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A meérés célja

A mérés soran egy minta viselkedését vizsgaljuk a homeérsékletének fiigg-
vényében. A megfigyeléseinkbdl lathatjuk, hogy az anyag fazisatalakulédson
megy at, a mért adatok alapjan pedig meghatarozhatjuk az atalakulasok
jellemzsit. A mérést DTA (Digital Thermal Analysis) modszerrel végezziik.

Felhasznalt mérdeszkozok

e Analitikai mérleg
e Kalyhaszabalyzo
e Vizsgalt minta

o DTA-42 késziilék

A mérés elméleti hattere és menete

Bizonyos hémérsékletek elérésekor az anyagok lassu, folytonos atalakulasa
ugrasszertivé valik, a szerkezetiik pedig moédosul. Ezt a jelenséget hivjuk
fazisatalakuldsnak. A mérés soran egy minta olvadasat és megdermedését
vizsgéljuk DTA berendezéssel. A mintatartoba helyezett minta, a kornye-
zett6l vizhitéssel elszigetelt elektromosan vezérelt kalyhédban helyezkedik el,
mi pedig a tarté és a kalyha hémérsékletét termoelemekkel mérjiikk. A mé-
rés fontos feltételezése, hogy a mintatartdé és a kalyha elméletben azonos
hémeérsékleti, egytest modellel kozelithets. A h héatadasi tényezé jellemzi
a mintatarté és a kornyezet kozti héatadast, a mintatarté hémérséklete T,
a kornyezetéé Ty, az atadott hé pedig ). Ezekbdl felirhaté a Newton-féle
hsatadési torvény:
dqQ

dt
A kalyha hémérsékletét linearisan valtoztatjuk. Ez melegitéskor:

WT — T})

Ti(t) = Ty + at

Hiitéskor a linedrisan valtozo tag negativ elGjellel szerepel. ElGszor az olva-
dasponton tilra melegitjiik a mintat, majd lehtitéttiik olvadaspont ala, de
ugy, hogy ne kévetkezzen be a fazisatalakulas (ez a tulhiités, hirtelen hdmér-
sékletemelkedéssel mar megindul a fazisatalakulas). Ezutan ujra felfttjiik a
mintat. A kezdeti szakasz utdan a mintatarté és a kalyha hémérsékletének



kiilonbsége bedll egy konstans értékre, ennek az egyenesét nevezziik alapvo-
nalnak. Olvadaskor egy ideig a minta hémérséklete kozel allando, majd ex-
ponencialisan kozelitve tjra beall az alapvonalhoz. Az alapvonal és a T}, — T},
kiilonbségi hémérsékletgorbe dltal bezart tertilet (F) ardnyos a test altal fel-
vett /leadott hével:

Qm = hF

Ez alapjan m tomegt testre a fajlagos fazisatalakulési hé:

b

Qf:m

A mérést egyszer a hdmérsékletszabalyzon kivalasztott "3-as" (gyors fiités és
hiités), egyszer pedig a "4-es" (lassu fiités és hiités) programon hajtjuk végre.

Mérési adatok és kiértékelés

Harmas szAmu program
Gyors fités

Az els6 felftitésre azért van sziikség, hogy a minta elolvadjon és a minta-
tartoval alkotott kozos feliiletiikon a hékontaktus a lehetd legjobb legyen.
Elinditjuk a fdtést és nagyjabol 200 °C' koriil bekapcsoljuk az adatrogzitst,
amit addig hagyunk futni, amig a fazisatalakulads utan a Thinte €8 Thaiyha
grafikonok djra parhuzamosan futnak a kijelzén. Az 01. abran a T — ¢
(z6ld egyenes) és a T, —t (kék gorbe) grafikonok lathatoak. A 02. szamu
abran a minta linearis és konstans szakaszaira illesztett segédvonalak is fel
vannak tiintetve fehérrel, melyeknek a metszéspontjanak y (vagyis hémérsék-
leti) koordinataja megegyezik az olvadasponttal. A 03. szamu abran pedig
a Ty — T, homérséklet-kiilonbség (sarga gorbe) lathato t fiiggvényében (a
lila egyenes a kiértékel6 programmal szerkesztett alapvonal), ebbdl pedig a
program &ltal végzett numerikus integraléssal kaphatjuk meg a keresett F
bezart teriilet nagysagat, melybdl szamolhato lesz a fazisatalakulasi hg. A
mérés tovabbi szakaszaira ugyanezek a jelolések érvényesek. A kiértékelésbdl
kapott olvadaspont és teriilet:
T/ = (234.44 £ 0.005) °C

gyors

F! = (—58.961 4 0.0005) °C - min

gy



Hiimérséklet [C")
320

6
Idd [perc)

1. abra. Kalyha és minta hémérsékletfiiggvényei gyors fiitésnél

Hiamérséklet [C")

