645 857
439,28 1004 21,4599 1025
444,28 1099 22,6099 1122

454,3 1308,5 24,9145 1333
464,28 1542 27,2099 1569
474,23 1810,5 29,4984 1840

36
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Taulukossa 4. on tarkasteltu mitatun héyrynpaineen ja lasketun héyrynpaineen erotuk-
sia. Mittauksen epavarmuuden U laskemisessa on kaytetty Beamex mittauslaitteen il-
moittamaa epévarmuutta, GE-paineanturin epavarmuutta ja Omron signaalinkasittely-
laitteen epavarmuutta, jotka oli ilmoitettu osiossa "Kalibroinnin tulosten tarkastelu”. Esi-

merkkina taulukon 4. mittauksen epavarmuus -sarakkeen ensimmainen arvo:

Utor = \/UBeamexz + UOmron2 + UGE2 (11)

2 2 2
Utor = \/UBeamex + Uomron” + Uge

= /(0,00018 kPa)? + (0,004 * 135,57 kPa)? + (0,0004 * 135,57 kPa)?
= 0,54 kPa
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Taulukko 4.  N-heksaanin Wagnerin yhtél6lla lasketun héyrypaineen ja mitatun héyrynpaineen

tarkastelua.

mittauksen
laskettu hoy- mitattu - laskettu ero prosenttia epavarmuus
horynpaine [kpa] rynpaine [kPa] mitatusta [+ kPa]

135,57 123,92 11,65 8,59 % 0,54
155,22 143,78 11,45 7,37 % 0,62
175,87 165,83 10,04 571% 0,71
229,14 217,02 12,12 5,29 % 0,92
295,42 279,89 15,53 5,26 % 1,19
376,19 355,50 20,69 5,50 % 1,51
469,95 445,27 24,69 5,25 % 1,89
582,22 551,50 30,73 5,28 % 2,34
710,48 675,04 35,44 4,99 % 2,86
860,75 818,56 42,18 4,90 % 3,46
1035,02 984,34 50,68 4,90 % 4,16
1121,17 1077,90 43,27 3,86 % 4,51
1331,93 1279,65 52,28 3,93% 5,35
1570,71 1510,90 59,81 3,81% 6,31
1840,43 1765,98 74,45 4,05 % 7,40
154,85 146,05 8,80 5,68 % 0,62
198,68 194,13 4,55 2,29 % 0,80
225,34 222,06 3,28 1,46 % 0,91
289,66 287,14 2,52 0,87 % 1,16
366,46 365,30 1,16 0,32 % 1,47
460,76 458,80 1,96 0,43 % 1,85
584,05 567,98 16,07 2,75 % 2,35
706,85 697,12 9,73 1,38 % 2,84
856,66 847,43 9,24 1,08 % 3,44
1025,46 1019,49 5,97 0,58 % 4,12
1121,61 1114,93 6,68 0,60 % 4,51
1333,41 1326,25 7,17 0,54 % 5,36
1569,21 1565,51 3,70 0,24 % 6,31
1840,00 1835,57 4,42 0,24 % 7,40
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Piirrettiin kuvaaja, jossa vertailtiin mitattuja tuloksia Wagnerin yhtalolla laskettuihin. Tu-
lokset esitetty kuvassa 21.

Pai kP . .
ane fkeal Hoyrynpaineet
3000

2500 //
2000

L9
1500
1000
JE
500 v —
L = h
/il
0
0 50 100 150 200 250
—Wagnerin yhtalo Lampdétila [celsius]

B "Mittaustulokset 1"
A Mittaustulokset 2

Kuva 21. Hoyrynpainemittausten arvojen vertailuja Wagnerin yhtalolla laskettuihin.

Ensimmaiset 15 mittausta taulukossa 4. suoritettiin samalla suorituskerralla ja loput toi-
sella suorituskerralla. Toisella suorituskerralla n-heksaanihdyrya paastettiin huomatta-
vasti runsaammin kennosta ja tdméa saattoi vaikuttaa siihen, etta viimeisimmat tulokset
ovat lAhempéana Wagnerin yhtalén avulla laskettuja arvoja. Ensimmaisista mittausker-
roista kertynyt rutiini saattoi myos vaikuttaa tuloksiin, silla eri tyévaiheisiin ei kulunut niin
paljoa aikaa ja mittaukset sujuivat jouhevammin. Kyseinen mittaustapa sopi hyvin hoy-
rynpaineiden mittaukseen mittauslaitteiden resoluution puitteissa. Liitteesta 3. l6ytyvat
loput mittaustulokset ja liitteessa 4. on arvoja painearvojen korjaustermin laskemiseen.
Liitteessé 5. on esitettynd Wagnerin yhtal6lla laskettuja arvoja vertailua varten ja liit-

teessa 6. on kasiteltyja tuloksia hdyrynpainemittauksille.



40

7.3 Kameran kalibrointi kennon tilavuudenmittausta varten

Tieto kennon tilavuudesta eri tilanteissa oli hyvin merkittéva ja tarpeellinen tieto kennolla
jatkossa tehtavien mittausten kannalta. N-heksaanin avulla méaaritettiin standardisuora,
jonka avulla kennosta otettuja valokuvia kuvia kasittelemalla saatiin tietdd kennon tila-
vuus kuvanottohetkelld. Kennossa olevan n-heksaanin tiheyden ja massan avulla voitiin
luoda verranto kennossa olleen n-heksaanin maaran ja kennon mannan asennon (ja sita
kautta kennon tilavuuden) vélille. Taman kalibroinnin jalkeen voitiin valokuvien kasittelyn

perusteella laskea mannén asennon perusteella kennon tilavuus.

7.3.1 Kameran kalibroinnin suoritus

Laitteisto:

o Canon Eos 5D kamera

° Mettler Toledo XP2004S Comparator vaaka

o sekoittimen Invertteri Invertek Drives IP 66/Nema 4X

° sekoittimen moottori Bevi ja Varvel liitin

o uunina kaytetty 5890 Series Il Plus Gas Cromatograph

o F200 Tempcontrol Precision Thermometer Automatic Systems Laborato-
ries ja anturina Pt100

° paineanturi GE Unik 5000 Pressure Sensor PMP 50G6-TD-A3-CA-HO-PA
. paineanturin signaalin kasittelyssa Omron K3GN-PDC-FLK DC24V 60W
. kemikaali: Sigma-Aldrich, Hexane, ReagentPlus 299 %

Kenno puhdistettiin ja tyhjennettiin hydrauliikkadljysta, ja paineanturin putki tulpattiin yli-

maaraisen standardoimista hankaloittavan tilavuuden minimoimiseksi. Kuvassa 22 né-

kyy kennon paineanturille mennyt liitos tulpattuna.
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Kuva 22. Kennon tulpattu paineanturin liitos.

Kennoon liséttiin n-heksaania ja kennon mantéé puristettiin, kunnes kennon tyhjennyk-
seen ja tayttoon tarkoitetusta putkesta tuli hieman n-heksaania uunin paalle asetettuun
dekantterilasiin (kuva 23). Tulpattuun painemittarin putkeen oletettiin jaavan ilmaa ja kai-
ken n-heksaanin oletettiin olevan kennon lapindkyvassa osassa. TAma menettelytapa
aiheuttaa hieman virhettd, mutta insinddritydn osuudessa priorisoitiin kennon kayttdon-
ottoa seka tutkia kennon toimivuutta. Tahan tarkoitukseen kyseinen paineanturi oli riit-
tava. Kennoon tilattiin jatkoa ajatellen uusi paineanturi, joka kiinnitettiin lahelle kennon
kantta. Talléin ns. kuollut tilavuus kennon safiiriputken ulkopuolella minimoituu. Tulpat-
tuun putkeen jaanyt tilavuus arvioitiin putken siséhalkaisijan perusteella olevan 0,04 ml.
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Kuva 23. Kennolta lahtevaan tayttoputkeen kytketty liitdnta, jota kaytettiin kun kennosta puristet-
tiin n-heksaania pois dekantterilasiin.

Kun kennosta tulevasta putkesta tuli hieman n-heksaania, venttiili suljettiin. Jos kenno
irrotettaisiin ja punnittaisiin taméan jalkeen, olisi suljetun venttiilin jalkeen kennolta lahte-
vaan putkeen jaanyt n-heksaania. Tarkoituksena oli, ettd kaikki n-heksaani olisi safiiri-
putken osassa. Tasta syysta kennolta lahteva putki vakumoitiin ja putkea lammitettiin
hieman hiustenkuivaajalla. TAma toimenpide saattoi lammittaa kennoa ja tasta syysta
ylimaaraisen n-heksaanin poiston jalkeen odotettiin, ettd kennon lampétila laski huo-
neenlampdtilan tasolle.

Kennosta otettiin valokuvat kun voitiin olettaa, etté kaikki n-heksaani oli kennon sisalla
safiiriputkessa ja ettd safiiriputkessa oli pelkk&é n-heksaania. Valokuvien oton jalkeen

kenno punnittiin ja painoa verrattiin kennon painoon tyhjana.

Punnituksen jalkeen kennosta poistettiin hieman n-heksaania ja tydvaiheet toistettiin pie-
nemmalla n-heksaanimaaralla ja toistoja tehtiin, kunnes oltiin suoritettu toimenpiteet vii-

della eri tilavuudella.
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7.3.2 Kameran kalibroinnin ja tilavuuden standardisuoran méaaritys ja tulosten tarkas-
telu

Laskettiin n-heksaanin tiheys huoneenlammadssa 20,7 ° (293,85 K) kaavalla 12 [13].

A

p(+a-DP)

p= (12)

Misséa A, B, C ja D ovat n-heksaanille taulukossa ilmoitettuja vakioita, jotka nakyvat liit-
teessa 7. ja T on lampdtila Kelvineina.

0,70824 7 657 kmol
p — - — )
0;26411(1+(1_259037?65)0'27537) m?
m kg
n=—-m=nxM = 7,657 kmol *86,17536 —— = 659,86 kg
M kmol

kmol kg g
3 659,86m (tal W)

- p=7,657
Kennossa olevan n-heksaanin tilavuus laskettiin punnitun massan ja lasketun tiheyden
avulla. Tulokset on ilmoitettu taulukossa 5. Laskuesimerkkind on taulukon 5. ensimmai-

nen mittaus.
p=m (13)

m 4,7528 g B
-V =—=——"-=72027+10"3dm?® = 7,2027 ml
P 659,86 —
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Taulukko 5. N-heksaanin tilavuuksia ja méannan etéisyyksia alemmasta referenssipisteesta.

mittaus nro massa [g] tilavuus [cm3 taiml]  mannan etdisyys [mm)]
1 4,7528 7,2030 15,055
2 4,1319 6,2617 23,128
3 3,2529 4,9270 33,551
4 2,3438 3,5519 44,154
5 1,2525 1,8981 57,711

Piirrettiin kalibrointisuora, jossa kennon tilavuus esitettiin mannéan etéisyyden funktiona
(Kuva 24).

