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本规程经国家质量监督检验检疫总局于LrOO年0}月}}日批准，并自

GrOO l年10月O1日起施行。

归口单位: 全国物理化学计量技术委员会

起草单位: 国家标准物质研究中心

本规程委托全国物理化学计量技术委员会负责解释
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氧弹热量计检定规程

范围

本规程适用于等温型、绝热型、自动氧弹热量计 (热容量范围为 1 500 }-

15 000 J /K)的首次检定、后续检定和使用中检验。

2 概述

    氧弹热量计是用于测定固体、液体燃料热值的计量仪器。基本原理是:一定量的燃

烧热标准物质苯甲酸在热量计的氧弹内燃烧，放出的热量使整个量热体系 (包括内筒、

内筒中的水或其它介质、氧弹、搅拌器、温度计等)由初态温度TA升到末态温度Tg,
然后将一定量的被测物质再与上述相同条件进行燃烧测定。由于使用的热量计相同，而

且量热体系温度变化又一致，因而可以得到被测物质的热值。

    氧弹热量计从量热原理可分为等温型氧弹热量计 (简称等温热量计)和绝热型氧弹

热量计 (简称绝热热量计)。量热体系被充满水 (或其它介质)的双层夹套 (简称外筒)

所包围，当样品在热量计的氧弹内燃烧使量热体系温度上升时，如果外筒温度保持不

变，该类型热量计称为等温热量计，若外筒温度自动同步跟踪内筒温度，则称为绝热热

量计。

    自动氧弹热量计 (以下简称自动热量计)操作较为简便，除了称量样品、装氧弹等

外，其余实验过程均自动进行，该类型热量计的量热原理有等温型的，也有绝热型的。

3 计t性能要求

3.1 搅拌热

    在规定条件下，热量计搅拌器连续搅拌10 min，量热体系温度升高不超过0.01 Ko

3.2 热容量重复性

    在规定条件下，用燃烧热标准物质苯甲酸检定热量计的热容量5次，按不同的平均

热容量，其极差不大于表1的规定。

                                    表 1 热容，检定技术指标 J}K

热容量 <1 500 9 000一11 000 14 000一15 000

极差 9 40 60

3.3 热值误差

    在规定条件下，测得热值与它的标准值之间的误差不超过60 J馆。

3.4 平衡点稳定性



JJG 672-2001

绝热热量计初期温度达到平衡后，在3 min内量热体系温度变化不大于0.001 Ko

4 通用技术要求

4.1

4.1.1

热量计外观要求

  铭牌应标明名称、型号、制造厂名、出厂编号、诬亡标志等。
4.1.2 控制面板上所有按键、开关均能正常工作，显示屏的各种信息显示清晰。

4.2 内、外筒外观要求

    内筒表面应抛光，外筒内表面不得有划痕、起泡和脱皮等缺陷。

4.3 氧弹要求

    氧弹内、外表面不得有任何划痕及损伤，弹盖和弹筒的螺旋部分不得有磨损、锈蚀

等缺陷，在室温下应能承受20 MPa的水压试验。

4.4 测温系统要求

    精密量热温度计分辨率为0.001 K，也可采用配备5倍放大镜的贝克曼温度计，分

度值为0.01 K，该温度计应有制造计量器具生产许可证的标记，并具有计量检定机构

出具的检定证书。

5 计，器具控制

    计量器具控制包括:首次检定、后续检定和使用中检验。

5.1 检定条件

5.1.1 检定用设备

5.1.1.1 分析天平:分度值为0 .1 mg，天平及祛码均应具有计量检定机构出具的检定

证书。

5.1.1.2 天平或台秤:称量S kg，分度值不大于1 go

5.1.1.3 氧气减压器:总压表量程为0一25 MPa，分压表量程为0一6 MPa，分度值分

别为1 MPa和0.2 MPao

5.1.1.4 充氧系统 (包括氧气减压器接头、导管等):严禁与润滑油接触，若发现有油

类污染，必须依次用汽油和酒精将油脂洗干净后才能充氧。

5.1.1.5

5.1.1.6

5.1.1.7

5.1.1.8

温度计:量程为0一50℃，分度值为0.1℃。

秒表:分度值为0.01 so

滴定管:容量为0 -} 25 mL，分度值为0.1 mLo

检定用标准物质和试剂材料

    a)燃烧热标准物质片剂苯甲酸 (以下简称苯甲酸):其质量分别为0.7, 1.0,

1.3 }o

注:应使用经国家计量行政部门批准并发布的燃烧热标准物质

b)氧气:纯度为99.5%以上。

c)标准溶液:0.1 mol/L NaOH(或0.1 mol/L KOH)