3
Idd [perc]

2. dbra. Olvadéaspont meghatarozasa gyors fiitésnél



Hiomérséklet [C7)
-15

Idii [perc)

3. abra. Fazisatalakulasi h6 meghatarozasa gyors fiitésnél

Gyors hiités

A hitési szakaszban az olvadaspont f6lott kb 50 °C-kal elinditottuk az adat-
rogzitést. Az dbrak alapjan torténd kiértékelést ugyantugy végeztem, mint a
flitési szakaszban. A kapott értékek:

Thut = (231.88 £ 0.005) °C

gyors

h o .
FI' = (68.397 + 0.0005) °C - min



Hémérséklet [C7)
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240

230

220
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200
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& 10
Idd [perc)

4. abra. Kalyha és minta hémérsékletfiiggvényei gyors htitésnél

Hiimérséklet [C7)
260

b
Idd [perc)

5. dbra. Olvadéspont meghatarozasa gyors htitésnél



Hémérseklet [C")

30

8
Idi [perc)

6. dbra. Fazisatalakulasi h meghatéarozasa gyors hiitésnél

Négyes szamu program

A gyors htlés soran 130 °C koriil a programot atkapcsoltuk a lassa flitést
és htitést biztositd négyes programra, majd ujra felftitottiik és lehttottiik a
rendszert.

Lassu f{ités

A lassu fiitési szakaszban az adbrak alapjan torténd kiértékelést ugyanugy
végeztem, mint a korabbi szakaszokban. A kapott értékek:

T = (233.42 4 0.005) °C

assu

F/ = (—58.878 + 0.0005) °C - min



Homérséklet [C7)
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8
Idd [perc)

Hdmérséklet [C7)

Idii [perc]

8. abra. Olvadaspont meghatarozasa lassu flitésnél



Hiimérséklet [C7)

Idf [perc)

9. dbra. Fazisatalakulasi h6 meghatarozéasa lassu ftitésnél

Lasst hiités
A lasst hitési szakaszban az abrak alapjan torténd kiértékelést ugyanugy

végeztem, mint a korabbi szakaszokban. A kapott értékek:

T/t = (231.21 4 0.005) °C

assu

F" = (63.886 4 0.0005) °C - min



Hiomérséklet [C7)

Idd [perc)

10. abra. Kéalyha és minta hémérsékletfiiggvényei lassi hititésnél

Hiéimérséklet [C°)

2

a
Idd [perc)

11. abra. Olvadaspont meghatarozasa lassi hiitésnél
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Hémérséklet [C)
30

4

Idi [perc)

12. abra. Fazisatalakulasi h6 meghatarozéasa lassu hiitésnél

Hoéatadasi tényezdk és fazisatalakulasi hék

A fazisatalakulasi h6k meghatarozasahoz a Q = hF Osszefiiggésben a h érté-
két a kovetkezs grafikonrol olvashatjuk le:

DTA-42
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Ahol a hémérséklet az adott fazisatalakulés kezds- és végpontja kozott
az olvadaspont és a kornyezeti h6mérséklet atlaganal talalhatdo hémérsékleti
érték. A leolvasott és szamolt adatokat a kovetkezs tablazatba rendeztem:

Ty °C h [J/°C - min] Q [J]
Gyors fiités || 249.13 £ 0.005 | 0.789 £ 0.005 | -46.520 £ 0.295
Gyors hiités || 219.63 £ 0.005 | 0.744 £ 0.005 | 50.887 + 0.342
Lassu fdtés || 243.88 + 0.005 | 0.771 4+ 0.005 | -45.395 £ 0.295
Lassu htités || 216.27 & 0.005 | 0.742 4+ 0.005 | 47.403 £ 0.306
A minta tomegét analitikai mérleggel mértiik meg, és m = 0.8337 +