_Kennon Kalibrointisuora
tilavuus [mI]8
7 &
6 \.\
5
4
; >
2 \.
1
0

0 10 20 30 40 50 60 70

= -0,1253x + 9,1189
Etaisyys x (mm) Y B2 0,999

Kuva 24. Kalibrointisuora kennon tilavuudelle mannén etaisyyden funktiona.

Mannan etaisyys madritettiin avoimen lahdekoodin ohjelmalla imagej, joka I0ytyy ilmai-
sena internetista. Valokuvien k&sittelyd varten kennoon oli laitettu merkkiviivat, joiden
valimatka oli mitattu digitaalisella tydntdmitalla ja joiden etéisyydeksi saatiin 36,04 mm.

Kuvankasittelyohjelma laskee ilmoitetun tunnetun pituuden ja valokuvassa olevien pik-
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selien avulla mannan etaisyyden. Kuvassa 25 néakyva keltainen viiva on piirretty ohjel-
malla muutaman apuviivan avulla ja "measure” komennolla ohjelma ilmoitti janan pituu-
den ja tata kautta tiedettiin méannén etaisyys mittauksessa ja tunnetun etaisyyden maa-
rityksessa kaytetystd alemmasta merkkiviivasta.

Merkkivilva

Merkkiviiva

Kuva 25. Kuvakaappaus imagej ohjelmasta. Kuvassa olevan keltaisen janan avulla maaritettiin
mannan etdisyys alemmasta merkkipisteesta.

Punnituksessa kaytetyn vaa’an epavarmuudeksi iimoitettiin £ 0,001 g. Referenssipistei-
den mittauksen epavarmuudeksi Ax arvioitin + 0,01 cm ja tiheyden laskukaavan vir-
heeksi oli ilmoitettu < 1 %. Laskettiin tilavuuksille virhe kaavalla 13. Esimerkkin& on en-
simmaisella massalla lasketun tilavuuden virhe. Muiden massojen lasketut virheet ovat

taulukossa 2.

OF (x)
0x,

* Ax)? (14)

0xq

AF = J (ZED oy Ax )2 + (



Ve j (6555) * Axy)? + (

OF (x)
dx,

1
* Axy)2 = AV =\/(E*Am)2 + (

—m
p?

* Ap)?
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(15)

1
= [(———%0,001 )2 +
J(0,6599% 28

= 0,006703 ml

AVipe = VAVZ + Ax?

—4,7528 g g

*0,6599 — x 0,01)?

952
(0,6599-) ml

AVipe = JAVZ + Ax? = sqrt((0,006703% + 0,012) = 0,012

Taulukko 6.  Mittausten epavarmuuksia
Tilavuuden virhe
(Osittaisderivaatta +
Tilavuuden virhe (osittais- | mittausvirhe refe-
mittaus nro derivaattakaavalla) renssipisteille)

v b WN

0,0067
0,0054
0,0039
0,0028
0,0019

0,0120
0,0114
0,0108
0,0104
0,0102

(16)

Kun sylinterin tilavuus V — maksimia ja mannan etaisyys vertailupisteestad — 0, niin re-

ferenssipisteiden mittauksen epamaaraisyys muodostuu merkittdvimmaksi tekijaksi.

Tama huomataan myds kuvista 26 ja 27. Tarkasteluun valittiin vain pisteet 1 ja 2 ja ase-

tettiin ndiden kautta kulkemaan suora. Tilavuuden mittauksiin valittin ep&varmuuden

maksimiarvo, joka otettiin suoran yhtalon y-akselin leikkauspisteesta, silla tallgin tilavuus

V ldhestyy kennon maksimitilavuutta. Taten tilavuuden mittauksen virherajoiksi tuli

+0,0133 ml.
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Tilavuuden Virheen arvioimista
0,0125
0,012 *
E 0,0115 *
2
= 0,011
> S
0,0105 *
*
0,01
0 10 20 30 40 50 60 70
Mannan etaisyys [mm]

Kuva 26. Tilavuuden virheen arvioimista.

Tilavuuden virheen arvioimista

0,0135

0,013

0,0125

Virhe [ml]

0,012

0,0115
e

y = -8E-05x + 0,0133

0,011
0 5 10 15 20 25

Mannan etaisyys [mm]

Kuva 27. Tilavuuden virheen arvioimista. Valittiin y-akselin ylityskohta maksimivirheelle tilavuu-
den laskemisessa.
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Ensimmaisen tilavuuden kalibrointisuoran maaritys onnistui tarkan vaa’an vuoksi tarkasti
ja hyvin. Paineanturin kytkenta saattoi aiheuttaa hieman virhetta tilavuuden mittaukseen.
Aiemmin oli oletettu, etté tulpatussa putkessa on vain ilmaa, mutta n-heksaani on saat-
tanut korvata tulpatussa putkessa olevan ilman. Tulpatun osuuden tilavuuden osuus

suurimmasta mittauksissa kaytetysta kennon tilavuudesta on laskettu kaavalla 17:

tulpatun putken tilavuus _ 0,044 ml

— - » . = =0,005 - 5%
suurin mittauksissa esiintynyt kennon tilavuus 8,9 ml

Kennoon tilattu insinddrityon jalkeen asennettava paineanturi poistaa téta kuolleesta ti-
lavuudesta aiheutuvaa virhetta. Talloin kalibrointisuoran maaritys kennon tilavuudelle tu-
lee suorittaa uudelleen. Tarkea johtopdatds taman tyén kannalta kuitenkin on, etté edella
mainittu menetelma sopii tilavuuden maaritykseen hyvin. Liitteessa 7. esitetty standar-

disuora kennon tilavuuden mittaukselle.

7.4 Kuplapistemittaukset

Kuplapistemittausten suorituksissa tarkeimpana asiana oli ottaa kennon asentoa Ku-
vaava kamera ja kuvankasittely mukaan mittauksiin. Liséksi vakumoituun kennoon tulisi
jatkossa pystya lisaamaan nestetta vakumoidusta astiasta. Menetelma ja kytkennat luo-

tiin kyseista tilannetta ajatellen.
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7.4.1 Kuplapistemittausten suoritus

Laitteisto:

o Canon Eos 5D kamera

o Precisa XT 620M vaaka (paineanturin tilavuuden arvioimisessa)
o Kern 572 vaaka

o sekoittimen Invertteri Invertek Drives IP 66/Nema 4X

. sekoittimen moottori Bevi ja Varvel liitin

o uunina kaytetty 5890 Series Il Plus Gas Cromatograph

o F200 Tempcontrol Precision Thermometer Automatic Systems Laborato-
ries ja anturina Pt100

° paineanturi GE Unik 5000 Pressure Sensor PMP 50G6-TD-A3-CA-HO-PA

. paineanturin signaalin kasittelyssa Omron K3GN-PDC-FLK DC24V 60W

. ultralaite Fritsch Ultrasonic Cleaner Laborette 17

) kemikaali: Sigma-Aldrich, Hexane, ReagentPlus 299 %.
Kuplapistemittauksessa kaytetty n-heksaani puhdistettiin vakuumipumpun ja ultraaani-
laitteiston avulla n-heksaaniin liuenneista kaasuista. N-heksaani asetettiin astiassa ult-
raganikylpyyn ja astiaan kytkettiin vakuumipumppu. N-heksaanin annettiin puhdistua 15
minuuttia ja sen jalkeen korkin venttiili suljettiin, jotta n-heksaani pysyisi vakuumissa. N-

heksaanin ei saanut joutua kosketuksiin mittauksissa ilman kanssa. N-heksaanin puh-

distukseen kaytetty laitteisto on esitetty kuvassa 28.
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Kuva 28. N-heksaanin puhdistukseen kaytetty vakuumipumpun ja ultradanialtaan yhdistelma.

Kenno tuli my6s vakumoida. Vakuumipumppu kytkettiin kennoon ja kennon hydrauliosa
seka ylaosa vakumoitiin samanaikaisesti. Nain saatiin mannanrenkaalla olevan tiivisteen
kummallekin puolelle sama paine. Talla toimenpiteelld oli kaksi hyotyd. Ensinnékin talla
tavalla saatiin hydraulipuolelta imettyd hydraulinestetta, joka haittaisi tulevaa punnitusta.
Toiseksi talla tavalla saatiin m&nnanrenkaan tiivisteen kummallekin puolelle sama paine.
Tama pienensi riskid, jossa kennon ylaosaan paasisi virtaamaan kontaminoivaa ja mah-

dollisesti turvallisuusriskia lisaavaa ilmaa.

Vakuumipumppu sammutettiin hetkeksi ja puhdistuksesta haettu n-heksaani kytkettiin
laitteistoon kuvan 29 mukaisesti. Vakumointi olisi voitu aloittaa vasta, kun puhdistettu n-
heksaani olisi kytketty laitteistoon, mutta ajan saastamiseksi kenno valmisteltiin vaku-
mointiin ja vakumointi aloitettiin n-heksaanin puhdistuksen ollessa viela kesken. Tasta
syysta piti huomioida, vaikka kenno oli nyt vakumoitu, jaisi n-heksaaniastian kytkennan
jalkeen ilmaa pieneen patkaan putkea. llma tulisi vakumoida kennoon menevan putkis-

ton venttiilien kautta ennen n-heksaanin lisaysta kennoon.
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Kuva 29. N-heksaanin kytkentd kennoon. Kuvassa venttiili on suljettuna, jotta kennolle meneva
putkisto saataisiin vakumoitua ennen n-heksaanin lisaysta.

Kun kaikki putkistot ja kenno oli vakumoitu, vakuumipumpulta tulevat venttiilit suljettiin ja
vakuumipumppu sammutettiin. Venttiilit avattiin siten, ettd n-heksaani paasisi kennoon.
N-heksaani ei suostunut valumaan kennoon, joten n-heksaaniastiaa lammitettiin varo-
vasti hiustenkuivaajalla. Tallin painetta saatiin kasvatettua n-heksaaniastiassa ja sa-
malla kasvatettua paine-eroa n-heksaaniastian ja kennon valilla. Toimenpide sai kennon
hiljalleen tayttymaan n-heksaanista.
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Kun kennossa oli riittdva maara n-heksaania, kennon ylaosan venttiili suljettiin sinisesta
saatimesta. Nyt kennolle menevéassa putkistossa oli jalleen n-heksaania, joka tulisi pois-
taa kennon sisaltdman n-heksaanin massan punnituksen tarkkuuden lisdamiseksi. Put-

kisto tyhjennettiin samalla menetelmalla kuin kameran kalibroinnin suorituksessa.

