1. fejezet

Fazisatalakulasok vizsgalata (Béhonyey
Andras, Groma Istvan)

1.1. Bevezetés

A hémérséklet valtozasa maga utan vonja a testek fizikai és kémiai tulajdonsagainak valtozdsait. Egyes
hoémérséklet-tartomanyokban az anyag tulajdonsagai csak lassu, folytonos véltozasokat mutatnak, mint
példaul a hétdagulas, az ellendllas, a termofesziiltség vagy a fajhé lassu homérsékletfiiggése. Mds homér-
sékleten ugrasszertien megvaltozik az anyag belso rendje, fazisatalakulas zajlik le. Ilyen esetekben az
eddig lassan valtozé anyagi jellemzOk is gyorsan, sokszor ugrasszertien valtoznak.

A termikus folyamatok a technika és tudomdny szdmos teriiletén jelentéséggel birnak. A lasst,
folytonos valtozasokat mutaté paraméterek mérésével lehetéségiink nyilik hémérok szerkesztésére, mig
a gyors, ugrasszeri valtozasok hémérsékletének ismeretében hitelesithetjiik héméréinket. Fontos feladat
a fazisatalakulas folyamatanak vizsgalata, és ezen keresztill 6tvozetek fazisdiagramjanak mérése, azaz
annak meghatdrozasa, hogy adott Gsszetétel mellett mely homérsékleten kezdddik, és hol fejezodik be
az olvadas folyamata.

A fazisatalakulas soran elnyelédd, ill. felszabadulé hémennyiség méréséhez kis tomegii mintatartora
helyezziik a vizsgdland6 anyagot, és a mintatarto ald helyezett flitGtest segitségével a mintatarté hémér-
sékletét megadott program szerint valtoztatjuk. Mérjiik a fiitOtest altal betaplalt teljesitményt az id6
fiiggvényében. Az egész rendszert egy allandé hémérsékletii témb belsejébe helyezziik el. A nagyobb
érzékenység és sok zavar6 hatas elkeriilése érdekében egy masik, referencia mintatartét is tartalmaz az
eszkoz, melybe a vizsgdlt tartomanyban kevéssé valtozd anyagot helyeziink. Ez a mintatart6 is az &l-
landé hémérsékletli tomb belsejében helyezkedik el. A két mintatarté homérsékletét azonos program
szerint valtoztatva, mérjiikk a két mintatartoba betaplalt teljesitmény kiillonbségét. Ezt az elrendezés
nevezik DSC kaloriméternek (Differential Scanning Calorimeter). A DSC kalorimétereket &ltaldban a
0,5-50 fok/perc flitési és hiilési sebességtartoméanyban miikodtetik.

Abban az esetben, ha elsésorban arra vagyunk kivancsiak, hogy mely hémérsékleteken zajlanak le
fazisatalakuldsok, akkor az elézd elrendezéshez hasonld eszkozben a kiilsé tomb hémérsékletét rend-
szerint linedris program szerint valtoztatjuk, de most a két mintatarté hémérsékletének kiilonbségét
regisztraljuk az id§ fiiggvényében. Ezt az elrendezést DTA-berendezésnek nevezik (Differential Ther-
mal Analysis). A hémérséklet kilonbség mellett dltaldban a vizsgdlandé mintét tartalmazé mintatarté
hémérsékletét is regisztraljak. A fézisatalakuldshoz tartozé h6é meghatérozésa, a mért adatok megfelels
kiértékelésével, ebben az elrendezésben is lehetséges.

Erdemes megemliteni, hogy a DSC esetében is tulajdonképpen a két minta kozotti homérséklet
kiilonbséget mérjiikk. Azonban itt valamilyen termikus vagy elektromos visszacsatolassal igyeksziink



jelentGsen csokkenteni a kialakulé hémérséklet kiilonbséget. Megmutathatd, hogy ha a hémérséklet
kiilonbség kicsi akkor az igen jé kozelitéssel aranyos a teljesitmény kiilonbséggel. Igy megfelel6 kalibrélas
utan kozvetleniil a teljesitmény kiilonbséget tudjuk mérni.

1.2. A mérés elve

A laboratériumban hasznalt eszkoziink a DTA berendezések egy egyszertsitett valtozata, melynek blokk-
vazlata az 1.1. abran lathat6. Ez az eszkoz lehetové teszi termikus analizis elvégzését, azaz alkalmas
fazisatalakulds homérsékletének és a fazisatalakuldsok soran felszabaduld vagy elnyelt h6mennyiség mé-
résére.

