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A mérés célja

A feladat egy szilard anyag (fém) fazisatalakuldsanak vizsgalata, az olvadas- illetve fagyashéjének,
valamint az olvadaspontjanak meghatarozasa.

Elvi alapok

A fazisatalakulas végbemeneteléhez sziikséges valamennyi h6t k6z6Inilink olvadas esetében, illetve
h6 szabadul fel fagyas kozben. Ha egy rendszerrel alland6 sebességgel fiitjiik vagy hiitjiik a vizsgalt
mintat, és mérjiik ekdzben hémérsékletét, abban a linearistol a fazisatalakulas kézben eltérést fogunk
tapasztalni. Ezen eltérés alapjan fogjuk meghatarozni az olvadashoz sziikséges és a fagyaskor
keletkezd latens hd mértékét, ebbdl pedig a minta tomegének aranyitasaval anyagi alland6t kapunk.
Mivel abszolat hémérsékletet mériink, a médszerrel egyittal megkapjuk a fazisatalakulashoz tartozo
h6érmérsékletet.

Mérési modszer attekintése

Rendelkezésiinkre all egy olyan mérdeszkoz, mely képes egy test (flit6test) hGmérsékletét idoben
linearisan valtoztatni. A testen beliil van egy mintatarté, benne a vizsgalt mintaval (feltételezziik, hogy
a minta és a mintatart6 h6mérséklete megegyezik). A mintat elgszor felfiitjiik, majd leh{itjiik, mindkét
folyamatot felhasznalva mérési céljainkra.

A rafiités utan a mintatarté hidegebb, mint a fiit6test, és ez a f{ités soran végig igy is marad,
azonban hémérsékletkiilonbségiik valtozasa exponencialisan lecseng, bizonyos idd elteltével (néhany
perc mulva) hémérsékletkiilonbségiik mar allandénak tekinthet6. A Newton-féle hiilési torvénybol
kovetkezden az adott id6 alatt atadott W -A¢ h6 csak a kéttest 7, — T}, hdmérséklet-
kiilonbségétdl, a két testre jellemzd A allandotdl fligg, igy feltételezhetjiik, hogy ekkor a h6atadasi W

sebesség (a mintdra és a mintatartora juto fiitSteljesitmény) mar alland6, W = h(T,,, — T, ) - Ha

minta
nem lenne fazisatalakulds, akkor mintatarté hGmeérséklete idGben linearisan novekedne
(feltételezziik, hogy a fajh6 a mérési tartomanyom beliil dllandd). Olvadas kézben az olvadaspont
kornyékén a mintatarté hdmérsékletnévekedése megall, majd néhany perc elteltével — az olvadas utan
- a hémérséklete ismét emelkedni kezd, nagyobb mértékben, mint a f{it6testé, a hdmérséklet-
kiilonbségiik valtozasa exponencialisan lecseng, végiil ismét linearisan fog novekedni a mintatartd
hémérséklete, dlland6 kiilonbségben a fiit6testtel.

A kezdetben beallt dlland6 hémérsékletkiilonbségbdl meg tudjuk allapitani a minta fajhéjét. A
fazisatalakulas soran a hdmérsékletkiilonbség iddre vett integraljabol megkapjuk a felvett hg
mennyiségét. A mért mennyiség nem pontosan csak a fazisatalakulashoz lesz sziikséges, hanem azon
folyamat kozbeni felvett h6t is mérjiik, melynek soran a minta hdmérsékletvaltozasa ismét linearis
lesz. Kimérhetjiik azonban a fazisatalakulas el6tti, és fazisatalakulas utani h6mérsékletkiilonbséget
(mikor a valtozds mar ismét linedris), és megmondhatjuk, ha nem lett volna fazisatalakulas, akkor
mennyi hé kellett volna. Igy kiilonbséget képezve megmondhatjuk, mennyi hé kellett pontosan a
fazisatalakulashoz (olvadashoz). Hiitésnél a médszer ezzel analég.
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A méreési modszer részletes ismertetése

e mérésielrendezés

vizhiités mintatarto

minta
Tekintstik jobb oldalt a mérési \ kalyha
elrendezés vazlatat! élyhaszabalyzq

—‘ Z kérnyezet
A berendezés alapegysége egy Sl

kalyha, melynek hémérsékletét mijeg | 4 | Nier
szabdlyozott m6don tudjuk valtoztatni. - A
A kalyha egy, a belsejében elhelyezett | B .

i - -, i i } multiplexer szamitogép
fémtomb homérsékletét hatarozza meg. \
Ez a fémtomb képezi a mintatarté . \

i ] i Cu vezeték

kozvetlen kornyezetét. A mintatart6 a
fémtombon beliil helyezkedik el, ugy, DTA berendezés

nyomtatd

ahogyan azt az dbra mutatja. Egy-egy
termoelemmel mérjiik a mintatart6 és a fémtomb homérsékletét, valamint a h6mérsékletkiilonbséget
a mintatarto és a fémtomb kozott. A kalyha segitségével a tomb homérsékletét linearisan valtoztatjuk.
A termoelem referenciapontja egy elektronikusan szabalyozott réztomb, melynek hémérséklete
+0,1°C ingadozasu legfeljebb. A kalyha vezérl6elektronikaja az el6irt h6mérséklet-valtozast biztositja

maximalis flitési teljesitménye, illetve a rendszer automatikus hiilésének erejéig.