Kun ylimaarainen n-heksaani oli poistettu jarjestelmasta, kenno irrotettiin ja punnittiin.
Valitettavasti kyseisella paineanturilla jouduttiin turvautumaan vaakaan jonka tarkkuus ei
ollut kovinkaan hyva. Tarkemman vaa’an kaytté muodostui mahdottomaksi kyseisella
paineanturilla, silla tarkan vaa’an alusta oli kelluva. Kyseinen paineanturi oli raskas ja
nosti kennon painopisteen hyvin korkealle, mikéa teki kennon asettamisen tasapainoon
kelluvalle alustalle mahdottomaksi. Lisdksi kennon suuri massa rajasi vaakavalikoimaa
entisestaan. Kennoon tilatulla uudella paineanturilla kennon painopiste saadaan laske-
maan ja kennon punnitseminen tarkemmalla vaa’alla tulisi kokemuksen perusteella ole-
maan mahdollista ja tarkempia mittauksia massan punnituksessa tultaisiin jatkossa kayt-

tamaan.

Punnituksen jalkeen kenno asetettiin uuniin. Paineanturille meneva liitanta, typpiputki,

l[Ampédtila-anturi, paineilmapuhallus anturin jadhdytysté varten ja hydraulipuolen putket

kytkettiin. Uunin p&éalla olevat lapiviennit tiivistettiin (kuva 30).

Kuva 30. Uunin ylaosan aukko auvonaisena ja peitettyna mittausta varten.

Kennon alaosa taytettiin hydraulinesteelld, kun uuni oli tiivistetty. Typpi ja paineilmapu-
hallus, sekoitus, paine- ja lampdtila-anturit seka uuni kytkettiin paalle. Uunin lampdtilaa
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nostettiin portaittain n-heksaanin kiehumispisteen ylapuolelle. Kun n-heksaanin hdyryn-
paine saatiin riittavan korkeaksi, voitiin manté siirtda ala-asentoon n-heksaanin héyryn-
paineella. Hydraulipuolen venttiili avattiin, joka sallii hydraulinesteen vapaan virtauksen
hydraulinestesailiodn. Kun mannéan alapuolella oli viela hieman hydraulinestetta, venttiili
suljettiin. Mannén alapuolelle haluttiin jattaa hieman hydraulinestettd, jotta ménta saatiin
kellumaan. Jos hydraulinestetta ei olisi kennossa mannéan alapuolella ja ménta lepaisi
kennon pohjaa vasten, saattaisi mannanrenkaan tiivisteen eri puolille muodostua suuri

paine-ero, joka voisi heikentaa tiivisteen pitavyytta.

Mittauksia suoritettiin muutamalla eri lampétilalla. Ennen mittauksia lampdtilan annettiiin
tasoittua 30 minuuttia lampdotilan asetusarvon viimeisen 10 °C intervallin jalkeen. Mit-
taukset aloitettiin tilanteesta jolloin manta oli ala-asennossa ja kennossa oli hoyry- ja
nestefaasia. Valokuva ja vastaava painelukema otettiin ylds. Taman jalkeen kennoa pu-
ristettiin kasaan, annettiin tilanteen hetken tasoittua ja otettiin uusi valokuva. Tata tois-
tettiin kunnes kennossa ei ollut kuin nestefaasia. Jatkettiin puristamista. Nyt paine kasvoi
huomattavan nopeasti nesteen pienemman kokoonpuristuvuuden vuoksi. Otettiin taas
valokuva ja painelukema ja toistettiin viela muutama mittaus. Kun paine kasvoi riittavasti,
alkoi mannan akselin tiiviste vuotaa hitaasti, mika huomattiin painemittarin ilmoittaman
painearvon hitaana tippumisena. Tasta syysta ei paineen annettu enaa toistoilla tasaan-
tua vaan otettiin valokuva ja painelukema ylos ja siirryttiin seuraavaan paineeseen. Kun
mittaukset oli kyseisella lampdtilalla suoritettu, siirryttiin seuraavaan lampétilaan, annet-

tiin [Ampdatilan tasaantua ja toistettiin mittaukset.

7.4.2 Kuplapistemittauksen tulokset

120 °C lampétilan tuloksia on esitetty taulukossa 7. Kennon tilavuus on laskettu aikai-
semmin esitetyn kalibrointisuoran avulla mannan asennon perusteella. Myds paineantu-
rille johtavan linjan tilavuus on huomioitu. Taulukkoon on tilavuuteen lisatty paineanturille
menneen putkiston ja paineanturin sisaosan tilavuudet. Paineanturille menevan putkis-
ton tilavuus laskettiin putken pituuden ja siséhalkaisijan mukaan. Paineanturin sisatila-
vuus arvioitiin punnitsemalla anturi tyhjané ja vedelld taytettynd seka laskettiin massan-
muutoksesta veden tiheyden avulla anturin sisatilavuus. Paineanturin osuus tilavuudesta
oli 0,303 ml. Taulukon kennon tilavuuden sarakkeen ensimmainen arvo on saatu laske-

malla:
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ml
V= —0,1253x% + 9,1189 ml + 0,303 ml = 8,98 ml

Moolitilavuus laskettiin kennossa olevan n-heksaanin massan avulla. Taulukon esimer-

kissa n-heksaania oli kennossa 2,2 g. Moolitilavuus laskettiin seuraavasti:

V=7 (17)

1
m/M 229+ 86,18 g/mol

n
bn =y == "oo0s9791 _ X8mol/t
Taulukko 7. 120 °C mittaustuloksia kuplapistemittauksista.
mannan etaisyys moolitila-

°C paine [bar] [mm] Kennon tilavuus [ml]  vuus [mol/I]
121,07 4,160 3,53 8,979 2,8
121,09 4,165 8,59 8,346 3,1
121,10 4,170 13,29 7,756 3,3
121,10 4,170 19,47 6,982 3,7
121,11 4,175 25,42 6,237 4,1
121,12 4,175 31,35 5,494 4,7
121,12 4,190 37,55 4,717 5,4
121,13 4,235 42,90 4,046 6,3
121,06 4,630 43,56 3,964 6,4
121,05 6,620 43,94 3,916 6,5
121,05 8,680 44,03 3,905 6,5
121,06 9,810 44,12 3,894 6,6
121,06 11,77 44,18 3,885 6,6
121,06 12,85 44,20 3,883 6,6
121,06 14,36 44,22 3,881 6,6
121,06 15,88 44,27 3,874 6,6
121,06 19,33 44,36 3,863 6,6

Painelukemat sijoitettiin koordinaatistoon, jossa kennon paine ilmoitettiin kennon tilavuu-
den funktiona. Koordinaatistoon sijoitettiin kaksi suoraa. Toinen suora kulki niiden pistei-
den kautta, joiden oletettiin edustavan tilannetta, jossa kennossa on tasapainossa kaksi
faasia. Toinen suora kulkee pisteiden kautta, jossa kennossa on pelkka nestefaasi. Pis-

teet, jotka eivat sopineet suorille, jatettiin huomiotta. Naiden kahden suoran leikkauspis-
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teessa on viimeinen piste, jossa kaasufaasi on lasna kennossa. Taten kyseisessa tilan-
teessa vallitsee kyllaisen nesteen hdyrynpaine kyseisessa lampdétilassa. Taulukon 7 mit-
tauspisteet ja niille sijoitetut suorat on esitetty kuvassa 31.

raine par]  KUplapistemittauksen kuvaaja
y = -239,92x + 945,13

25 R2 = 0,9556
20 |
15
10
5 ™ ——~—— -0,0112x + 4,2533
R?=0,6726
0
0 2 4 6 8 10
Tilavuus [ml]

Kuva 31. 120 °C mittaukset sijoitettuna koordinaatistoon. Nestefaasille sovitetun ja kahden faasin
osuudelle sovitetun suoran leikkauspisteesta voidaan maarittdd puhtaan aineen héyrynpaine.

Hoyrynpaine saatiin maarittamalla suorien leikkauspiste. Suorien leikkauspiste saadaan
ratkaistua esimerkiksi muodostamalla suoran yhtaloista yhtalopari tai matriisilaskennan
avulla. Muodostettiin yhtaloista 2x2 matriisi A ja vakioista vektori b. Matriisien laskusaan-
téjen mukaan muuttuja x saadaan ratkaistua kertomalla vektori b matriisin A kaanteis-
matriisilla A, Kaanteismatriisi ja yhtalonratkaisu suoritettiin taulukkolaskentaohjelman

avulla.

Ax=b->x=A"1b (18)
[14]

4= (1 239,92) b= (945,13) _ ( paine ) -1 _ (—4,668 * 1075 1,00004668)
1 0,0112/’ 4,2533/" tilavuus/’ 0,00416825 —0,0041683

e A-p = (—4,668 %1075 1,00004668) . (945,13) _ (4,209)
0,00416825 —0,0041683) \4,2533/ ~ 3,922
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Kyseisen mittauksen hoyrynpaineeksi saatiin 4,209 bar eli 429 kPa. Kyseinen mene-
telmé& on vaihtoehtoinen menetelmé hoyrynpaineiden maaritykselle, ja vertailtiin kupla-
pistemittauksissa saatuja hoyrynpaineita Wagnerin yhtalolla laskettuihin. Kyseisen pis-
teen lampatilaksi valittiin pisteen mittausten lampotilojen keskiarvo. Tulokset on esitetty
taulukossa 8.

Taulukko 8.  Vertailua kuplapistemittauksissa saaduille n-heksaanin puhtaan aineen héyrynpai-

neille.