A berendezés alapegysége egy kalyha, melynek hémérsékletét szabalyozott médon tudjuk véltoztat-
ni. A kélyha egy, a belsejében elhelyezett fémtomb hémérsékletét hatarozza meg. Ez a fémtomb képezi
a mintatarté kozvetlen kornyezetét. A mintatarté a fémtombon beliil helyezkedik el, igy, ahogyan azt
az 1.1. dbra mutatja. Egy termoelemmel mérjiik a fémtomb (75), egy mdsikkal pedig a mintatarté és
a fémtomb kozotti hdmérséklet kiilonbséget (AT). Ezekbdl a mintatarté hémérséklete Th = To — AT
Ezen kiviil a kalyha mellett is van egy termoelem amely a kédlyha Ty hémérsékletének ellendrzésére
szolgal. A termofesziiltségek egy-egy precizids differencidl erdsitovel jelentOsen fel vannak erdsitve. Egy
felvezeto ellenéllas valtozasdn alapulé IC gondoskodik arrdl, hogy a termoelemek hidegpontjanak eset-
leges hémérséklet valtozasabdl ad6do hibat kikompenzalja. Ez az IC koézvetlen hékontaktusban van a
hidegponttal. A felerdsitett fesziiltségeket egy 8 csatornas 18bit-es AD konverter méri.

A berendezésben Nikkel-krém un. K tipusi termoelemet hasznalunk. Néhany gyakran hasznalt
termoelem paramétereit a 1. tablazat foglalja Gssze.

Kéd | Anyag (+ oldal) Anyag (- oldal) Sap Trin Traz
WV/K) | (°C) (°C)

K | Nikkel-krém (krémel) | Nikkel-alumin. (alumel) | 43 -180 1100
T | Réz Réz-nikkel (konstantan) | 46 -185 300
J | Vas Réz-nikkel (konstantdn) | 56 -180 700
E | Nikkel-krém Réz-nikkel (konstantan) | 81 0 800

R | Platina-13% rédium | Platina 10 -50 1600

1.1. tabldzat. A leggyakrabban haszndlt termoelemek

A kélyha szabdlyozésat egy szoftveres PID (proportional, integral, differential) alapd visszacsatolds
végzi. A teljesitmény fokozat vezérld fesziiltsége

A
Uv:P*AU—i—I/AUdt—kD*d—[t] (1.1)

ahol P, I, és D a PID allanddk és AU ardnyos a T» és az elérni kivant T),(¢) programhémérséklet kii-
lonbségével AU x (To — T),(t)). Ez az egyenfesziiltség egy olyan valté dramu flitéfokozatot hajt meg
ahol a kimen6 dram minden nulldtmenet utan bizonyos idével kikapcsolédik tigy, hogy a leadott telje-
sitmény legyen ardnyos a vezérl6 fesziiltséggel. Ezt fazishasitdasos szabalyozasnak nevezik. Tekintettel
arra, hogy a visszacsatolas T>-t haszndlja a kalyha hémérséklete jelentGsen eltérhet Th-t6l, de ez nem
jelent problémat.

Ezzel az eszkozzel fémek olvadasat, dermedését, esetleg mas hoelnyeléssel illetve hofelszabadulassal
jaré folyamatot vizsgalhatunk. A programhdémérsékletet leggyakrabban id6ben linedrisan valtoztatjuk.
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1.1. dbra. A méréshez haszndlt eszkoz elvi vdzlata

1.3. A DTA mikodésének modellezése

A hémérsékletvaltozasok leirasara matematikailag még egyszertien kezelhetd, és a valédi helyzetet is jol
kozelité modell a kovetkezo. Alapja az, hogy az egyes testek kozotti héataddst a Newton-féle lehtilési
torvénnyel [1] frhatjuk le, amely szerint a kornyezetnek idéegység alatt dtadott @ hémennyiség ardnyos
a test és a kornyezete homérsékletének kiilonbségével:

dQ

= —h(T =T, (1.2)

ahol T a test és T a kornyezet homérséklete. A h egyiitthatét héatadasi egyiitthaténak nevezziik.
Feltessziik, hogy az egyes vizsgalt atalakulasok homérséklet-tartomanyaban a testek kozotti hoatadési
egyiitthat6 allandé.

A mérés sordn a kalyha flitésével vagy hiitésével a tomb (kornyezet) hémérsékletét linedrisan noveljitk
vagy csokkentjiik, és mérjiik, hogy ekdzben hogyan valtozik a mintatarté-minta rendszer homérséklete.

