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Kalotimetria Szilvasi Adam
1) A MERES CELJA

A mérés célja az altalanos kalorimetriai modszerekkel valé megismerkedés. A mérés soran indium olvadaspontjat és
olvadashéjét, 6n-6lom 6tvozet szolidusz és likvidusz hémérsékletét, nikkel fajhojét és Curie-pontjat, illetve fémiiveg
aktivacios energiajat hatarozzuk meg.

2) A MERESI MODSZER

A méréseket egy PERKIN-ELMER 2 tipusi DSC-vel végeztiik. Az anyagok sulyat analitikai mérlegen mértiik le, a
tobbi adatot mind a szamitégép gyljtotte. A mérésekhez tartozo abrak a jegyz6konyv végén talalhatoak.

3) A MERES KIERTEKELESE
A) INDIUM OLVASZTASA

Az indium minta témege 22,44 mg volt, és 1 K/min sebességgel fitottiik 425 K-8l 435 K-ig. A mellékelt
els6 abran az entalpiavaltozas id6beli derivaltja lathat6. A fazisatalakulasban felvett latens hét a gorbe alatti tertilet
adja meg. A kiértékel§ programmal behdzva az alapvonalat ki is integralta. Az olvadashé Q = 28,577 J/g lett. Az
olvadaspontot az olvadasi szakaszra illesztett egyenes és az alapvonal metszéspontja hatarozta meg. Az olvadaspont

T = 429,75 K lett. (1. abra)

B) ON-OLOM OTVOZET OLVASZTASA

Kétkomponenst anyagoknal altaldban nem egyszerre torténik a kilénb6z6 komponensek olvadasa, hanem
el6szor az egyik olvad meg, amig a masik még szilard, majd a masik is megolvad. A teljesen szilard allapotot
szolidusznak, a folyékonyt pedig likvidusznak hivjadk. Az 6n-6lom 6tvézet mérésénél meghataroztuk az el6z6
feladathoz hasonlé médon az 6n olvadisanak kezdetét és az 6lom olvadasanak végét. A minta 12,58 mg volt, a
fitést 10 K/min sebességgel végeztiik 425 K-t61 550 K-ig. A két komponens olvadashéi és a szolidusz és
likvidusz hémérsékletek:  Qs, = 13,343 J/g, Qpp, =12,738 J/9, Tssotidqusz = 45444 K, Tikvidusz =
532,25 K. (2. 4bra)

C) FEMUVEG AKTIVACIOS ENERGIAJA

A fémivegek szobahémérsékleten amorf szerkezetiek. A gyors hidtés miatt a fémnek nincs ideje a
kristalyosodas elkezdésére, {gy egy metastabil allapotba kertil. A fémet felmelegitve a szerkezete visszaalakul
kristalyossa. Ezt az atalakulast az aktivalasi energiaval lehet jellemezni. A mérést harom azonos Gsszetételd mintan
végeztik el, és mindet kilonb6z6 sebességgel ftottik fel 580 K-tl 740 K-ig. A kapott mérési adatok:

m[mg] | v[K/min] | Tmax[K] | L[J/g]
3,03 10 | 656,81 | 103,94
2,53 20 | 66572 | 102,18
3,49 40 | 672,76 | 103,21

1

Osszefiiggés felhasznalasaval meghatiroztuk a folyamat aktivalasi energidjat azaltal,

Azlnv =a—1,0522
RT

max

hogy az — In v adatsorra egyenest illesztettiink, és annak meredekségébdl szimoltunk. Az aktivélasi energia a

max

kovetkez6 lett: Q = 3,29 eV. (3. abra, 4. 4bra, 5. abra, 6. dbra)