A mérés soran toreksziink arra, hogy a minta a mintatartéval minél jobb h6 kontaktusban legyen.
Ennek elérése érdekében a mintat el6szor gyorsan felfiitjiik, megolvasztjuk, igy a kettejiik k6zott 1évo
légréteg gyakorlatilag megsziinik, és csak a kettejiik kozott 1évo oxidréteg képez tovabba valamelyes
héellenallast. Az 1. felf(ités végére minimalizaltuk a hémérséklet-kiilonbséget, igy a hiilés soran a
céljainknak megfelelden gy(jthetiink mar adatokat. Az érdemleges felfitéses mérés ezt koveti majd.
Természetesen mérésiinkkel nem fogunk olyan pontos eredményt kapni, mint amilyet maximalisan
elérhetnénk ezzel az elrendezéssel, mert tobb ponton egyszer(sitettiik a valésagot, ezek

0 aminta és mintatartd kozti h6mérséklet-kiilonbség

0 aminta homogenitasa (a minta kicsi a tobbi eszk6zho6z képes, tan ez a legkisebb hiba)

0 a hhéatadasi tényez6 allandosaga (gondoljunk arra, hogy a melegités soran a viszkozitas és
a feltileti fesziiltség is csokkenhetnek, /4 értéke pedig n6)

0 afajh6é h6mérséklet- és halmazallapot fliggése

0 egyiranyu hatas, a minta nem hat vissza a flittestre

A kalyha hdmérséklet-valtozasat az 1. felfiités soran ugy allitjuk be, hogy minél gyorsabban, kb.
10K/ percsebességgel melegedjék a kalyha. Hiilés soran ezt 5 K/ percsebességre allitjuk, akarcsak a 2.
felfités soran. A mérés végeztével biztositjuk a rendszer gyors hiilését. A kalyha vezérl6elektronikajan
beallithatd a hiités és fiités alsd és fels6 korlatja. Ezt az értéket olyanra kell allitani, hogy a kalyha
intelligens elektronikdja ne prébalja figyelembe venni ezen hémérséklethez val6 simulast a
teljesitmény folyamatos valtoztatasaval.

A fesziiltségek alapjan a berendezés szamitogép segitségével kiszamitja, hogy mekkora a
hémérséklete a mérteknek: egy termoelem szolgal a mintatarto és egy a kdlyha h6mérsékletének
meéresére, egy szolgal a f(itd elektronikajanak vezérléséhez, és egy eszkoz pedig kifejezetten a
mintatartd-kalyha hdmérsékletek-kiilonbségét méri. Ezen adatok kertilnek rogzitésre a mérés soran
szamitogéppel.
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e Mérés a hiilés soran

A részletezett technikai okok miatt az els6 érdemleges mérést a hiiléssel kezdjiik. A felf(ités soran a
rendszert 300 °C-ra melegitettiik fel, igy a felfiités soran hozzavet6legesen kimérhet6 235 °C-os
fazisatalakulasi hémérsékletig még van elég id6 ahhoz, hogy a flittest és a mintatarté
hémérsékletkiilonbsége allandé legyen. Meglepetést okozhat, hogy hiilés soran csak kb. 215 °C-nal
indul meg a fazisatalakulas. Ennek az oka az, hogy a rendszert tulhiitjiik. A folyékony - szilard
fazisatalakulaskor ez konnyen el6fordulhat, mert a kialakul6 els6 kicsiny szilard magvacskak
energiaja magasabb, mint a folyadéké (nagyobb a rendezettsége), igy csak akkor indulhat el a
megszilardulas, amig a kicsiny magvacskak nagyobb energiajat mar biztositani tudja a rendszer a
megszilardulas héjének felszabaduldsaval. (Pontosabb ismertetd a Cambridge Egyetem oldalan:
http://www.doitpoms.ac.uk/tlplib/solidification_alloys/undercooling.php). Vagyis hiilés soran az
olvadaspont nehezebben meghatarozhato, ezért csak az olvadash6t mérjiik meg ebben az esetben.