A tapasztalhaté valtozasok lefrasara a kovetkezd jeloléseket vezetjiik be: T, jeloli a minta hémér-
sékletét, w a hokapacitasat. Ismert, hogy w = mc, ahol m a minta tomege, és ¢ az allandé nyomason
mért fajhdje. Ezen kiviil v a mintatarté hékapacitdsat, Ty a mintatart6t koriilvevé tomb (a kornyezet)
hémérsékletét jeloli.

Felirjuk a minta és a mintatarté hdmérséklet-véaltozdsat leird differencidlegyenleteket. A minta Ty, (¢)
homérséklete azért valtozik, mert a mintatartébol hét vesz fel, vagy a mintatartonak hét ad at, valamint
a fazisatalakulds alatt a mintdbdl hé szabadul fel, vagy a mintdban hé nyel6dik el.

dT, dH
wd—;n:d—tmfk (T, —T1). (1.3)
Itt dH,,/dt az idGegység alatt felszabulé vagy elnyel6dé hét jeloli.
A mintatarté Tj(¢) hdmérsékletét a mintdval és a kornyezettel fenndllé hécsere hatarozza meg:

dTy

vl = k(T = T) = h (11 = 1), (1.4)



ahol Tk (t) a mintatartét koriilvevd tombnek, azaz a koérnyezetnek a hémérséklete, k a mintatarté és
a minta, h pedig a mintatarté és a kornyezet kozotti hédtaddsi tényezék. Az egyszeriiség kedvéért
feltessziik, hogy T} (t) megegyezik az dltalunk beadott programhémérséklettel. Ez nem mindig teljesiil
pontosan, de a mérés kiértékelését 1ényegesen nem befolyasolja.

A mérés sordn tiszta fémek és 6tvozetek olvaddsakor, ill. dermedésekor fellépd jelenségeket fogunk
vizsgdlni. A kornyezet homérsékletét egy kezdeti T, hdmérséklettdl o sebességgel noveljiik linedrisan:

Tk(t) = TO + at. (15)

Az aldbbiakban megadjuk a mérés egyes szakaszaiban a minta és a mintatarté hémérsékletének
valtozasat.

1.3.1. Eloszakasz

A fézisdtalakulds megkezdédése el6tt (és utdn) nyilvan

dH,,
=0 1.6
o, (16)
igy a 1.3 és 1.4 egyenletek

dT,
Em e k(T —T)). 1.7
Wt =k (T, - Th) (1.7

dT;

”dTl = —k(Ty —Tp) — h (Ty = Tp — at). (1.8)

A fenti inhomogén linearis differencidl egyenleteknek konnyi taldlni egy partikularis megoldasat.
Tekintsiik az aldbbi alakolat:

T =T +at
T =T + at (1.9)

Ezt behelyettesitve 1.7 és 1.8 egyenletekbe kapjuk, hogy

wo = —k(T2 — T)

va = k(TS — TY) — h(TY — Tp) (1.10)
Innen
0 = 1T, a(wh+ v) (1.11)
70 =70 _ ¥ (1.12)
k
Az altaldnos megoldés a

Th
wdd—;" =~k (T — 1) (1.13)

dTd
v =k (1) — Ty) — hT} (1.14)

homogén egyenlet altalanos megoldédsa és a partikuldris megoldas Gsszege. Ennek megoldasa

Th = A,,e” P! (1.15)
Th = Ae™Pt (1.16)
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alakban kereshet6. Behelyettesitve a kapott homogén linedris egyenletnek akkor van nemtrividlis meg-
olddsa ha [ kielégiti a
(wB —k)(vB—k—h)—k*=0 (1.17)

karakterisztikus egyenletet. Ennek két megoldésa van:

s+ /52 — dvwkh

4w

Pra= (1.18)

ahol s = kv + (k + h)w. Azonban mindkettd exponencidlisan lecseng, gy egy rovidebb bekapcsoldsi
periédus utan ez a megoldas nem jelenik meg.

Ez azt jelent, hogy a mintatarté és a minta hémérséklete idében szintén linearisan véltozik csak
lemarad a programhémérséklettsl. Ha feltételezziil, hogy a Tb homérséklet j6 kozelitéssel megegyezik a
programhdémérséklettel (erre torténik a vezérlés) a mért AT =Ty — T7) jel 1.11 alapjén

a(w + v)

AT =
h

(1.19)

Tekintettel arra, hogy a hokapacitdsok és a héatadas is fiigg a homérséklettél AT nem konstans a teljes
mérési tartomanyban. A AT (Ty) gorbét alapvonalnak hivjuk.