Wagnerin yhta-

[6l1a laskettu hoy- Korrelaatio mitattu
°C Hoyrynpaine [bar] Hoyrynpaine [kPa] rynpaine [kPa] - laskettu [kPa]

90,99 2,0856 208,56 194,05 14,51
121,08 4,2094 420,94 409,53 11,41
151,18 7,7862 778,62 770,34 8,28
90,95 2,2513 225,13 193,79 31,34
121,03 4,1050 410,50 409,03 1,47
90,96 2,0668 206,68 193,86 12,82
121,02 4,2577 425,77 408,95 16,82
151,20 7,7878 778,78 770,70 8,08
110,84 3,3314 333,14 322,30 10,84
140,95 6,4071 640,71 628,36 12,35

Mittaustulokset kaksifaasialueella saattavat olla luotettavampia kuin nestefaasialueella
saadut tulokset. Nestefaasialueella mannan akselin tiivisteen vuotaminen aiheutti sen,
ettei mittauksia voitu suorittaa korkeammissa paineissa eiké tasapainon voitu antaa ta-
soittua. Myds paineanturin kytkentéa ja kuollut tilavuus saattoivat aiheuttaa mittauksiin
pientd virhettd. Paineanturille johtavassa linjassa on osuus, joka sijaitsee lammitetyn
kennon ulkopuolella. Siella saattaa tapahtua kaasun kondensoitumista nesteeksi, mika
vaikuttaa tuloksiin. Menetelmalla maaritetyt puhtaan aineen hdyrynpainearvot ei ole yhta
lahella Wagnerin yhtalolla laskettuja arvoja kuin aikaisemmin esitelty. Lisdmittauksia tar-
vittaisiin parempien tiivisteiden ja uuden paineanturin asennuksen jalkeen. Liitteessa 8.
on kuplapistemittauksen tuloksia ja litteessa 9. on talla menetelmall&d saadut hdyrynpai-

neet.
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7.5 N-heksaanin kriittisen pisteen maaritys

N-heksaanin kriittisen pisteen maaritykseen vaadittiin korkeampaa lampdtilaa kestavat
tiivisteet. Tiivisteiden saapumisen jalkeen testattiin kennoa ensimmaisen kerran lampo6-
tiloissa, jotka ovat suurempia kuin 200 °C. Kennossa oleva n-heksaani asetettiin olosuh-
teisiin, jossa saatiin nakyviin faasimuutos kriittiseksi fluidiksi. Tésta tilasta otettiin valo-

kuvia ja kirjattiin paine- ja lampétilalukemia ylos.

7.5.1 N-heksaanin kriittisen pisteen tarkastelun suoritus

Laitteisto:

o Canon Eos 5D kamera

o sekoittimen Invertteri Invertek Drives IP 66/Nema 4X

° sekoittimen moottori Bevi ja Varvel liitin

o uunina kaytetty 5890 Series Il Plus Gas Cromatograph

o F200 Tempcontrol Precision Thermometer Automatic Systems Laborato-
ries ja anturina Pt100

° paineanturi GE Unik 5000 Pressure Sensor PMP 50G6-TD-A3-CA-HO-PA
° paineanturin signaalin kasittelyssa Omron K3GN-PDC-FLK DC24V 60W
. ultralaite Fritsch Ultrasonic Cleaner Laborette 17

. kemikaali: VWR international, n-hexane, purity 299 %.

N-heksaani puhdistettiin aiemmin kuvatulla menetelmalla, jossa kaytettiin avuksi ultra-
aanta ja vakuumipumppua. Vakumoituun kennoon lisattiin n-heksaani ja uunin yldosa
tiivistettiin. Paine- ja [ampd6tilamittaus, uunin typetys, paineilmapuhallus paineanturille ja

kennon sekoitus kytkettiin paalle.
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Uunin lampdtilaa nostettiin hitaasti 10 °C intervallein kohti n-heksaanin kriittiseksi lam-
potilaksi ilmoitettua pistetta 507,5 £0,1 K (234,35 °C) [15]. Kun p&é&stiin uunin asetus-
[Ampdtilaan 230 °C, annettiin uunin lampdtilan tasaantua. Tasaantumisen jalkeen uunin
l[Ampdtila-asetusta nostettiin varovasti ja tarkkailtin uunin tapahtumia, otettiin valokuvia
ja kirjattiin paineen ja lampdétilan lukemia. Kun fluidi oli k&ynyt 1api faasimuutoksen Kkriit-
tiseksi fluidiksi, uuni sammutettiin katkaisijasta ja fluidin annettiin vaihtaa faasia uunin
jaahtyessa. Uunia ei saanut jaahdyttaa asettamalla matalampaa asetuslampétilaa. Uuni
avaisi talléin ilmaluukut ja jadhdyttaisi uunia huoneilmalla, mika aiheuttaa turvallisuusris-

kin. Lammitys kriittiseksi fluidiksi ja jadhdytys takaisin suoritettiin muutamaan otteeseen.

7.5.2 N-heksaanin kriittisen pisteen tarkastelun tulokset

N-heksaanin hoyry ja nestefaasin rajapinta alkoi himmentyd mittauspisteessa, jonka
lampétila oli 236,02 + 0,01 °C (laitevalmistajan ilmoittama epavarmuus) ja paine 30,63 +
0,2 bar (kuvan 32 vasemmanpuoleinen kenno). Faasien vélinen rajapinta muodostui yha
epaselvemmaksi ja havisi lopulta kun paine oli 31,52 + 0,2 bar ja lampdétila 236,89 + 0,01

°C (kuva 32 oikeanpuoleinen kenno). Toiseen kertaan lammitettdessa sama ilmio toistui

olosuhteissa jossa paine oli 31,68 + 0,2 bar ja lampétila 238,39 + 0,01 °C.

Kuva 32. Faasirajapinnan haviaminen n-heksaania lammitettaessa kriittiseksi fluidiksi.
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Jaahdytettaessa ylikriittista fluidia faasimuunnos oli visuaalisesti hyvin erilainen. Aluksi

kennoon muodostui haalea valkoinen sumea alue. Valkoinen alue voimistui, ja voimistu-

misen jalkeen havisi. TAaman jalkeen kennoon naytti muodostuvan sumua ja lopulta him-

meé& neste- ja kaasufaasin vélinen rajapinta (kuva 34).

Kuva 33. Ylikriittisen n-heksaanin jadhdytystd. Kuvat kuvaavat ilmididen tapahtumajarjestysta
vasemmalta oikealle. Oikeanpuolimmaisessa kuvassa on nahtavissa jo haalea nesteen raja-
pinta valkoisen magneettisekoittimen kohdalla.

Painemittausten epavarmuudet taulukossa 8 laskettiin kaavalla 11 ja korjaustermit pai-

neanturin kalibrointisuoralla.

Taulukko 9.
Mitattu Paineen
paine Korjaus- Korjattu Korjattu epavarmuus
Lampdotila °C  [bar] termi [bar] paine [bar] paine [kPa] [kPa]
236,02 +0,01 30,25 0,375 30,625 3062,53 12,31
236,89 £0,01 31,14 0,377 31,517 3151,73 12,67
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Mittauksissa paastiin suhteellisen lahelle kirjallisuuden ilmoittamia arvoja kriittisesta pis-
teesta (T.= 507,5 £ 0,1 K, 234,35 £ 0,1 °C, P. = 30,3 + 0,1 bar) [15]. Mittausalue oli
kuitenkin paineanturin suositellun lampétila-alueen ulkopuolella, mikd saattoi aiheuttaa
virhetta paineen mittaukseen. Lisdksi paineanturin kalibroinnissa oletettu lampétilariip-
puvuuden lineaarisuus ei valttamatta pida paikkaansa, kun mittauspisteet siirtyvat kau-
emmaksi kalibrointialueesta. Paineanturille kondensoitui nestettd, miké hairitsi tasapai-
noa. Lampétilan mittaukselle saattoi aiheuttaa virhetta se, etta lampdtila mitattiin valilli-
sesti kennon titaanisen kannen kautta. Uunin asetuksilla oli vaikeaa stabiloida l[ampdtila
juuri faasimuutoksen kohdalle, jolloin voitaisiin odottaa lampétilan tasaantumista ja tal-
I6in voitaisiin olettaa kennossa olevan fluidin olevan samassa lampétilassa kuin kennon

kannesta mitattu lampdtila.

8 Johtopaatokset

Insin6oritydn laajuuden ja ajan puitteissa saatiin kehitettyd mittauslaitteisto siihen pistee-
seen, etta seuraava laitteiston kayttaja pystyi aloittamaan silla tutkimustydnsa. Tyon
edistymiseen vaikutti myds suureksi osaksi insindoritydn tekijasta riippumattomat muut-

tujat, kuten kennon korjausty6t pajalla, seka vaihdettavien kennon osien toimitusajat.

Kennolla pystytdén jatkamaan tutkimuksia, mutta ensin tulisi kuitenkin huomioida kayt-
toonotossa ja testauksessa ilmi tulleet asiat, joista térkein on jo mainittu paineanturin
vaihto. Kennoa kaytettaessa tulisi myds huomioida, etta lampdétilamittaus tapahtuu ken-
non metallirungon kautta. Tarkan lampdtila-arvon saamiseksi pitéa lampétilan antaa ta-
soittua riittavan kauan, jotta lampotila-anturi on samassa lampdétilassa kuin kennossa
oleva tutkittava aine. Riittava stabilointiaika tutkittavan aineen lampenemiseksi haluttuun
l[Ampadtilaan tulisi myés huomioida. Kayttddnotossa yksi suurimmista haasteista oli ken-
non tiiveyden varmistaminen ja tdhan asiaan tulisi myos jatkossa kennoa kaytettaessa

kiinnittda huomiota.
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GE-painemittarin kalibroinnin mittaustuloksia.