并具有标准物质证书。

，用分析纯NaOH(或KOH )

配制，

    2

并用标准物质邻苯二甲酸氢钾标定，准确至0.01 mol/Lo
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d)酚酞指示剂:1 g /L乙醇溶液。

e)点火丝:直径0.10一0.15

                              表 2

mm，可供选择用的丝材及其热值见表7 J

金属引姗丝材料及其热值

名称 铁丝 镍丝 康铜丝 铜丝 镍铬丝 纯棉线

热值 6699 3245 3140 2512 6000 17500

5.1

5.1

5.1

5.1

5.1

5.1

5.2

5.2

.2 检定环境条件

.2.1 环境温度:15--28 C，在一次检测过程中温度波动不能大于士0.}

.2.2 环境湿度:<8_S}ioRH}

.2.3 供电电源:(220土22)  V、频率 (50 = 11 Hz，供电电路中无强电磁干扰源

.2.} 热量计应放在无热源辐射和空气对流的地方。

.2.> 绝热热量计冷却水温至少比室温低 } }.

  检定项目和检定方法

.1 首次检定、后续检定及使用中检验项目如表3所示。

                                    表 3 热t计检定项目

检定项目
等温热量计 绝热热量计 自动热量计

首次 后续 使用中 首次 后续 使用中 首次 后续 使用中

外观要求 + 十 + + + 十 十 十 十

搅拌热 +

热容量重复性 + + 十 十 + + 十 十 十

热值误差 十 + 十 十 + 十 十 十 +

平衡点稳定性 十

注:“十”为需要检定项目，“一”为不需要检定项目

5，2.2

5。2.2.1

5.2.2.2

何泄漏。

5.2.3

5.2.3.1

外观及常规检查

按 4

按 4

.1、4.2、=4

.3的要求，

.4的要求

检查氧弹

用目视方法进行检查。

当充人氧气压力至3 MPa后浸没在水中不能有任

等温热量计的检定方法

  搅拌热的检定

将热量计的内筒温度、外筒温度调到与室温相差不大于0.1℃，开动搅拌器连续搅
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拌10 min，记录10 min前后量热体系温度的变化。