1.3.2. Olvadasi szakasz

Amikor T, eléri a T,,¢ olvaddspontot, amig az olvadds lezajlik T,, = Ter- Ekkor a mintatartd
homérséklet valtozasat leiré 1.4 egyenlet

dTy

Uﬁ = —k (Tl — Tmelt) —h (Tl — T() — Oét) . (120)

alaku lesz. Ennek szintén van egy id6ben linedris
T (t) =17 + o™t (1.21)

partikularis megoldasa. Behelyettesités utan

va* = —(k+ h)T7 — (k+ h)a™t + kT e + hTo + h * at, (1.22)
ahonnan L
* = 1.23
ol =g (1.23)
* KTpmers + BT — va*
melt 0 — v«
7 = 1.24
! k+h (1-24)
Az altalanos megolddshoz még hozza kell adjuk itt is a megfelel6 homogén egyenlet
arh
“dTl = —(k+n)T} (1.25)

megoldasat. Ez azonban ismét egy exponencidlisan gyorsan lecsengé megoldds lesz, ezért egy rovid
atmeneti szakasztdl eltekintve nem jatszik szerepet.

A DTA-t ugy kell megépiteni, hogy a mintatarté és a kornyezet kozott jé legyen a hékontaktus.
Ekkor Ts-ben mind a szamlalobn mind a nevezdben a h-val ardnyos tagokat elhanyagolhatjuk. Ez azt
jelenti, hogy T7 ~ Thelt-



1.3.3. Utészakasz

Amikor az olvadds befejezédik dH,,/dT ismét nulldvd valik. Ezért ebben a szakaszban ismét a 1.7
1.8 egyenletek irjak le a rendszer idéfejlédését. Lattuk, hogy ekkor a megolddsok egy linearis és két
exponencialis fiiggvény Osszegeként irhadk le. Ezért a T; homérséklet egy exponencialisan lecseng6
szakasszal , visszatér” az idoben linearisan névekvé fiiggvényhez.

A teljes atalakuléds sordn lezajlé folyamatokat az 1.2. dbra szemlélteti.

alapvonal

1.2. @bra. A minta és a kérnyezet hémérsékletének idealizdlt iddfiiggése melegités sordn

1.3.4. Az olvadashé meghatarozasa

Az olvadasho a 1.3 és 1.4 alapjan hatarozhaté meg. Az olvadés alatt

dT,,
-_m _y 1.26
w—y (1.26)
fgy o
— =k (Therr —T1) . 1.27
" = k (T = Th) (1.27
Ezt behelyetesitve 1.4 egyenletbe
dTl dHﬂ’L
= T — 1T, 1.2
vt = =S W - ) (1.28)

ahol mint korabban itt is feltételezziik, hogy T}, pontosan koveti a T}, = Tp 4+ at programhémérsékletet,
valamint 75 =~ T},. Ennek megfeleléen 1.28 &tirhaté
diTy dH,,



alakra.
Vezessiik be most az alapvonal fogalmat. Ez egy hipotetikus gorbe amit akkor mérnénk ha a minta
nem adna le hét. Azaz, ilyenkor

dTe
UTat

= h(AT?) (1.30)

ahol a fels6 ,a” index az alapvonalnak megfelel6 mennyiségeket jellemzi. Természetesen az olvadéas
elindulasa elott és az utdszakasz exponencialis lecsengése utan a mért jelek és az alapvonal megegyezik.
Ha kivonjuk egyméasbdl a fenti két egyenletet akkor a kiilonbségi 677 és d AT mennyiségekre adddik,

hogy

déTy dH,,
=— AT 1.31
v o + h(6AT) (1.31)

Ha most ezt az egynletet integraljuk két olyan id6pont kozott ahol nincs olvadas az egyenlet bal
oldalanak integralja nyilvan eltiinik és

t1 t1
Q= / dH—mdt = h/ SATdt (1.32)
to dt to

Tehat ha a mért AT (t) gorbére megfeleléen behtzunk egy alapvonalat, ami illeszkedik az olvadés
el6tti és utani szakaszokra, akkor a kiilonbséget integrélva az olvadashével ardnyos mennyiséget kapunk.
Az ardnyossagi tényezd kalibracids méréssel meghatarozhato.