Uudella painemittarilla ensimmaiselld asennuksella

Huoneenldmpdétilassa

Beamex kalibrointilaite Kennon painemittari

O 0 N O U1l D W IN =

I =
B W N B O

[uny
Ul

p [bar] p [bar] Ap (Kenno - Beamex)
1,03 1,30 0,27
2,82 2,98 0,16
4,08 4,23 0,16
5,16 5,32 0,16
6,49 6,63 0,14
8,35 8,50 0,15

12,24 12,38 0,14
12,33 12,48 0,16
17,24 17,34 0,10
26,56 26,66 0,10
30,37 30,43 0,06
35,07 35,15 0,08
40,00 40,05 0,05
44,78 44,81 0,03
52,60 52,63 0,03

keskihajonta Ap 0,063649113

keskiarvo Ap

0,118066667

Liite 2
1(5)

<- uusi kaasupullo

<- jatkettiin puristamalla kaasua kasaan

<- uusi paineenalennin (100 bar asti)



Uudella painemittarilla ensimmadiselld asennuksella

noin 150 °C

Beamex kalibrointilaite Kennon painemittari

p [bar] p [bar] Ap (Kenno - Beamex)
55,20 52,36 -2,84
35,87 33,05 -2,82
46,00 43,17 -2,83
40,78 37,95 -2,83
35,73 32,91 -2,82
30,97 28,15 -2,82
28,26 25,44 -2,82
25,65 22,84 -2,81
23,40 20,63 -2,77
20,02 17,26 -2,76
18,17 15,42 -2,75
15,07 12,40 -2,67
12,39 9,78 -2,61

9,84 7,29 -2,55
7,79 5,99 -1,80
5,93 4,18 -1,75
3,36 1,70 -1,66
2,13 0,50 -1,63
1,15 -0,46 -1,61

Ap average

Liite 2
2 (5)

-2,48



150 Astetta jatkolla (paksu) paineanturille (valkoinen vaahto rullalla valissa)

noin 150 °C

p [bar]

p [bar]

Beamex kalibrointilaite Kennon painemittari

Ap (Kenno - Beamex)

50,62
47,81
44,62
40,72
34,93
33,46
29,41
27,90
26,74
21,38
20,27
18,65
16,42
15,45
13,57
11,32
8,75
7,20
6,52
5,90
4,93
3,91
2,84
2,28
1,00

49,80
46,95
43,72
39,83
34,02
32,54
28,46
26,69
25,80
20,42
19,29
17,66
15,41
14,43
12,54
10,27
7,70
6,14
5,45
4,82
3,84
2,80
1,74
1,16
-0,13

-0,82
-0,86
-0,90
-0,89
-0,91
-0,92
-0,95
-1,21
-0,94
-0,96
-0,98
-0,99
-1,01
-1,02
-1,03
-1,05
-1,05
-1,06
-1,07
-1,08
-1,09
-1,11
-1,10
-1,12

-1,13

Ap average

Liite 2
3(5)

-1,01



Liite 2

150 astetta uudella ohuemmalla 1/16 putkella paineanturille. Ilman paineilmapuhallusta

noin 150 °C

p [bar]

p [bar]

Beamex kalibrointilaite Kennon painemittari

Ap (Kenno - Beamex)

56,92
51,65
46,12
41,91
35,18
31,19
27,00
22,24
16,49
13,87
12,32
11,02
9,61
8,68
7,64
6,77
5,40
4,59
3,67
2,84
1,88

56,89
51,64
46,11
41,90
35,17
31,19
26,99
22,24
16,49
13,87
12,30
10,99
9,57
8,64
7,61
6,73
5,37
4,55
3,63
2,80
1,84

-0,02
-0,01
-0,01
-0,01
-0,01

0,00
-0,01

0,00

0,00

0,00
-0,02
-0,03
-0,04
-0,04
-0,03
-0,04
-0,03
-0,04
-0,04
-0,04
-0,04

150 astetta uudella ohuemmalla 1/16 putkella paineanturille paineilmapuhalluksella.
SUORAAN EDELLISEN MITTAUKSEN PERAAN: SAATTAA AIHEUTTAA VIRHETTA LAMMON JOHTUMISEN VUOKSI.

noin 150 °C

Beamex kalibrointilaite Kennon painemittari

p [bar] p [bar] Ap (Kenno - Beamex)
52,03 51,79 -0,24
46,35 46,10 -0,25
41,68 41,44 -0,24
36,11 35,87 -0,24
30,70 30,46 -0,24
27,44 27,20 -0,24
25,36 25,13 -0,23
22,87 22,63 -0,24
17,99 17,74 -0,25
13,49 13,25 -0,24
10,52 10,27 -0,25

9,19 8,94 -0,25
8,13 7,88 -0,25
7,39 7,14 -0,25
5,90 5,64 -0,26
4,07 3,82 -0,25
3,74 3,48 -0,26|
2,93 2,67 -0,26
2,40 2,14 -0,26
1,77 1,51 -0,26

4 (5)
Ap average -0,023
Ap average -0,248



Liite 2

5 (5)
Mitattiin 150 asteessa painemittarin lukeman muutoksia ajan funktiona,
ettd tiedettdisiin kuinka paljon mittausajan pidentyminen vaikuttaa anturin painelukemaan.
Beamex kalibrointilaite Kennon painemittari |
t [min] p [bar] p [bar] Ap (Kenno - Beamex)
0 29,25 29,22 -0,03
5 29,36 29,33 -0,03
10 29,40 29,35 -0,05
15 29,41 29,35 -0,06
20 29,41 29,34 -0,07
25 29,41 29,31 -0,10
30 29,39 29,29 -0,10
35 27,10 26,99 -0,11
40 27,09 26,97 -0,12
45 27,08 26,96 -0,13
50 27,07 26,93 -0,14
55 27,06 26,92 -0,15
60 27,04 26,89 -0,15
65 24,87 24,73 -0,15
70 24,87 24,72 -0,15
75 24,86 24,70 -0,16
80 24,84 24,68 -0,16
85 24,83 24,67 -0,17
90 24,82 24,65 -0,17
95 20,46 20,29 -0,16
100 20,45 20,28 -0,16
105 20,44 20,27 -0,17
110 20,43 20,26 -0,17
115 20,42 20,25 -0,17
120 20,42 20,25 -0,17
mittareiden paine-ero ajan funktiona
0
-0,02 0 50 100 150
0,04 .
= 0,06 - .
=.-0,08
S 01
$ ’ "’ 4 mittareiden paine-ero
_% -0,12 *
o .0,14 0“’.
-0,16 “—“
%0000
-0,18
-0,2 ; .
Aika [min]




N-Heksaanin hdyrynpainemittaustuloksia.

n-heksaanin hoyrynpaineita

75 astetta  (setpoint 73->75)
t [min] setpointin vaihdosta

O 00N O U WN -

[y
o

80 astetta  (setpoint 75->80)
t [min] setpointin vaihdosta

O 00 N O Ul WN -

NN R R R B R R R R P
R O Vo NO UL, WN L O

°C

°
0O

74,89
75,03
75,11
75,16
75,21
75,24
75,26
75,27
75,27
75,29

79,38
79,71
79,92
80,04
80,17
80,19
80,22
80,25
80,28
80,30
80,30
80,33
80,30
80,31
80,32
80,32
80,33
80,33
80,34
80,34
80,32

bar
348,04
348,18
348,26
348,31
348,36
348,39
348,41
348,42
348,42
348,44

bar
352,53
352,86
353,07
353,19
353,32
353,34
353,37
353,40
353,43
353,45
353,45
353,48
353,45
353,46
353,47
353,47
353,48
353,48
353,49
353,49
353,47

Pa
1,31
1,32
1,33
1,33
1,34
1,34
1,34
1,35
1,35
1,35

Pa
1,39
1,42
1,45
1,47
1,48
1,49
1,50
1,52
1,52
1,53
1,53
1,53
1,54
1,54
1,54
1,54
1,54
1,54
1,54
1,54
1,54

kPa
130500
131500
132500
133000
134000
134000
134000
135000
135000
135000

kPa
139000
142000
144500
146500
148000
148500
150000
151500
152000
152500
152500
152500
153500
153500
153500
153500
153500
153500
153500
153500
153500

Liite 3
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130,50
131,50
132,50
133,00
134,00
134,00
134,00
135,00
135,00
135,00

139,00
142,00
144,50
146,50
148,00
148,50
150,00
151,50
152,00
152,50
152,50
152,50
153,50
153,50
153,50
153,50
153,50
153,50
153,50
153,50
153,50



85 astetta  (setpoint 80->85)
t [min] setpointin vaihdosta

o o b~ W

10
15
20

95 astetta  (setpoint 85->95)
t [min] setpointin vaihdosta

0 b~ WN P

10
15
20

105 astetta (setpoint 95->105)
t [min] setpointin vaihdosta

°C

84,73
84,93
85,15
85,24
85,26
85,29
85,31

93,38
93,96
94,34
94,62
94,92
95,05
95,11
95,12
95,17

103,21
103,85

104,62
104,83
104,93
105,01
105,03
105,08

bar
357,88
358,08
358,30
358,39
358,41
358,44
358,46

bar
366,53
367,11
367,49
367,77
368,07
368,20
368,26
368,27
368,32

bar
376,36
377,00

377,77
377,98
378,08
378,16
378,18
378,23

Pa
1,62
1,64
1,69
1,70
1,71
1,73
1,73

Pa
1,86
1,92
1,99
2,03
2,12
2,17
2,20
2,23
2,24

Pa
2,39
2,48

2,64
2,72
2,77
2,82
2,86
2,88

kPa
162000
164000
168500
170000
171000
173000
173000

kPa
186000
192000
198500
203000
212000
216500
220000
223000
224000

kPa
239000
248000

263500
271500
277000
282000
286000
288000

Liite 3
2 (10)

162,00
164,00
168,50
170,00
171,00
173,00
173,00

186,00
192,00
198,50
203,00
212,00
216,50
220,00
223,00
224,00

239,00
248,00

263,50
271,50
277,00
282,00
286,00
288,00



115 astetta (setpoint 105->115)
t [min] setpointin vaihdosta

o O Ul W N -

10
15
20
25

125 astetta (setpoint 115->125)
t [min] setpointin vaihdosta

0 b WN B

10
15
20
25

135 astetta (setpoint 125->135)
t [min] setpointin vaihdosta

0 O~ WN B

10
15
20
25

°C

112,91
113,58
114,01
114,52
114,63
114,80
114,86
114,91
114,93
114,96

122,88
123,52
123,93
124,19
124,51
124,65
124,71
124,77
124,83
124,80

133,08
133,68
133,90
134,17
134,42
134,56
134,57
134,66
134,66
134,67

bar
386,06
386,73
387,16
387,67
387,78
387,95
388,01
388,06
388,08
388,11

bar
396,03
396,67
397,08
397,34
397,66
397,80
397,86
397,92
397,98
397,95

bar
406,23
406,83
407,05
407,32
407,57
407,71
407,72
407,81
407,81
407,82

Pa
3,06
3,16
3,24
3,39
3,44
3,52
3,56
3,63
3,65
3,67

Pa
3,90
4,01
4,11
4,20
4,33
4,42
4,47
4,55
4,57
4,58

Pa
4,92
5,07
5,16
5,25
5,40
5,49
5,55
5,63
5,67
5,68

kPa
306000
315500
324000
339000
344000
352000
356000
363000
365000
366500

kPa
390000
400500
410500
420000
432500
441500
447000
454500
456500
458000

kPa
491500
507000
515500
525000
539500
548500
555000
562500
567000
568000

Liite 3
3 (10)