0.00005 g értekd. Igy az egyes fajlagos fazisatalakulasi hék az elméleti rész
alapjan (abszolut értékben véve):

ql, = (55.799 +0.357) J/g

¢, = (61.038 +0.414) J/g

g = (54.450 £ 0.357) J/g
g = (56.859 £ 0.370) J/g

Azonban az eredményeken latszik, hogy egymaés hibahatarain kiviil esnek,
f6leg a masodik szakaszban mért érték. Ez abbol fakad, hogy bar a grafiko-
nokrol leolvasott értékek bizonytalansigéit az utolso Kkiirt tizedesjegy utani
értéken 1évé 5-nek vettem, valojaban ez nem foglalja magaba a leolvasési
pontatlansagomat. Az alkalmazott hibaszamitasi képleteim:

AQ _Ah AR
Q h F
Ag AQ Am
— = 4+ —
q Q m

A realisabb eredmény érdekében a kapott ¢ értékek atlagat vettem és a
hiba az ettdl valo legnagyobb eltérés lett:

J
7= (57.0365 + 4.0015)5
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A minta olvadaspontja

Az olvadaspont meghatéarozasahoz abrazolnunk kell a kiilonbo6z6 szakaszok-
ban mért olvadaspontokat a fiitési sebesség fiiggvényében. Ezekre az adat-
pontokra egyenest illeszthetiink, melynek egyenlete T'(v) = a+ T, lesz, ahol
az olvadaspont szamitasdhoz az a = 0 értéket kell majd behelyettesiteniink.
A kiilonb6z6 szakaszokban mért olvadaspontokat és a fiitési sebességeket (v)
a kovetkezd tablazatban foglaltam Gssze:

Toere °C] | v [°C/min]
Gyors fiités 234.44 10
Gyors hiités 231.88 -5
Lassu ftités 233.42 5
Lasst hités 231.21 -3

A ftitési sebességeket a kovetkezd dbrarol olvastam le:
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Az abréazolt adatok és az illesztett egyenes:

2345
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Flitési sebesség [*C/min]

Mint korabban kifejtettem, az o = 0 extrapolacié miatt csak az egyenes
tengelymetszetét és hibajat kell vizsgalnunk, amik az illesztéprogram &ltal
szamolt értékek:

Tor = (232.388 + 0.280) °C

A minta azonositasa

A kapott mintdm adataihoz legkozelebb all6 anyag az 6n. Az altalam szamolt
és az irodalmi értékek Osszehasonlitva:

Szémolt | Irodalmi | Eltérés
T, [°C] | 232.388 | 231.928 | 0.46
q[J/g] | 57.0365 | 59.2 | 2.1635

Az olvadaspontok eltérése kicsi, azonban sajnos ez is tulesik a hibahata-
ron. Ezt a legvalosziniibb, hogy a sajat leolvasasi pontatlansidgaim okozzék.
Ellenben a hivatalos fajlagos fazisatalakulasi h§ belefér az altalam szamolt
érték hibahataraba, viszont ez tobbnyire inkdbb a nagy hibdnak koszonhetd.
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Folyamatok élességének osszehasonlitasa

Ha egymas mellett jelenitjiik meg a gyors és lassu ftitési valamint hiitési szaka-
szokban mért AT —t fiiggvényeket lathatjuk, hogy a gyorsabban véghbemend
fazisatalakuldsok gorbéje élesebb és nagyobb hémérsékletvaltozast érnek el,
de a fiiggvény alatti teriiletiik egyenls a lassi folyamat gorbéje alattival:
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A htitések gorbéi
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Diszkusszio

A mérést sajnos személyesen nem tudtam elvégezni a jarvanyhelyzet miatt,
azonban igyekeztem a legmegfelel6bb moédon feldolgozni az elektronikusan
kapott adatokat. Mivel a minta anyagat egyértelmtien be tudtam azonositani,
ezért a mérést sikeresnek mondanam.

Felhasznalt irodalom

e Bohonyey - Havancsak - Huhn: Mérések a klasszikus fizika laboratori-
umban, szerkesztette: Havancsdk Karoly, ELTE Ectvos Kiado, Buda-
pest, 2003.
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