1.3.5. Dermedés vizsgalata

A kélyha lehiilése folyamén is vizsgdlhatjuk a fazisdtalakulds (dermedés) folyamatdt. A dermedés ese-
tében gyakran fellép a tudlhilés jelensége, vagyis az, hogy az anyag mdar jéval (5-10 °C) alacsonyabb
homérsékletii, mint a fazisatalakuldshoz tartozé hémérséklet, de még mindig folyadék allapotban van.
El6bb-utébb azonban megindul a dermedés folyamata, és ekkor a felszabadulé h6 hatasara az anyag
visszamelegszik a fazisatalakulds homérsékletére, és az atalakulds tovabbi részében ezt a homérsékle-
tet tartja, mindaddig, mig az egész anyag meg nem dermed [1], [2]. A minta hémérséklete ezutdn
exponencidlisan tart az alapvonal egyeneséhez. Hiilés esetén a kornyezet homérsékletének valtozasat a

T, (t) = Tstart — o t; (a>0) (1.33)

fliggvénnyel irhatjuk le, ahol Tyiq¢ az induldsi homérséklet. Feltessziik, hogy Tsiqr hémérsékleten
egyensulyban van a mintatarté-minta rendszer és a kalyha. Az 1.3. abran egy idedlis dermedési gorbét,
és a kornyezet hiilésének hémérséklet-idé fiiggését lathatjuk. A minta-mintatarté rendszer hémérséklete
most is végig lemarad a kélyha hémérsékletétdl. A Az 1.3 olyan esetet abrazoltunk, amikor tulhiilés 1ép
fel.

A fazisdtalakulds (dermedés) sordn felszabaduld hé elészor visszamelegiti a dermedési hémérsékletre
a minta-mintatarté rendszert, majd a maradék h6 atadddik a kornyezetnek. Az elméleti fejezetben
megmutatjuk, hogy most is, mint az olvadds esetében, igaz a (1.31) Osszefiiggés, vagyis az alapvonal és
a AT(t) gorbe altal bezdrt teriilet a hédtadési tényezével szorozva, a mintdban a fézisitalakulds sordn
felszabadul6 hémennyiséget adja meg.

1.4. A méroprogram hasznalata

A mérorogram a DTA vezérl6 elektronikajdaval a hélézaton keresztiill kommunikal. A vezérl6 elektroni-
kénak egy fix IP cime van. A mérdprogram egy konzolbdl a ,DTAmeas” utasitassal vagy a megfelel6

7



T (t)-T

1.8. dbra. A minta és a kornyezet hémérsékletének kilonbsége az idé figguényében hiilés kizben

ikonnal indithaté el. Ezutan els6 1épésként ki kell valasztani azt a konyvtarat ahova a mérési ered-
ményeket elmentjitk. Ha még nincs konyvtara, az On Neptun kédjaval hozza azt 1étre, és vélassza ki
,2munkakonyvtarként”. Ezutan az 1.4. 4bréan lathaté kép jelenik meg.

A program folyamatosan mutatja a 77, ill. a AT homérsékleteket valamint azt, hogy a kaloriméter
éppen milyen utasitdst hajt végre (lasd aldbb). Méd van a Ty és a programh&mérséklet megjelenitésére
is. Ehhez a megfelel6 ,A” gomb benyomésaval aktivéalni kell a kijelzést. A gomb 1jbdli benyoméséval a
kijelzés kikapcsolhatd. A kijelzés dbrazolasi tartomény a megfelelé gombk alatti boxokba beirt értékekkel
tetszOlegesen bedllithatd. A boxba beirt érték a ,Enter” gomb benyomasaval aktivizdlédik. Ugyanakkor
méd van az érték bedllitdsdra az egérrel is. Ehhez az egeret a fel/le nyilakon addig kell nyomva tartani
amig a kivant értéket el nem érjiikk. Mérés kozben alapértelmezésben a gorbék az id6 fiiggvényében
jelennek meg. A | Time/T2” gomb benyomésdval azonban a T fiiggvényében kapjuk meg azokat. Az
aktualis fiigglleges skdla a ,)Y axis, gombbal jelenithet6 meg.

A grafikonon lathaté abra ,, jpg” formatumban tetszéleges pillanatban elmenthet6 a program indité-
sakor megadott konyvtarba. A fajl neve a pillanatnyi datumbdl és idépontbdl allitédik el6. A |, Print”
gomb benyomasaval a gorbe kozvetleniil kinyomtathato.

Moéd van a kaloriméter egy meghatarozott homérsékletre felfiiteni a ,,Heatto’ gomb alatti boxba bedl-
litott értékre. Amennyiben valamiért ezt menet kozben meg szeretnénk allitani ez a "Hold,, benyomaésédval
tehet6 meg. Megjegyezziik normédl esetben a "Heatto,, funkciéra nincs sziikség.

Az "Identifier,, gomb alatti boxba tetszéleges azonositot beirhatunk, amely elmentésre keriil a mérési
fileben. Fontos megadni a mérendé minta tomegét a "Mass,, gomb alatti boxban.