306,00
315,50
324,00
339,00
344,00
352,00
356,00
363,00
365,00
366,50

390,00
400,50
410,50
420,00
432,50
441,50
447,00
454,50
456,50
458,00

491,50
507,00
515,50
525,00
539,50
548,50
555,00
562,50
567,00
568,00



145 astetta (setpoint 135->145)
t [min] setpointin vaihdosta

0P~ WN P

10
15
20
25

155 astetta (setpoint 145->155)
t [min] setpointin vaihdosta

0P~ WN P

10
15
20
25

165 astetta (setpoint 155->165)
t [min] setpointin vaihdosta

0 O~ WN PP

10
15
20
25
27

°C

142,28
142,91
143,52
143,77
144,13
144,32
144,38
144,44
144,46
144,49

152,10
152,77
153,23
153,62
153,97
154,17
154,24
154,29
154,36
154,33

161,84
162,58
163,12
163,40
163,80
163,90
164,05
164,10
164,11
164,17
164,20

bar
415,43
416,06
416,67
416,92
417,28
417,47
417,53
417,59
417,61
417,64

bar
425,25
425,92
426,38
426,77
427,12
427,32
427,39
427,44
427,51
427,48

bar
434,99
435,73
436,27
436,55
436,95
437,05
437,20
437,25
437,26
437,32
437,35

Pa
5,93
6,09
6,25
6,38
6,56
6,70
6,78
6,88
6,93
6,94

Pa
7,24
7,42
7,60
7,75
7,96
8,11
8,23
8,35
8,40
8,42

Pa
8,76
8,98
9,17
9,34
9,61
9,77
9,88
10,04
10,11
10,13
10,14

kPa
592500
608500
625000
637500
656000
669500
677500
688000
693000
694000

kPa
724000
742000
760000
775000
796000
811000
822500
835000
840000
842000

kPa
876000
898000
917000
934000
961000
977000
988000
1004000
1010500
1013000
1014000

Liite 3
4 (10)

592,50
608,50
625,00
637,50
656,00
669,50
677,50
688,00
693,00
694,00

724,00
742,00
760,00
775,00
796,00
811,00
822,50
835,00
840,00
842,00

876,00
898,00
917,00
934,00
961,00
977,00
988,00

1004,00

1010,50

1013,00

1014,00



25.2 mittaukset

170 astetta (setpoint 160->170)
t [min] setpointin vaihdosta

0 O b~ WN P

10
15
20
25
30

180 astetta (setpoint 170->180)
t [min] setpointin vaihdosta

0 O b WN B

10
15
20
25
30

190 astetta (setpoint 180->190)
t [min] setpointin vaihdosta

0 O b WN -

10
15
20
25
30

°C

167,01
167,66
168,18
168,50
168,88
169,05
169,16
169,20
169,23
169,26
169,23

176,92
177,56
178,06
178,37
178,73
178,93
178,98
179,04
179,09
179,07
179,05

186,63
187,47
187,81
188,15
188,52
188,75
188,77
188,85
188,88
188,86
188,95

bar
440,16
440,81
441,33
441,65
442,03
442,20
442,31
442,35
442,38
442,41
442,38

bar
450,07
450,71
451,21
451,52
451,88
452,08
452,13
452,19
452,24
452,22
452,20

bar
459,78
460,62
460,96
461,30
461,67
461,90
461,92
462,00
462,03
462,01
462,10

Pa
9,53
9,75
9,96

10,14

10,42

10,61

10,73

10,88

10,95

10,98

10,99

Pa
11,42
11,63
11,88
12,10
12,39
12,61
12,76
12,95
13,03
13,06
13,08

Pa
13,47
13,88
14,02
14,26
14,63
14,89
15,05
15,30
15,40
15,43
15,45

kPa
953000
975000
996000
1014000
1042000
1061000
1073000
1088000
1095000
1098000
1099000

kPa
1142000
1163000
1188000
1210000
1239000
1261000
1276000
1294500
1302500
1306000
1307500

kPa
1347000
1388000
1402000
1426000
1463000
1489000
1504500
1530000
1539500
1543000
1545000

Liite 3
5 (10)

953,00
975,00
996,00

1014,00

1042,00

1061,00

1073,00

1088,00

1095,00

1098,00

1099,00

1142,00
1163,00
1188,00
1210,00
1239,00
1261,00
1276,00
1294,50
1302,50
1306,00
1307,50

1347,00
1388,00
1402,00
1426,00
1463,00
1489,00
1504,50
1530,00
1539,50
1543,00
1545,00



Liite 3

6 (10)
200 astetta (setpoint 190->200)
t [min] setpointin vaihdosta °C bar Pa kPa
1 196,34 469,49 15,90 1590000 1590,00
2 197,11 470,26 16,25 1624500 1624,50
3 197,57 470,72 16,52 1651500 1651,50
4 197,90 471,05 16,78 1678000 1678,00
6 198,32 471,47 17,20 1720000 1720,00
8 198,45 471,60 17,49 1749000 1749,00
10 198,53 471,68 17,68 1768000 1768,00
15 198,61 471,76 17,95 1795000 1795,00
20 198,66 471,81 18,05 1805000 1805,00
25 198,65 471,80 18,10 1810000 1810,00
30 198,63 471,78 18,15 1815000 1815,00
26.helmi Pohjatiiviste oli rikki 80-125 asteen mittauksissa. Heksaania tislattiin runsaammin pois syl
80 astetta
t [min] setpointin vaihdosta °C bar Pa kPa
1 80,55 353,70 1,50 150000 150,00
2 80,61 353,76 1,52 152000 152,00
3 80,67 353,82 1,53 152500 152,50
4 80,71 353,86 1,53 153000 153,00
6 80,79 353,94 1,54 153500 153,50
8 80,83 353,98 1,53 153000 153,00
10 80,86 354,01 1,53 153000 153,00
90 astetta  (setpoint 80->90)
t [min] setpointin vaihdosta °C bar Pa kPa
2 86,45 359,60 1,68 168000 168,00
4 88,95 362,10 1,78 178000 178,00
6 89,92 363,07 1,85 185000 185,00
8 90,44 363,59 1,91 191000 191,00
10 90,68 363,83 1,92 192000 192,00
15 90,92 364,07 1,94 194000 194,00
20 90,98 364,13 1,95 194500 194,50
25 91,01 364,16 1,95 194500 194,50
95 astetta  (setpoint 90->95)
t [min] setpointin vaihdosta °C bar Pa kPa
3 94,59 367,74 2,07 207000 207,00
4 95,01 368,16 2,10 209500 209,50
6 95,53 368,68 2,14 213500 213,50
8 95,77 368,92 2,16 215500 215,50
10 95,89 369,04 2,17 216500 216,50
15 95,99 369,14 2,18 218000 218,00
20 96,02 369,17 2,19 219000 219,00
25 96,04 369,19 2,20 220000 220,00



105 astetta (setpoint 95->105)
t [min] setpointin vaihdosta

o o ~N

10
16
20
27

115 astetta (setpoint 105->115)
t [min] setpointin vaihdosta

0 o ~N

10
15
20
25

125 astetta (setpoint 115->125)
t [min] setpointin vaihdosta

0 o B~ N

10
15
20
25
30

°C

101,75
104,08
105,06
105,56
105,82
106,04
106,08
106,11

111,56
113,93
115,07
115,57
115,82
116,04
116,10
116,12

121,39
123,90
125,04
125,56
125,83
126,06
126,11
126,14
126,15

bar
374,90
377,23
378,21
378,71
378,97
379,19
379,23
379,26

bar
384,71
387,08
388,22
388,72
388,97
389,19
389,25
389,27

bar
394,54
397,05
398,19
398,71
398,98
399,21
399,26
399,29
399,30

Pa
2,43
2,56
2,65
2,71
2,76
2,80
2,80
2,82

Pa
3,08
3,24
3,36
3,44
3,48
3,55
3,56
3,57

Pa
3,87
4,08
4,23
4,32
4,38
4,45
4,47
4,49
4,49

kPa
243000
255500
265000
271000
275500
279500
280000
282000

kPa
308000
324000
336000
344000
348000
354500
356000
356500

kPa
387000
408000
422500
431500
437500
445000
447000
448500
448500

Liite 3
7 (10)

243,00
255,50
265,00
271,00
275,50
279,50
280,00
282,00

308,00
324,00
336,00
344,00
348,00
354,50
356,00
356,50

387,00
408,00
422,50
431,50
437,50
445,00
447,00
448,50
448,50



Liite 3

8 (10)
27.2.2015 Sylinteriin vaihdettu uudet tiivisteet (ei viela calrex)
135 astetta (setpoint 125->135)
t [min] setpointin vaihdosta °C K bar Pa kPa
2 130,82 403,97 4,78 478000 478,00
4 133,46 406,61 5,09 509000 509,00
6 134,66 407,81 5,30 530000 530,00
8 135,25 408,40 5,44 544000 544,00
10 135,58 408,73 5,53 553000 553,00
15 135,90 409,05 5,64 564000 564,00
20 136,00 409,15 5,69 568500 568,50
25 136,07 409,22 5,70 569500 569,50
145 astetta (setpoint 135->145)
t [min] setpointin vaihdosta °C K bar Pa kPa
2 141,24 414,39 6,10 610000 610,00
4 143,78 416,93 6,39 639000 639,00
6 144,93 418,08 6,57 656500 656,50
8 145,44 418,59 6,69 668500 668,50
10 145,73 418,88 6,77 677000 677,00
15 145,97 419,12 6,86 685500 685,50
20 146,06 419,21 6,89 688500 688,50
25 146,10 419,25 6,90 690000 690,00
155 astetta (setpoint 145->155)
t [min] setpointin vaihdosta °C K bar Pa kPa
2 151,28 424,43 7,39 739000 739,00
4 153,73 426,88 7,70 770000 770,00
6 154,91 428,06 7,93 793000 793,00
8 155,46 428,61 8,08 808000 808,00
10 155,76 428,91 8,18 818000 818,00
15 156,01 429,16 8,30 830000 830,00
20 156,10 429,25 8,35 834500 834,50
25 156,14 429,29 8,36 836000 836,00

30 156,15 429,30 8,38 837500 837,50



165 astetta (setpoint 155->165)
t [min] setpointin vaihdosta

o o ~N

10
15
20
25

165 astetta (setpoint 165->170)
t [min] setpointin vaihdosta

0 o ~N

10
15
20
25

180 astetta (setpoint 170->180)
t [min] setpointin vaihdosta

0 o B~ N

10
15
20
25
30

°C

161,27
163,71
164,89
165,45
165,75
166,00
166,10
166,13

168,87
169,99
170,53
170,79
170,93
171,07
171,12
171,13

176,78
178,94
180,03
180,50
180,76
181,01
181,10
181,13
181,15

bar
434,42
436,86
438,04
438,60
438,90
439,15
439,25
439,28

bar
442,02
443,14
443,68
443,94
444,08
444,22
444,27
444,28

bar
449,93
452,09
453,18
453,65
453,91
454,16
454,25
454,28
454,30

Pa
8,93
9,32
9,56
9,73
9,84
9,96
10,02
10,04

Pa
10,39
10,60
10,72
10,82
10,88
10,96
10,99
10,99

Pa
11,76
12,17
12,50
12,69
12,81
12,98
13,05
13,09
13,09

kPa
893000
932000
955500
973000
984000
995500
1002000
1004000

kPa
1039000
1060000
1072000
1082000
1087500
1096000
1099000
1099000

kPa
1176000
1217000
1250000
1269000
1281000
1298000
1305000
1308500
1308500

Liite 3
9 (10)

