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1. Bevezetés

A meérés soran az anyagtudoméanyban igen elterjedt, és széles korben alkalmazott vizsgalati
modszert, a kalorimetriat ismerhettiik meg kozelebbrdl. Kalorimetriai vizsgalatok soran
az anyag kiilonb6z6 héeffektussal jaro folyamatok paramétereit mérhetjiik meg, amely az

anyag késébbi tanulmanyozasa és felhasznalasa sorén is rendkiviil hasznos lesz.

2. Mérés leirasa

A laborgyakorlat soran az an. Differential Scanning Calorimeter (roviditve DSC) mod-
szert hasznéaltuk, amelynek lényege, hogy a vizsgdlandd mintat és egy referenciamintat
egyszerre fiitiink gy, hogy a hémeérsékleteik atlaga linearisan valtozzon. A mintdk hé-
mérsékletét folyamatosan mérve, programozhato, hogy milyen modon fiitsiik Gket, igy a
mérheté mennyiségek a mintak hdmérséklete és a hékozlési teljesitmény lesz. Ezekbdl, a
mintak kiilonb6z§ hévaltozassal jaro effektus tulajdonsaga kimérhetd.

A mérésiink soran 4 effektust vizsgaltunk: indium (tiszta anyag) minta olvadasat, SnPb
otvozet (Osszetett anyag) olvadasat, fémiiveg atkristalyosodéasat és a nikkel minta irrever-
zibilis viselkedését. Ezek pontos részletei, és elméleti hattere megtalalhatd a mérésleiréas-
ban [1]|, ebben a jegyzSkonyvben az adott jelenség vizsgalatanal csupan a legfontosabb

eredményeket hasznaljuk fel.

3. Indium olvadasa

A mérés els§ részében egy 23,44mg tomegi indiumminta olvadésat vizsgaltuk. A ka-
loriméter hémérséklete 425 K-r6l 435 K-re melegedett 1 K/min sebességgel. Az 1. abran
abrazoltuk a folyamat mért termogramjat, alapvonal korrekcioval. A minta olvadasanak
véges ideje miatt a kapott csiicsnak is lesz véges szélessége, viszont a felfuto élre egyenes

illeszthetd: .

R,*

egyenlettel. Elméleti megfontolédsok szerint az illesztett egyenes az alapvonalat a minta

(T —Tn) + Weas (1)

w = —

olvadéashgjénél metszi, mig a gorbe és az alapvonal &ltal bezart teriilet (a minta tomegével
normalva) az olvadashd. A laborban hasznalt gépen 16vs szoftver segitségével kiértékelve

a grafikont, az alabbi értékeket kaptuk:

T o = 429, 11K (2)

J
QIn olv — 287 764; (3)



dH/dt [Wig]

| 429.11K ,
0 — t
428.49K 431.99K
-0.25
-28.764J/g
05
T T T
4275 430 4325

Temperature [K]

1. abra. Az In minta olvadasanak termogramja

Az irodalmi értékek: T3i°g, = 429, 8K és Qpt), = 28,47 2 [2], amikkel elég nagy pontos-

In olv In olv

sdggal megegyeznek.

4. SnPDb otvozet olvadasa

Az indium utan egy 12,58 mg tomegli SnPb 6tvozet olvadasat is megvizsgaltuk. Mivel
ez nem egyféle anyag, hanem 06tvozet, ezért az olvadas effektus is bonyolultabb, mint az
otvozet esetében. A melegitést ebben az esetben 425 K-t61 550 K-ig végeztiik 10 K /min se-
bességgel, és az effektus termogramjat a 2. Abran abrazoltuk, majd a 3. 4bran az alapvonal-
korrekciot is elvégeztiik.

Az olvadas termogramja a varakozasnak megfelelGen egy 6tvozet termogramjanak fe-
lel meg, tehat nincsen egy egyértelmii olvadési h6mérséklet, hanem bizonyos hémeérsékleti
tartomanyon az egyik 6sszetevs folyadék, mig a méasik szilard allapotban van jelen. A két
hatarhémérsékleti pont a szolidusz és likvidusz hGmérséklet. A kiértékels szoftver segitsé-
gével ezittal is egyenesillesztéssel meghataroztuk az olvadashoz tartozé hémérsékleteket,

de ezuttal a termogram mindkét felfutasara egyenest kellett illeszteni. A kapott értékek:

T3, = 455, 1K (4)
T35, = 536,4K (5)
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2. abra. Az SnPb minta olvadésanak termogramja
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3. abra. Az SnPb minta olvadasénak termogramja az alapvonal-korrekcié utan



meérés || Mminta [Mg| | v [K/min|

1 3,83 40
2 3,86 20
3 3,71 10

1. tablazat. A fémiiveggel végzett mérések paraméterei
Az teljes folyamatra vett olvadashd is meghatarozhato a gorbe alatti teriiletbdl:
J
Qm orv = 22,501 — (6)
g

Mivel a szolidusz és likviduszhémérsékletek pontos értéke az 6tvozet pontos Osszeté-
telétdl fiigg, ezért ez a termodinamikai vizsgalat alkalmas arra, hogy a minta Osszetételét
is megkapjuk. Egy SnPb olvadasi adatait tartalmazo tablazat alapjan [3], a kapott ho-
mérséeklet értékek akkor jellemzik az 6tvozetet, ha az 6n-6lom arany benne 25%-75% és
30%-70% kozott van. Mivel a mért likviduszhmeérséklet pontosan a két arany esetén 1é-
v6 irodalmi érték kozott van, ezért kozelitGleg azt mondhatjuk, hogy a vizsgalt minta
on-6lom aranya 27,5%-72,5%. Ennél pontosabb meghatarozas pontosabb mérést, és rész-

letesebb adattablazatot igényelne.