Adott eseben sziikség lehet a DTA kalibrdlasira. Ez azonban csak az "Expert mode,, bekapcsoldsaval
lehetséges, amely a hallgaték szamara nem elérhed. Ugyanigy a DTA IP cimét is csak az "Expert mode, -
ban tudjuk beallitani.
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1.4. dbra. A mérdprogram

A tényleges mérés beinditas elétt ki kell valasztani azt a méréprogramot amit végre szeretnénk
hajtani. Ehhez nyomjuk be a ”"Set Function,, gombot. Ekkor a az 1.5. dbran lithaté kép jelenik meg.
Itt lehet kivalasztani a kivant programot ill. ha sziikséges bedllitani a paramétereket.

A DTA altal végrehajtand6 program néhany egyszerii utasitasbol all amelyek a kovetkezok:

e to temperature: amely a megadott hémérsékletre az aktudlis flitési sebességgel fiiti a kalorimétert.
e rate rate: bedllitja a flitési sebességet

e hold time: a megadott masodpercig az aktudli dllandé homérsékleten tartja a kaloriméter.

e measure: Elkezdi az adatok gytijtését és abrazolasat.

e resetmeasure: Befejezi az adatok gytijtését.

e autosave: Ha ez az opcié be van kapcsolva a mérés inditdsakor bekéri az adatok elmentésére
hasznélt file nevét. Ha a mérés soran tobb file is elmentésre keriil akkor a file elején noveli a
sorszamot.

e save: Elmenti az adatokat. Ha nincs "autosave, bekapcsova a ”Save,, gomb pirosra valt. A gomb
benyomasa utan kell megadni a file nevét.

e absolute: Ha az “absolute, be van kapcsolva akkor a "to,, és “rate, adatok abszolit értékeket
jelentenek. Ha nincs bekapcsolva akkor a ,to 1”7 a ,,Final Temperature” értéknek a ,to 0” a ,,Starting
Temperature” értéknek, mig a ,rate 1”7 a ,Heating/cooling rate” értéknek felel meg, amelyeket a
megfelel6 boxokban adhatunk meg. A labormérés soran hasznalt programokban az ,absolute”
médot hasznaljuk.



Set program - o0

Set program directory ‘ New ‘ Save Save as
Pb_updown4.prg lagon
sn updownd.pr resetmeasure
P pro rate 2000
nermal.prg to 0
sn_updown3.prg hold 60

rate1
measure

to1
resetmeasure
save

Pb_updown3.prg

hold 1
normal.prg Add Instruction
Heating/ cooling rate [°C/min] 3,0 S
Starking Temperature [°C] 32,0 -

3

Serial num

4

Final Temperature [°C] ‘ 35,0 =

Exit

1.5. dbra. A mérési program kivdlasztdsa.

Mod van 4j program irdséara is de ez megint csak az ,,Expert mode”-ban mentheto el.

A kivan méréprogran a listabdl ugy valaszthaté ki, hogy az egérrel rakattintunk. Amennyiben
a programot valamiért tobbszor meg kivanjuk ismételni ,Serial num” boxba megadhatjuk, hogy ez
hényszor toérténjen meg.

Miutén kivalasztottuk a kivan programot a , Exit” gombbal lépjiink ki és a ,Start” gombbal inditsuk
el a mérést.

1.5. A mérés menete

A feladatok elvégzése soran az alabbi mérési 1épéseket kell végrehajtani:
e A vizhiitést a laborvezeté inditja el!
e M¢érjiikk meg a minta tomegét, és helyezziik a mintatartébal
e A megfelel§ program kivélasztdsa utdn (lasd a feladatok) végezziik el a mérést.

Példaként, az 1.6. abra egy felflitési, a az 1.7. abra egy hiitési gérbét mutat.

1.6. A kiértékelo program hasznalata

A kiértékel6 program egy konzolbdl a ,DTAevalue” utasitassal vagy a megfelel ikonnal indithaté el.
Elso 1épésként ki kell valasztani azt a konyvtarat ahova a mérési eredményeket elmentettiik. Ezutan
az 1.8. dbran lathaté kép jelenik meg.
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DTA evalue - 0o
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Difference
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Onset/Melt

Temp

dT[°q]
)

Text Qut

¢

Image

Print

RRNRRRNNNE

=]
E

Time [s]

Time - - Lower Limit | Upper Limit Time/Temp ‘

00 2/ 1000 2| -10000%/[10000% 00 % 10000 %

g

1.8. dbra. A kiértékeld program

1.6.1. A kiértékelés lépései

e A kiértékelni kivant file-t a ,New” gomb benyomédsa utdn lehet kivdlasztani. Ekkor az 1.9. dbrén