893,00
932,00
955,50
973,00
984,00
995,50
1002,00
1004,00

1039,00
1060,00
1072,00
1082,00
1087,50
1096,00
1099,00
1099,00

1176,00
1217,00
1250,00
1269,00
1281,00
1298,00
1305,00
1308,50
1308,50



190 astetta

200 astetta

(setpoint 180->190)
t [min] setpointin vaihdosta

o o ~N

10
17
21
25
30

(setpoint 190->200)
t [min] setpointin vaihdosta

0 o B~ N

10
15
20
25
30

°C

°C

186,10
188,59
189,80
190,37
190,68
191,01
191,07
191,12
191,13

195,80
198,40
199,70
200,28
200,58
200,91
201,02
201,07
201,08

bar
459,25
461,74
462,95
463,52
463,83
464,16
464,22
464,27
464,28

bar
468,95
471,55
472,85
473,43
473,73
474,06
474,17
474,22
474,23

Pa
13,82
14,34
14,70
14,95
15,12
15,35
15,40
15,41
15,42

Pa
16,20
16,80
17,23
17,51
17,70
17,95
18,05
18,09
18,11

kPa
1382000
1434000
1470000
1495000
1512000
1535000
1540000
1541000
1542000

kPa
1620000
1680000
1723000
1751000
1770000
1795000
1804500
1809000
1810500

Liite 3
10 (10)

1382,00
1434,00
1470,00
1495,00
1512,00
1535,00
1540,00
1541,00
1542,00

1620,00
1680,00
1723,00
1751,00
1770,00
1795,00
1804,50
1809,00
1810,50



Liite 4
12
Korjaustermit paineen arvoille.

delta p 22 astetta 22 -0,118 bar
delta p 150 astetta 150 0,17 bar
TEE KUVAAJA ARVIOLLE PAINEMITTARIN VIRHEELLE, OHJEET MUISTIINPANOISSA SIVULLA 22

a 0,0023
-0,1675

Lampdtila missd hoyrynpaine mitattiin - Arvioitu mittarin virhe

75,29 0,006
80,32 0,017
85,31 0,029
95,17 0,051

105,08 0,074

114,96 0,097

124,80 0,120

134,67 0,142

144,49 0,165

154,33 0,187

164,20 0,210

169,23 0,222

179,05 0,244

188,96 0,267

198,63 0,289
80,86 0,018
91,01 0,042
96,04 0,053

106,11 0,077

116,12 0,100

126,15 0,123

136,07 0,145

146,10 0,169

156,15 0,192

166,13 0,215

171,13 0,226

181,15 0,249

191,13 0,272

201,08 0,295
90,99 0,042

121,08 0,111

151,18 0,180
90,95 0,042

121,03 0,111
90,96 0,042

121,02 0,111

151,20 0,180

110,84 0,087

140,95 0,157



Liite 4
2(2

Paine bar
0,2

0,15
0.1
0,05
0
-0,05
-0,1
-0,15

Korjaus painemittarin arvoille

Vi

50 100 150

200

¥

Lampédtila [celsius]

y = 0,0023x - 0,1675

¢ Korjaus painemittarin
arvoille

——Linear (Korjaus
painemittarin arvoille)




Liite 5

12
Wagnerin yhtéal6lla laskettuja arvoja kuvaajiin.
cl -7,626568
c1,5 2,593064
Wagnerin yhtalo vakiot c2 -2,476631
c3 0,801539
c4 -4,13298
pc 3025000 Pa
Tc 507,49 K
T [Celsius] T[Kelvin] 1-T/Tc laskettu In(p) laskettu p p [kpa]
70,00 343,15 0,324 11,566 105406 105,41
75,00 348,15 0,314 11,719 122841 122,84
75,29 348,44 0,313 11,727 123917 123,92
80,00 353,15 0,304 11,867 142444 142,44
80,32 353,47 0,303 11,876 143776 143,78
80,86 354,01 0,302 11,892 146047 146,05
85,00 358,15 0,294 12,010 164390 164,39
85,31 358,46 0,294 12,019 165832 165,83
90,00 363,15 0,284 12,149 188863 188,86
91,01 364,16 0,282 12,176 194129 194,13
95,00 368,15 0,275 12,283 216047 216,05
95,17 368,32 0,274 12,288 217021 217,02
96,04 369,19 0,273 12,311 222060 222,06
100,00 373,15 0,265 12,414 246136 246,14
105,00 378,15 0,255 12,540 279328 279,33
105,08 378,23 0,255 12,542 279886 279,89
106,11 379,26 0,253 12,568 287138 287,14
110,00 383,15 0,245 12,663 315825 315,83
114,96 388,11 0,235 12,781 355501 355,50
115,00 388,15 0,235 12,782 355836 355,84
116,12 389,27 0,233 12,808 365301 365,30
120,00 393,15 0,225 12,898 399572 399,57
124,80 397,95 0,216 13,006 445268 445,27
125,00 398,15 0,215 13,011 447253 447,25
126,15 399,3 0,213 13,036 458801 458,80
130,00 403,15 0,206 13,121 499103 499,10
134,67 407,82 0,196 13,220 551497 551,50
135,00 408,15 0,196 13,227 555349 555,35
136,07 409,22 0,194 13,250 567980 567,98
140,00 413,15 0,186 13,331 616228 616,23
144,49 417,64 0,177 13,423 675043 675,04
145,00 418,15 0,176 13,433 681980 681,98
146,10 419,25 0,174 13,455 697124 697,12

150,00 423,15 0,166 13,532 752853 752,85



Wagnerin yhtdl6

T [Celsius]

154,33
155,00
156,15
160,00
164,20
165,00
166,13
169,23
170,00
171,13
175,00
179,05
180,00
181,15
185,00
188,96
190,00
191,13
195,00
198,63
200,00
201,08
205,00
210,00
215,00
220,00
225,00
230,00

90,99
121,08
151,18

90,95
121,03

90,96
121,02
151,20
110,84
140,95

T[Kelvin]

427,48
428,15
429,30
433,15
437,35
438,15
439,28
442,38
443,15
444,28
448,15
452,20
453,15
454,30
458,15
462,11
463,15
464,28
468,15
471,78
473,15
474,23
478,15
483,15
488,15
493,15
498,15
503,15
364,14
394,23
424,33
364,10
394,18
364,11
394,17
424,35
383,99
414,10

vakiot

1-T/Tc

0,158
0,156
0,154
0,146
0,138
0,137
0,134
0,128
0,127
0,125
0,117
0,109
0,107
0,105
0,097
0,089
0,087
0,085
0,078
0,070
0,068
0,066
0,058
0,048
0,038
0,028
0,018
0,009
0,282
0,223
0,164
0,283
0,223
0,283
0,223
0,164
0,243
0,184

cl
cl,5
c2
c3
c4

pc
Tc

laskettu In(p)

13,615
13,628
13,650
13,722
13,800
13,814
13,835
13,891
13,904
13,924
13,992
14,062
14,078
14,098
14,163
14,228
14,245
14,264
14,326
14,384
14,406
14,423
14,484
14,561
14,637
14,711
14,785
14,859
12,176
12,923
13,555
12,175
12,922
12,175
12,921
13,555
12,683
13,351

Liite 5

2(2)
-7,626568
2,593064
-2,476631
0,801539
-4,13298
3025000 Pa
507,49 K
p [kpa]
818564 818,56
829103 829,10
847428 847,43
910993 910,99
984338 984,34
998795 998,80
1019487 1019,49
1077903 1077,90
1092794 1092,79
1114926 1114,93
1193284 1193,28
1279651 1279,65
1300575 1300,57
1326248 1326,25
1414994 1414,99
1510902 1510,90
1536890 1536,89
1565512 1565,51
1666636 1666,64
1765980 1765,98
1804639 1804,64
1835575 1835,57
1951349 1951,35
2107277 2107,28
2273016 2273,02
2449291 2449,29
2637057 2637,06
2837755 2837,75
194048 194,05
409530 409,53
770342 770,34
193789 193,79
409026 409,03
193862 193,86
408949 408,95
770703 770,70
322303 322,30
628364 628,36



Liite 6
1(1)

ittauksille.

oyrynpainemi

tuloksia h6

iteltyja

Kasi

%70
% ¥2'0
% 7S50
%090
% 850
%80T
% 8€'T
%SL'T
% €70
% €0
% L8'0
% 9T
% 67T
% 89'S
%507
% T8¢
% €6'€
% 98¢
% 067
% 06'7
% 667
% 87'S
% SC'S
% 0S'S
% 92'S
% 60'S
%IL'S
% LE'L
% 65'8
ejsniejw ejuasoud 0

(447
0L
111
899
L6S
v7'6
€L'6
L0'9T
9%'T
91T
444
143
Sy
088
Sv'vL
1865
87'CS
LT'ey
89°05
8Tty
b'se
€L'0¢
69T
69'0¢
€5'sT
a
00T
SY'TT
S9'TT
[edy] nayse| - nuejw

£5'S€8T
16'595T
ST'9TET
€6'VTTT
676101
€Ly
71’269
86'£95
08'8SY
0€'59¢
71480
90°Tee
€1'v6T
S0'9YT
86'59/T
06'0TST
S9'6LTT
06'£L0T
€86
95'818
¥0'5L9
05'TSS
LTSty
0565€
68'6LT
0'L1T
€8'99T
8L'erT
143348

autedufuAgy nyayse|

£7'0v8T
12'0L5T
€6'TEET
L1211
20'S€0T
SL'098
8v'0TL
eSS
S6'69%
61°9LE
's6t
r1'6ee
L8'SLT
Te'sst
LS'SET

05'6¢
7't
167
197t
9L
97’61
891
Ss'YT
144
9%'6
99°L
E's
8Ty
8T
€6'8C
1292
(A 74
A4
01T
SL'3T
8v'9T
w
S6'TT
69'6
WL
v1's
18T
wu
150