5.2.3.2 热容量重复性的检定

    a)取约1g片剂苯甲酸，称准至0 .1 mg，放入洁净的柑涡内，将柑涡安放在氧弹

头电极架上;取一段金属引燃丝，称准至0.1 mg，将其两端分别缚紧在氧弹头的两个
电极柱上，调整下垂的引燃丝，使它能与苯甲酸相接触。

    b)向氧弹筒内移人10 mL蒸馏水 (每次检定及测定移人蒸馏水量应相同)，将氧弹

头插人氧弹筒内，安装好后拧紧弹盖，然后与充氧系统相连，向弹内缓缓充人氧气，一

般充氧时间不少于15 s(亦可按仪器说明书要求操作)，使弹内压力达到3.0 MPa。如

充氧不慎，弹内压力达到3 . 3 MPa时，则应中断操作，更换苯甲酸后重新安装氧弹。

    c)调节外筒水温与室温相同，一般两者不得超过1.5 K，调节内筒水温，使主期终

了时内筒温度出现明显下降 (通常主期终了时内筒温度比外筒温度约高 1.5 K左右)。

所取水量应使氧弹盖的顶面淹没在水面下10 }- 20 mm (亦可按仪器说明书要求操作)，

将盛有蒸馏水的内筒置于天平上称准至1g，每次检定实验所取水量应相同。

    d)按常规安装好氧弹和热量计后接通总电源，启动搅拌器，10 min后当热量计体

系温度变率达到恒定时，开始初期温度的读数。每隔30 s记录一次温度，读准至

0.001 K，共读取10次，第11次读数同时接通点火开关，此时温度为主期初温 (c0 ) o

主期温度读数仍隔30 s记录一次，当30 s温升大于0.5 K时，读准至0.1 K;当30 s温

升为0.1-}-0.5 K时，读数准至0.01 K;当30 s温升小于0.1 K时，读准至0.001 Ko

当主期温度升至最大值后第一个开始下降的温度为主期末温 (to，然后进行末期温度

读数，每30 s记录一次温度，共读10次。

    e)实验完成后，放尽弹内废气，用蒸馏水仔细洗涤弹头、电极支架、钳祸、弹筒

内壁等。把洗液收集在200 mL三角烧瓶中，置于电炉上加热，煮沸1 ~ 2 min，冷却后

加3一5滴酚酞指示剂，用0.1 mol/L NaOH(或0.1 mollL KOH)标准溶液进行滴定，

记录消耗的标准溶液体积，称量并记下燃烧后剩下的金属引燃丝质量，以作修正用 (仪

器说明书没要求，此项可以不做)。

    注:如果发现在柑祸或弹筒内有积炭，实验作废。

    f)重复上述4次，共检测5次，按公式 (1)计算热容量，并计算出平均热容量和极差。

mQ+m1Q1+vQ2
HOt

(1)

式中:E— 热量计热容量，J/K;

      m— 苯甲酸质量，b+

      Q— 苯甲酸标准热值，J/g;

    ml— 引燃丝质量 (引燃前后丝的质量差)，b}

    Q、— 引燃丝热值，J馆;

      V— 滴定消耗标准溶液的体积，mL;

      Qz 硝酸生成热滴定校正 (0 . 1 mol的硝酸生成热为5.9 J) ,  J/mL;
  4
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Ot— 修正后的量热体系温升，K;

H— 贝克曼温度计的平均分度值 (使用其它温度计时H=1)o

△t二 〔(to+hn)一(to+h。)」+D6 (2)

 
 
 
 
 
 
 
 

V 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

n 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

十 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

口

 
 
0

n

K

一

式中:t。和to— 主期初温和末温，K;

      h。和h�— 在t。和t�温度点的修正值，K;

          oe— 量热体系与环境的热交换修正值，

△B
    V_一 V} l t}+ t_

                1心 U I U 一 1硬

二 a 二了万r「一下于一~十
    }n    }} \ ‘

式中:V。和Vn
        eo和 en

— 初期和末期温度变化率

— 初期和末期的平均温度

— 主期读取温度的次数;

— 主期按次序温度读数。

  n一1

习，*
    i

K/30 s

K;

(3)

    注:如果采用计算机程序控制，则上述测温、计算均是自动进行。

5.2.3.3 热值误差的检定

    取约

甲酸热值

0.7 g和1.3 g苯甲酸片剂分别按5.2.3.2步骤进行操作，按公式 (4)计算苯

Q
    EHO t一m, Qi一VQ z

                                  刀z
(4)

式中，E为热量计平均热容量，J}Ko

    按公式 (5)计算热值误差。

                                  OQ=Q一Qs                                 (5)

式中:}Q— 热值误差，J棺;

        Q— 测得苯甲酸的平均热值，Jig;

      Rs— 苯甲酸的标准热值，J馆。

5.2.4 绝热热量计检定方法

5.2.4.1 平衡点稳定性的检定

    绝热热量计初期温度达到平衡后，记录3 min前后量热体系温度变化。

5.2.4.2 热容量重复性的检定

    a)称量苯甲酸和安装氧弹方法同5.2.3.2，调节内筒水温度比室温高1-}- 3 K，并

称准至1 go

    b)接通热量计总电源，启动搅拌器、循环水泵及外筒跟踪用的加热开关，调节冷

却水量及热量计面板上的平衡电位器，在10 min左右，体系温度应达到平衡。

    注:外筒加入含有Nat Cq的水溶液，使其最大跟踪电流为SA左右，热量计温度平衡调好后一

般在以后实验中 (环境变化小于3K)不需再转动面板上的平衡电位器。

                                                                                                                          5
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c)热量计达到平衡后，读取内筒温度 (t1)同时开始计时，隔3 min

(tZ)