Load - o =

select measues directory| * ¥

19Futes_teszt ZSN3K2_1_|
20futes_teszt_ZSN3K2_1_

14on_2.dat gyors_felfutes Date: 2022,3,8
130n 2.dat Lower limit=150C
110n 1.dat Upper limit/: 370C

- Rate =10 C/min
120n_1.dat Mtime=2518.25
18futes_teszt_ZSN3K2_1_ Mass =920.3 mg
21Futes_teszt_ZSN3K2_1_ data_number = 1655

Exit

1.9. dbra. A mérés beolvasdsa

lathaté kép jelenik meg. Elsé 1épésként a ,,Select measure directory” gombbal valasszuk ki azt a
directory-t ahol a mérésiink van. Ezutan a listdban megjelennek azok a file-nevek amelyek DTA
méréshez tartoznak. Itt egy file-névre kattintva az egérrel megjelennek a mérés paraméterei és a
név pirosra valtozik.A mérés akkor olvasddik be ténylegesen ha meggyszer a piros névre kattintunk.
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(lasd az 1.10. dbra).

DTA evalue - o

13on_2.dat
lassu_futes Date: 2022,3,8
From 150 to 370C Rate = 5 C/min, Mtime = 2350.9 s, Mass = 909.3mg

Baseline

Filter

Difference

Area

Onset/Melt

Temp

Text Out

Image

Print

=}
E

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000 2200
Time [s]

Time - - Lower Limit Upper Limit Time/Temp ‘

0.8 20 23510 7||-18,894 7 | 3,300 130,1 - 3259

" NERRNNENNEN

1.10. dbra. Beolvasott mérés

A méréprogramhoz hasonléan itt is a megfelel6 boxokba irt értékkel ki tudjuk vélasztani az abra-
zolas intervallumat ill. azt, hogy az id6 vagy a T van a vizszintes tengelyen. Ezen kiviil a ,Lover
limit” ill. ,,Upper limit” gombokkal ,vizudlisan” is ki tudjuk vélasztani az = tengely skaldjat. A
megfelel6 gomb benyomasa utdn megjelenik egy fiiggleges vonal. Ha az egeret a vonalra moz-
gatjuk majd a bal gombot lenyomjuk a vonal az egérrel mozgathat6. Amikor elengedjiik az egér
gombjat akkor a vonal helyzete lesz az alsé ill. a felsé hatér.

s

Amennyiben a mérés til zajos a ,Filter” gombbal egy simité ablakkal térténé konvolicié utan
csOkken a zaj.

A kovetkezd feladat az alapvonal meghatédrozasa. Kiinduldsként a program az egész gérbét alapvo-
nalnak tekinti (ezért a gérbe szine mindeniitt kék). Benyomva a ,,Baseline” gombot kivélaszthatjuk,
hogy milyen alapvonalat szeretnénk rajzolni (14sd az 1.11. dbra).

»Straight Baseline” esetében egy egyenes alapvonalat tudunk behizni. A gomb benyomaésa utdn
a megjelend fiiggéleges vonalat az egérrel mozgassuk az alapvonal kezdd pontjara! Ezutdn egy
masodik vonal jelenik meg amit mozgassunk az alapvonal végpontjaral Az egyenes alapvonal a
megjelend ,Set” gomb benyomadsaval valaszthaté ki ténylegesen.

,Curved Baseline” esetén el6szor ugyanigy valasszuk ki azt a kivant tartomanyt ahova alapvonalat
szeretnénk rajzolni. Ekkor azonban egy olyan gorbe jelenik meg amelynek induld és végsé mere-
dekségét valamint azt, hogy kozépen hol menjen at véltoztatni tudjuk. Ehhez vigyiik az egeret a
megjelené megfelels fekete karikdra (ldsd az 1.12. dbra), majd az egér bal gombjit lenyomva tart-
va valtoztatni tudjuk a megfelel§ paramétert. Az alapvonal a ,,Set” benyomadsaval rogzithetd. A

13



DTA evalue - 0
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lassu_futes Date: 2022,3,8
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1.11. abra. Beolvasott mérés

fent leirt eljaras tobb szakaszon is megismételheté6 amennyiben erre sziikség van. A kiértékeléshez
inkabb ennek a médnak a hasznalatat javasoljuk.

A ,Difference” benyomaésa levonja az alapvonalat és a dAT értéket elosztja a minta tomegével.