[edy] suteduhioy  [edy] ayiiA uueIWw _rma QYIIA ULEIW

60
L0
52’0
€20
170
610
LT0
S0
450}
01'0
800
500
700
200
620
LT0
740]
440}
170
610
91’0
10
o
01’0
£00
S00
€00
200
100

05°0T8T
002KST
05'80€T
00'660T
00700T
05°L€8
00069
05'69S
058y
05'95€
0028
00'0¢¢
0S'76T
00'€ST
05'T18T
00VYST
05'L0€ET
006601
00%T0T
002v8
00769
00'89S
0085
05'99¢
00'88¢C
0072
00°€LT
0S'€ST
00'GET
[edy] suteduhuAgy nyieyw

1181
w'st
60°€T
6601
7001
8€'8
069
0L's
6v'y
L5
444
07
S6'T
€57
458
'St
80'€T
6601
P01
w's
76'9
89's
85y
19
88'C
1744
€L7
ST
SE'T

[4eq] sureduhiAgy

€TYLY
8779y
0€'vSy
8Ty
8T'6ey
0€'6ey
ST6TY
6oy
0€'66¢
LT'68¢
9z'6LE
61°69¢
9Tv9¢
10'7S¢€
8LTLY
1109
0z'tsy
8€'Thy
Se'Ley
8y'Lly
¥9'LTY
8107
S6'L6€
11'88¢
€2'8L€
T€'89¢
9v'85¢
Ly'eSE
vi'8ve

[umay]L

£9'86T
96881
S0'6LT
£2'691
0z'v9T
€€YST
67y T
L9'VET
0841
9%6YTT
80501
L1'S6

TE'S8

€08

62'SL

[snisjea] L



Liite 7
1(3)

Standardisuora kennon tilavuuden mittaukselle.

ejep paidaddeun 1o pajen|eAaun Jayio . . .
$1UBDYR00 UIEIGO 0} PAsN S1a5E1eq 9°/0S 03€8'LLT  : (%) 2buey 1 pijeA
ejep (med) 3>4nos 0} sHyur LESLTO *a
: 910N 9°£0S i
%T > $ 40443 TI¥92°0 |
|ejuswLRdx3 : ejeq jo adAy $Z804°0 v
2'0  :uoneinaq 9 bAy
A Z0S :uonemag xew d L o q
€1 1 uoleINR(Q % Xel _”QH \..T ﬂ_ .LH_ =4
cW/loun 'SZrSZSEE609189°C : *®W ) 5 anjea ¥
cw/joun ‘LEE0SELSPOOLYL 8 "™ 5 anjep soT ‘oN ‘ub3
(18 Miewud) v 18g waioyao) / pinbr ‘Ausuag

7 D a lusgns-qynepp=uoTposgIueey-u=b-gauexay-u=b;auexay-u:bn|sTun /| ns-10g-323l01d-1ddip:Bn|s 300wy RdA | IIMIIA/ TESTTE00M P12/ L4d Y d dIAEA:PI2I /A MOYS /Uy /MIIA/Gam /w0 RAOUY dde ® IV )

I % a3 |In4 - 108 393l01d Yddia oh



Liite 7
23

TL'LS
ST'vv
6g'ee
€T'eT
90'ST
| [ww] sAAsiels ueuuew

7816/18T6 06'T
08T6/6LT6 SS'E
8/T6/LLT6 €6V
9/16/SLT6 979
vLT6/ELT6 0T'L

0Ju BANY [|w 1B §WD] shnAe|l

98’659

LESLT0
920

11920
¥280L°0

[ewp/3 1e3 gw/3y] shayn

8198

< 0o OO

:J0DjeA

99,

TATAR
8EVE'T
6CST'E
6TETY
8¢SLY

essewljoow [gw/jowy] sAsyn

) G8€6T

I NN < N

[3] essew oiu snepw
"BSSOUUY| ISI|0 JuBeSYaY BpyIey el eewl Isief uaayind unnized|ny eRS ‘UIMBIB|O
‘snnAe|1} Injjony upjuany el uaayind ueeasusw 3|UNuyY “uliRied|ny pand easuaw ajjUNjue ef Isyele ualsneliw uILlsiod LUNjuy
‘Unjueauled 39 g[|3I3Y e||e1 BSSOIARY 1|0 BSSOUUY| “B[|BIRBWAUIE LIS B||3PIIA UIIIBIIONS 1SYNENIIA

ww y0'9¢€

1eq 65660
J. L0

10p31} UBLIERWAUIY

auleduew
auony |

11993ynso|0

1|_A USDISW UOUUSY|



Liite 7
33

Kennon tilavuus Standardisuora
[ml]

7 EN

6 Y
i N
3 N

2
y= —0,]‘353x+ 9,1189
1 R*=0,9998
0
0 10 20 30 40 50 60 70
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STANDARDISUORAN V = ax + b VAKIOT
a -0,1253
b 9,1189
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RATKAISUT SUORIEN LEIKKAUSPISTEELLE (leikkauspisteestd laskettu hoyrynpaine)

matriisimuoto yhtaloparille

Matriisi A Vektori B Kaanteismatriisi A Ratkaisu
y X
21,727 86,468 -0,00736 1,00736 y 3,071 bar
1 0,1588 3,6804 0,04636 -0,04636 X 3,838
Paine [bar] Cha rt Title
25 y=-21,727x+ 86,468
R2=0,8356
20 ||
n
15 & Seriesl
10 B Series2
Linear (Series1)
> Linear (Series2)
0 y = -0,1588x + 3,6804
0 2 4 6 8 10 R*=0,8824
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Vektori B Kaanteismatriisi A Ratkaisu
42,831 165,11 -0,00211 1,00211 y 4,805 bar
0,0901 5,1425 0,0234 -0,0234 X 3,743
Paine [bar] Cha rt Title
y=-42,831x+165,11
25 R2=0,8642
20 i
15 i
10
s 1A ___y=-0,0901x+5,1425
\""""' R?*=0,9188
0

5 10
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Matriisi A
y
1
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Vektori B Kaanteismatriisi A Ratkaisu
66,303 262,54 -0,00062 1,00062 y 7,994 bar
0,0411 8,1518 0,01509 -0,01509 X 3,839
Paine [bar] Chart Title
y = -66,303x + 262,54
25 RZ=0,9915
20
15
10
*_‘_’_‘—“H—"‘ y=-0,0411x +8,1518
5 t R?=0,9788
0

10
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Matriisi A Vektori B Kaanteismatriisi A Ratkaisu
y X
1 260 984,8 -2,9E-05 1 y 2,08559087 bar
1 0,01 2,114 0,00384 -0 X 3,77455122
Paine [bar] Chart Title

25

20

15

10

y =-260,35x + 984,79

R?>=0,9506

|

y =-0,0075x +2,1139

R*=0,9066
10
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Matriisi A Vektori B Kaanteismatriisi A Ratkaisu
y X
1 240 945,1 -4,7E-05 1 y 4,20937573 bar
1 0,01 4,253 0,00417 -0 X 3,92180987
Paine [bar] Kuplapistemittauksen kuvaaja
y =-239,92x + 945,13
25 R? =0,9556
20 |
15
10
5 B ™~ —™~— e~ y =-0,0112x +4,2533
R2=0,6726
0
0 2 4 6 8 10
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Matriisi A Vektori B Kadnteismatriisi A Ratkaisu
y X
1 227 931,8 -9,9E-05 1 y 7,78623297 bar
1 0,02 7,878 0,0044 -0 X 4,06964576
Paine [bar] - .227,06x+931,84 Chart Title
R2=0,9148
25
| ]
20
15
10
y =-0,0225x +7,8778
5 R2 =0,9922
0
0 2 4 6 8 10
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Matriisi A

y X
1 13,4
1 0,03

Vektori B

61,22
2,373

Kaanteismatriisi A
-0,00207 1
0,07459 -0

Liite 8

14 (26)
Ratkaisu

y 2,25127774 bar

X 4,38929003

Paine [bar]

12
10

y =-13,434x+ 61,217

y =-0,0278x+2,3733
R?=0,988

RI=08847  Chart Title
| |
., .
2 4 6 8

10
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Matriisi A
y

Liite 8

16 (26)
Vektori B Kdanteismatriisi A Ratkaisu
42 178,3 0 1 y 4,105 bar
0 4,105 0,0238 -0 X 4,14522387
y=-42,011x+178,25
Paine [bar] R? =0,9862 o
Chart Title
16
14
12 *
10
8
6
4 ————4—4—4—4—99 —y = 2E-15x + 4,105
2 R2 =#N/A
0
0 2 4 6 8 10
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Matriisi A Vektori B Kaanteismatriisi A Ratkaisu
Yy X
1 238 1033 -1,3E-05 1 y 2,06681449 bar
1 0 2,08 0,0042 -0 X 4,32850382
y =-238,15x+1032,9
Paine [bar] R2=0,9796
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Matriisi A
y

1 142
1 0,02
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Vektori B Kaanteismatriisi A Ratkaisu
653,8 -0,00015 1 y 4,25768248 bar
4,356 0,00704 -0 X 4,57091209
y=-142,11x+653,83
R2 =0,9295
120 astetta
|
——=%—%—4949 y=-0,0214x+4,3555
R? =0,8299
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Vektori B Kaanteismatriisi A
930,2 -6,2E-05 1
7,845 0,00519 -0
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Ratkaisu
y 7,78784338 bar
X 4,78627034

Matriisi A
Yy X
1 193
1 0,01
Paine [bar]

25

20

15

10
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Matriisi A

y X
1 46,4
1 0,01

Vektori B Kaanteismatriisi A
195,6 -0,00015 1
3,36 0,02156 -0
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Ratkaisu
y 3,33138359 bar
X 4,14520205

Paine [bar]
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y =-46,381x+ 195,59

R?=0,8849 110 astetta
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Matriisi A

y X
1 123
1 0,01

Liite 8

Paine [bar]

25
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26 (26)

Vektori B Kaanteismatriisi A Ratkaisu

506,8 -7E-05 1 y 6,40714281 bar

6,442 0,0081 -0 X 4,05316207

y = -123,45x + 506,77
R? =0,9558
140 astetta
——4—4—46—4—9 y=-0,0086x+6,442
R? =0,9609
0 2 4 6 3 10

Tilavuus [ml]




Liite 9
1(2)

Kuplapistemittauksista saadut hdyrynpaineet.

Hoyrynpaineita kuplapistemittauksista
Hoyrynpaine [kPa]

°C

90,99
121,08
151,18

90,95
121,03

90,96
121,02
151,20
110,84
140,95

Hoyrynpaine [bar]

2,09
4,21
7,79
2,25
4,11
2,07
4,26
7,79
3,33
6,41

208,56
420,94
778,62
225,13
410,50
206,68
425,77
778,78
333,14
640,71
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