Vegyiik a mért két hdmérséklet kiillonbségét, majd jel6ljiik be az allandé hémérsékletkiilonbséget.
Az ettdl valo eltérését integraljuk ki, melynek 4 szorosa a felvett h6. Ezt aranyitva a tomeggel
megkapjuk az egységnyi tomegre vett olvadasho6t, melybdl a minta anyagara is kovetkeztethetiink.

e Mérés a fiités soran

Miutadn a rendszeren elvégeztiik a hiitési mérést, a rendszer hdmérsékletét messze vissziik a
fazisatalakulas h6mérsékletétdl, id6t biztositva a stabil hémérsékletkiilonbségnek. Ezzel a mérésen
pontosan meghatarozhatjuk, hogy mely hdmérsékleten kezd el eltérni a mintatarto a vart
hémérsékletektdl. A kiilonbozeti fliggvénybdl integraldssal megtudhatjuk, hogy mennyi h6
szlikségeletetett a fazisatalakulashoz.

Mérési eredmények, hibaszamitas
e tOmegmérés, hértéke

A minta tomegét nagypontossagi mérleggel mértiik, értéke m = (281,3+£0,1) mg . h értékét
leolvashatjuk a mellékelt! grafikonrol. Ertéke: 4= (0,64540,005)/ /(K - perc).

e hiilés

A hiilés soran mért grafikon az 1.4bran, a hémérséklet-kiilonbozet a 2.4bran lathaté. Utébbin
egyenes vonal jelzi az allandé hdmérséklet-kiilonbség szintjét. Az ettdl valo eltérést kiintegralva
kapjuk, hogy £, =25,762K - perc, illetve az olvadék h6mérséklete hozzavetblegesen 7, =227,4°C

. Ebbdl az anyag altal a fazisatalakulas soran leadott h6 @,, = 16,62/, vagyis az anyagra jellemz6

olvadashé L, =59,07//g.

Az olvadash6 mérési hibajat a 4 és melenyészd hibajan kiviil csak a h6mérsékletmérd miszer
hibajabol becsiilhetjiik meg, abbdl pedig csak annyit tudunk, hogy a mijég +£0,1°C fokon allandé csak.

Alegnagyobb hibat a mérés kiértékelésekor kovetjiik el. Tobb illesztés soran a kapott integral értéke
szort +1K - perc értékben, ezek alapjanQ,, = (16,624+0,69)/ és L, =(59,07+£2,5)// g.

Ennél a mérésnél az olvadaspont meghatarozasa igen pontatlan volt, mert a kis mintanak a nagy
mintatartot kellett visszamelegitenie, igy a fazisatalakulaskor nem tudtam kimérni az ekkor jelen levd
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alland6 hémérsékletet. Raérzéssel is lathato, hogy a leirt értékhez képest valdsziniileg 1-2 fokkal
magasabban van a fazisatalakulas.

e melegités

A melegités sordn mért grafikon a 3.4bran, a h6mérséklet-kiilonbozet a 4.4bran lathatd. Utébbin
egyenes vonal jelzi az dllandé h6mérséklet-kiilonbség szintjét. Az ettdl valo eltérést kiintegralva

kapjuk, hogy F,, =—23,573K - perc, illetve a fazisatalakulas h6mérséklete 7, = 232,90°C . Ebbdl az

agy

anyag altal a fazisatalakulas soran leadott h6 @,, = —15,20/, vagyis az anyagra jellemz6 olvadashé

L, =54,05]/g.

A hibdkat hasonloképp becsiilhetjiik, mint az el6z6 esetben, igy @, = —(15,2+0,68)/ és
L, =(54,14+2,44)]/ g.
e (sszesités

=(230,15+2,75)°C , illetve a
mintara jellemz6 olvadashé £, = (56,56 +2,51)/ / K . Lathatd, hogy az 4tlagoland6 értékek messzebb

A mért eredmények atlaga alapjan az anyag olvadaspontja 7

olv

estek egymastdl, mint azt ahogy a hibaszamitas engedte volna, vagyis a szisztematikus hibak
nagyobbak, mint a mérési hibak. A vizsgalt anyag feltehet6leg 6n, a tapasztalt eltérést a valosagtol (
T,

olv

=231,928°C, L, =59,2// g) az okozhatja, hogy a labor mintaja dnon kiviil - kis mennyiségben

ugyan, de - valamilyen méas 6tvozetet is tartalmazhatott. Ne feledjiik azonban, hogy a mért
eredmények hibahataron beliil visszaadjak a valédi értékeket.
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Az abrat megtalaljuk a kovetkezé miiben:
Havancsak Karoly: Mérések a klasszikus fizika laboratériumban, ELTE
Eotvos Kiado, Budapest, 2003.
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