D) NIKKEL CURIE-PONTJA

A nikkel fajhéjét modulalt méréssel mértiik, hogy az alapvonalban 1évé bizonytalansagokat kikiiszoboljiik. A mintat
530 K-t61 680 K-ig 3 K/min sebességgel flitéttik, és 1 K amplitad6ja, 0,01 Hz frekvenciajt jellel modulaltuk. A
minta témege 22,93 mg volt. Mivel a mért jelen megjelenik a modulacié, annak amplitidéjabdl kovetkeztethetiink a
minta és a referencia fajhGjének killonbségére. Feltételezve, hogy a referencia fajhdje kicsit valtozik csak, az amplitadé
valtozasa a hémérséklet fligevényében aranyos a nikkel fajhdjének valtozasaval, amib6l megallapithatjuk a nikkel Curie-
pontjat azaltal, hogy megkeressiik a gérbe maximumat. A nikkel Cutie-pontja: T = 621,49 K. (7. 4bra, 8. 4bra)



Kalorimetria Szilvasi Adam

/home/kalori/2010_BSC_lab/2259Inolv.42f
Date: 2010,3,4
From 425 to 435K, Rate = 1 K/min, Mass = 23.44 mg

dH/dt [W/g]
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From 428.11K 10 432.97K Q=-28.577J/g 1=291.71s
Onset T=429.75K t=297.92s

1. dbra

Indium olvadasa



Kalotimetria Szilvasi Adam

/home/kalori/2010_BSC_lab/2260SnPbolv.42f
Date: 2010,3,4
From 425 to 550K, Rate = 10 K/min, Mass = 12.58 mg

dH/dt [Wig]
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From 445.8K 1o 466.66K Q=-13.343J/g t=125.47s
From 468.19K to 543.75K Q=-12.738J/g t=454.35s
Onset T=454 44K t=189.31s

Onset T=532.25K t= 657.23s

2. dbra

On-6lom 6tvozet olvadasa



Kalorimetria Szilvasi Adam

/home/kalori/2010_BSC_lab/2261Femuveg10.42f
Date: 2010,3,4
From 580 to 740K, Rate = 10 K/min, Mass = 3.03 mg

dH/dt [Wig]

l 656.81K

103.94J/g

Temperature [K]

From 608.44K to 681.8K Q=103.94J/g t=441.16s
Tmax= 656.81K t= 476.63s

3. dbra

Fémiiveg melegitése: 10 K/min



Kalorimetria Szilvasi Adam

/home/kalori/2010_BSC_lab/2262Femuveg20.42f
Date: 2010,3,4
From 580 to 740K, Rate = 20 K/min, Mass = 2.53 mg

dH/dt [W/g]

665.72K

102.18J/g

Temperature [K]

From 623.29K to 697.55K Q=102.18J/g t=223.78s
Tmax= 665.72K 1= 273.05s

4. dbra

Fémiiveg melegitése: 20 K/min



Kalorimetria Szilvasi Adam

/home/kalori/2010_BSC_lab/2263Femuveg40.42f
1th Date: 2010,3,4
From 580 to 740K, Rate = 40 K/min, Mass = 3.49 mg

dH/dt [Wig]
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From 633.81K to 721.34K Q=103.21J/g 1=132.46s
Tmax= 672.76K t= 155.18s

5. dbra

Fémiiveg melegitése: 40 K/min



Kalorimetria

Szilvasi Adam

Q=3.29 eV v=1.8E+26 K/min
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6. dbra

Aktivalasi energia meghatarozasa



Kalorimetria Szilvasi Adam

/homef/kalori/2010_BSC_lab/2265Nifajho.42f
Modul.=1/0.01 Date: 2010,3,4
From 530 to 680K, Rate = 3 K/min, Mass = 22.93 mg

Power [mW] Temp. [K]
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7. dbra

Nikkel fajhéjének mérése



Kalorimetria Szilvasi Adam

/home/kalori/2010_BSC_lab/2265Nifajho.42f
Modul.=1/0.01 Date: 2010,3,4
From 530 to 680K, Rate = 3 K/min, Mass = 22.93 mg

Amp [J/Kg] Temp. [K]
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Tmax= 621.49K t= 1845s

8. dbra

Nikkel Curie-pontja
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