5. Fémiiveg atkristalyosodasa

A fémiiveg olyan anyag, amit a gyartas soran felmelegitenek, majd gyorsan lehiitenek,
igy benne az atomok nem tudnak szabalyos racsba rendez&dni, hanem amorf szerkezet
alakul ki. (Neve onnan szarmazik, hogy az iiveg szintén ilyen okok miatt hasonloan amorf
szerkezetiinek alakul ki.) Ezek az anyagok atkristalyosithatok, de ez energiabefektetéssel
jar. Az atkristalyositashoz sziikséges energiat hivjuk aktivacios energianak.

A mérésiink soran harom kiilonb6z6 mintat melegitettiink fol kétszer 580 K-r6l 740 K-
re, kiilonbo6z6 sebességekkel. Az adott minta elsé felmelegitésekor megtorténik az atkris-
talyosodas, majd mivel ez a folyamat irreverzibilis, a masodik mérés melegitése soran a
termogram alapvonalat kapjuk. Mivel a kiilonb6z6 mérések esetében kiilonb6z6 melegitési
sebességeket alkalmaztunk, a termogramok is méashogy fognak kinézni: az entalpiasebesség
maximuma mas hémeérséklet esetén lesz. A kiillonb6z6 mérések paramétereit az 1. tablazat
tartalmazza, mig a mérésekhez tartozo termogramokat a 4-6 abrdkon abrazoltuk.

A termogramok alapjan ismét feldolgozd szoftver szamolta ki a szamunkra érdekes
informaciokat: az entalpiavaltozas maximumahoz tartozé hGmérsékletet, és a gorbe alatti

teriiletet. Ezeket a 2. tablazat tartalmazza. A mérésleirasban bemutatott elmélet alapjan
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4. dbra. A fémiiveggel végzett els§ mérés eredeti termogramja, illetve az alapvonal-
korrekci6 utani termogramja
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5. abra. A fémiiveggel végzett masodik mérés eredeti termogramja, illetve az alapvonal-
korrekci6é utani termogramja,
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6. abra. A fémiiveggel végzett harmadik mérés eredeti termogramja, illetve az alapvonal-
korrekci6 utani termogramja



mérés || Trax K| | Q [J/g]
1 679,42 107,7
2 669,81 128,24
3 659,57 | 117,67

2. tablazat. A fémiiveggel végrett mérések sorain megmért adatok
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7. abra. A fémiiveg aktivacios energidjanak meghatarozasa egyenesillesztéssel

a melegitési sebesség és a maximumhoz tartozd hémérséklet kozott

Eakt 1

R Tom (7)

Inv=a-—1,052

osszefiiggeés all fenn, vagyis az Inv — 1/T},.x adatsorra egyenest illesztve, a kapott mere-
dekséghdl kiszamolhato az aktivacios energia. Az adatsor a 7. abra abrazolja. Az illesztett

egyenes alapjan a kapott aktivacios energia nagysaga:

Eae = 2,69¢V (8)
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8. abra. A nikkel mintan végzett modulalt mérés termogramja
6. Nikkel fajhSje és Curie-pontja

Az utolsdé mérésiinkben nikkel mintan végeztiink mérést modulalt mérésvezérléssel. Fz azt
jelenti, hogy a linearis homérsékletfiiggést w korfrekvenciaval modulaltuk, igy el tudjuk
egymastol kiiloniteni a melegités soran a reverzibilis és irreverzibilis effektusokat. A mérés
soran a hdmérséklet 530 K-r6l 680 K-re nétt, a modulacié nélkiili sebesség 3 K/min volt,
a modulalas frekvenciaja pedig 0,01 1/s. A vizsgalt nikkel minta tomege 22,93 mg volt.
A modulélt mérés soran kapott termogramot a 8. 4bran abrazoltuk. Ebbdl kiértéke-
16 program feldolgozasa utén, ebbdl az adatsorbol felrajzolhaté a minta fajhéfiiggése a
Curie-pont kornyezetében. Ezt a 9. dbra abrazolja. Végiil pedig a 10. abra segitségével,

megéllapitottuk a minta Curie-pontjat is:

Tcurie = 622,83 K (9)
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9. abra. A nikkel minta fajhéfiiggése a Curie-pont kornyezetében

Amp [J/Kg] Temp. [K]
l _//G&
| 622.83K
0.5 600 —
0 ooU
T T
1000 2000

Time [s]

10. abra. A nikkel minta Curie-pontjanak meghatarozasa
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