Az olvadaspont meghatarozasahoz az elméleti részben leirtak szerint egy egyenest kell illeszteni a
OAT gorbe megfelel szakaszdhoz. Az ,Onset/Melt” gomb benyomésa utdn a fentiekhez hasonléan
a két fligglleges vonal mozgatasival vélasszuk ki az illesztési intervallumot. Ezutan a program
illeszti az egyenest és megadja az olvaddspontot (lasd az 1.13. dbra)

A gorbe alatti teriilet az ,Area” gomb benyomasa utan a fiiggéleges vonalakkal kivalasztott inter-
vallumban megadja a gorbe alatti teriiletet.

A ,Temp” gomb benyomadsédval a fiiggéleges vonal mozgatdsa utdn le tudunk olvasni , karakterisz-
tikus” homérséklet értéket, amely a vonal helyzetének megfeleld.

A | Text Out” gomb benyomasa médot ad az egyenes illesztés ill. a teriilet meghatérozaskor kapott
paramétereknek az dbran val6 elhelyezésére. A paraméterek a ,keletkezésiik” sorrendjében jelennek
meg egy sarga dobozban. A doboz az egérrel mozgathat6 a kivant helyre. A | Set” gomb rogziti,
mig az ,Esc” gomb kihagyja a megjelenitést.

Az ,Image” ill. a ,Print” gombokkal a méréprogramhoz hasonléan el tudjuk menteni ill. ki tudjuk
nyomtatni az aktudlis abrat.

A ,Save” gomb segitségével az alapvonal kivondsa utani gérbe elmenthets. A file nevében az utolsé
karakter ,,$"-ra valtozik.

A ,Draw” gombbal egy korabban kiértékelt mérés ujra felrajzolhaté.
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1.12. @bra. Gorbe alapvonal megrajzoldsa.

1.7. Feladatok

1.

A  Pb_updown3.prg” programmal mérjiik meg az 6lom olvasztdsat ill. lehiilését. Ekkor az olvasztas
sordn a flitési sebesség 10 C/min mig a hiités sebessége 8 C/min!

A ,Pb_updown4.prg” programmal mérjiik meg az élom olvasztésat ill. lehiilését. Ekkor az olvasztéas
sordn a flitési sebesség 8 C/min mig a hiités sebessége 5 C/min!

Hatarozzuk meg a fézisatalakulas hémérsékletét! Hatarozzuk meg a fazisatalakulasi gorbe alatti
teriiletet, és az egységnyi tomegre vonatkoztatott fazisatalakuldsi h6t! Az eredményeinket vessiik
Ossze az 1.2. tdblazat adataival.

. Vizsgaljuk meg, ha egy kis csilldmlemezt tesziink a minta ald, a mért olvadési gorbe hogy médosul!

Becsiiljiik meg, hogy igy hédnyadrészére csokken a héatadési tényezo!
Miért élesebb a fagyasi gérbe-valtds, mint az olvadasi?

Toljuk ossze a dT'(t) fiiggvényeket, hogy kozvetleniil ldssuk: nagyobb sebességgel mérve az dtala-
kulast, a folyamat ,élesebb”; vagyis nagyobb dT-ket ériink el, de a folyamat révidebb idé alatt
megy végbe. A teriiletek, természetesen, azonosak.

1.7.1. Elméleti feladatok

1.

A mér8helyekhez mellékelt h(T) fiiggvényeket diszkrét pontokban, néhény tiszta fém ismert dtala-
kulasi homérsékletének mérésébol hataroztuk meg, majd a pontokra sima fliggvényt illesztettiink.
Adjunk mérési és kiértékelési utasitdst, hogy milyen mdédon tudnank folytonosan meghatdrozni
h(T)-t.
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DTA evalue =

N 13on_2.dat
5L lassu_futes Date: 2022,3,8
From 150 to 370C Rate = 5 C/min, Mtime = 2350.9 5, Mass = 909.3 mg

Baseline
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1.18. dbra. Olvaddspont meghatdrozdsa.

Minta | p(g/cm’) | ¢(J/g°C) | Torn(°C) | 4r(J/9)
In 731 023 | 156,599 | 28,42
Sn 7,30 0,22 | 231,028 | 59,2
Pb 11,35 0,16 | 327,502 | 23,16
Zn 713 0,388 | 419,527 | 112,0
Al 2,70 0,900 | 660,323 | 400,1
Ag 10,50 0,237 | 961,78 | 104,7
Au 19,32 0,120 | 1064,18 | 63,7
Cu 8,96 0,385 | 1084,62 | 2054
Fe 7,87 0,444 1535 277

1.2. tdbldzat. Néhdny tiszta fém hétani dllanddi

1.8. Irodalom

1. Budé Agoston, Kisérleti Fizika I., Tankonyvkiadé, Budapest, 1968.

2. Ver6 Jézsef, Fémtan, Tankonyvkiadd, Budapest, 1970.
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