(t3)，

同时点火，2次温度的平均值为初期平均温度 (to);点火后 12 min

读取内筒温度

读取内筒温度

隔3 min后再读取内筒温度 (t.} )，后2次温度平均值为末期平均温度 (}t}})}

汪:初期与末期时间间隔也可按技术说明书规定。

d)实验完成后氧弹操作同5.2.3.2 e)。重复上述检测4次，按公式 (6)计算热容

量，并计算出平均热容量和极差。

E =
mQ+m,Ql+VQZ

H〔(t�+hn)一(to+ho)」
(6)

式中: to— 初期平均温度，K;

        t�— 末期平均温度，Ko

5.2.4.3热值误差的检定

取约0.7 g和1.3 g苯甲酸片剂分别按5.2.4.2步骤进行操作。按公式 (7)计算苯

甲酸热值后取其平均值，并且与标准值相比较。

Q一EH[(tn + hn)- (to +. ho)匕miQt -- VQ2
                                                            7刀

(7)

5.2.5 自动热量计检定方法

5.2.5. 1 热容量重复性的检定

    按上述方法称量苯甲酸和安装氧弹，然后按技术说明书规定选定热容量测量程序，

向讨算机输入必要的参数，实验结束后自动计算热容量，重复检测4次，计算出平均热

容量和极差。

5.2.5.2 热值误差的检定

    按技术说明书规定，选定热值测定程序，分别测定0.7 g和1.3 g苯甲酸热值，计

算出平均热值，并与标准值相比较。

5.3 检定结果的处理

    经检定符合本规程要求的热量计发给检定证书，不符合的发给检定结果通知书，并

指出不合格项目:

5.4 检定周期

    检定周期一般不得超过2年。
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附录 A

氧弹热量计检定记录

仪器名称

设备编号

制造厂

标准物质苯甲酸批号

称样天平编号

环境温度

证书编号

  原始记录号

型号

出厂编号

送检单位

热值 (Q )           J }g

内筒加水质量 g

环境湿度 %

外观检查:

2 搅拌热检定:

3 热容，检定:

序号 苯甲酸质量馆 热容量/U}x> 平均值/(J}K) 极差/(J}K) 结论

1

2

3

4

5

4 热值误差检定:

序号 苯甲酸质量奄 测得热值/(J电)平均热值/(fig)
与标准热值

误差/(J电)
结论

i

2

检定日期 年 检定员 核验员

7
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附录 B

等温型热量计测量记录表

测量项 目

原始记录号

环境温度

热容量 (或热值)

序号_

环境湿度

标准物质苯甲酸热值 (Q)_

引燃丝热值 (Q1)_

标准溶液浓度相当于 (QZ)

J /g

J /g

J /mL

苯甲酸质量 (m)_   g

引燃丝质量

消耗标准溶液 (V)

1 测温记录

序号 初期温度/K 主期温度/K 末期温度/K

1

2

3

4

5

6

7
一

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

23
r
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2 热交换修正值 △B的计算

0=
=
=
=

V

00

to

n

·。，)二Vn曰艺
1

 
 
一厂

=

户艺
1

酬

3 贵热体系温升△r修正后的计算

h} hn

Ot=(to+h�)一(t0+ho)+}e

4 热容量E(或热值 Q)的计算

E
mQ+m1Q1十VQZ

          HOt

Q
      E·Hit一m, Ql一VQ 2

                                        刀诬

检定日期 年 月 日 检定员 核验员
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附录 C

绝热型热量计测量记录表

测量项目 热容量 (或热值)

原始记录号

环境温度 ℃

标准物质苯甲酸热值 (Q) J /g

引燃丝热值 (Q,)                       J馆

标准溶液浓度相当于 (QZ) J /mL

序号

环境湿度

标准物质苯甲酸质量 (m)

引燃丝质量

消耗标准溶液 (V)

mg

mL

外观检查

2 平衡点稳定性检定

3  f热体系温升后△t的计算

t1= t2= t3= tq=

t1+tZ tg+tq

艺0=一2, =

h。=

Ot=(to+hn)一(t}+ho)=

t_二 一一一二尸一一 =
            Z

hn=

4 热容E(或热值 Q)的计算

mQ+miQl.+UQZ
HOt

E·HOt一m, Q,一VQ z
一 一 - .一 .叫‘‘.~‘..~~占~‘‘~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~ -

                                刀诬

检定日期 年 检定员 核验员


