Materialoznawstwo - Laboratorium

Cwiczenie 4
Badanie wspotczynnika rozszerzalnéxi cieplnej materiatow

1.1 CELCWICZENIA

Celem¢wiczenia jest wykonanie pomiaru wydknia materiatu w zadanym zakresie
temperatur, zidentyfikowanie zjawisk zachecch w materiale wraz ze wzrostem
temperatury w oparciu o0 znajokgo skladu fazowego materiatu a &k obliczenie
wspotczynnika rozszerzaléa cieplnej w charakterystycznych zakresach tentpeya

1.2 WPROWADZENIE

Ciala state ze wzrostem temperatury gi8zaj swoj objetos¢. Zjawisko to staje si
istotne dla materiatow pracgych w zmiennych warunkach temperaturowych. Problem
rozszerzaln&i cieplnej nabiera szczegdlnego znaczenia dla na#ie/ ceramicznych ze
wzgledu na maliwo$¢ powstawania wewgtrz materialu napzen cieplnych w przypadku,
gdy caty materiat lub jego fragment nie mecswobodnie zmiendaobjetosci (rys. 1).
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Rys. 1 Efekt zrénicowanej rozszerzaldoi cieplnej dwdch materiatow: a) wskutek wzrosmperatury dtugsé
jednego materiatu jest wksza ni drugiego; b) jéeli te dwa materiaty gpolgczone, rénica wydtienia
wywotuje napgzenia odksztatcaice materiaty

Rozszerzalnd¢ cieplna krysztatow

Przyczyr rozszerzalngi termicznej ciat statych nima zrozumié analizujc wykres
zaleznosci energii potencjalnej uktadu dwu wyizolowanycbratw (jonéw) w zalenosci od
ich wzajemnej odlegkei (rys. 2).

Jezeli takie elementy struktury ciata stalego bylybigrnchome, wéwczas wadd
energii  kinetycznej wynositaby zero, a atomy znajdlyby st w odlegigci rg
odpowiadajcej minimum energii potencjalnej. Odpowiada to eta@n krysztalu w
temperaturze O K.

W dostatecznie niskiej temperaturze (npy) Btom krysztalu drga takze odlegtdé
migedzyatomowa; oscyluje pomgdzy dwoma pozycjami Al B;. W wyzszych temperaturach
wzrasta energia potencjalna atou amplituda drga tak, ze odlegtd¢ migdzyatomowa
oscyluje pomgdzy A, i B, zesrednh wartascia ro. PrzebiegV(r) jest asymetryczny i energia
potencjalna wzrasta gwattowniej podczas zmniejszan odlegidci migdzyatomowej, a
stabiej podczas jej zwkszania, sid ro > ry, odlegta¢ migdzyatomowa w krysztale zeksza
sig, a krysztat si rozszerza.

Charakter zmienrsgi funkcji energii potencjalnej zwzany jest z rodzajem widan. Im
mocniejsze jest wkanie, tym ,niecka" energii potencjalnej jesteligza i wzsza.
Okreslonemu przyrostowi energii odpowiada, zatem w padiu krysztatu o silniejszym
wigzaniu mniejsza zmiana wymiaréw. Poniewimn silniejsze wizanie w krysztale, tym
wyzsza temperatura jego topnienia,adstwynika mniejsza rozszerzakto termiczna
krysztatow o wysokich temperaturach topnienia @ys.
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Rys. 2. Energia potencjalna w funkcji odleg pomidzy dwoma atomami

Wiasciwos¢ rozszerzania giciat statych izotropowych pod wplywem temperatury
opisuje st przez podanie liniowego wspotczynnika rozszerzano cieplnej a
zdefiniowanego jako stosunek wydénia wzgédnegoAl/lo do przyrostu temperaturxT
wywotujacego przyrost

a=AL & (1)
stad
e=o- AT (2)

Jedynie krysztaly nalgce do uktadu regularnego rozszeszsi jednakowo we wszystkich
kierunkach (izotropia rozszerzakwd). Jereli z krysztatlu regularnego wytniemy kul
zachowa ona swoj ksztatt kulisty po ogrzaniu lubtodzeniu.
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Rys.3. Zaleznasé pomedzy wspoétczynnikiem rozszerzalcidiniowej o w 25°C i temperatuf topnienia metali

Rozszerzalngi cieplnej krysztatow o aszej symetrii ni dla uktadu regularnego nie
mozna upé skalarnym réwnaniem (anizotropia rozszerz&ti)o lecz na miejsce = a AT
nalezy wprowadzt tensorgy, a wspoétczynnilke zaspi¢ wielkoscia o ik spetniajca rownanie:

[€i] = [oik] - AT 3)
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gdzie:i, k =1, 2, 3 (i - kierunek w uktadzie wspotkeginych prostoitnych; k - kierunek
wyroznionej osi krystalograficznej).

Réwnanie to wyrza liniowa zaleznos¢ pomiedzy tensorem odksztalte skalarem, jakim jest
temperatura. Wspotczynnik proporcjonadaio jest w tym przypadku tensorema
okreslajacym deformagj krysztatu przy wzrécie temperatury o 1°C.

W uktadach krystalograficznych, w ktérych jedna & {@st wyr@niona, ale dwie
prostopadie do niejaswzgledem siebie symetrycznie réwnomee (ukiad tetragonalny,
trygonalny i heksagonalny), powierzchnia kuli porzamiu lkedzie elipsoid obrotowg
(rys.4a).

W krysztatach, ktore nie mgjdwu osi krystalograficznie rownowaych (uktad ro-
mbowy, jednoskény, tréjskany), kula po ogrzaniu zamieniesiw elipsoid trojosiona

(rys.4b).
@ b

Rys. 4. Powierzchnia kuli wy‘gtej' z krysztatu po ogrzaniu: a) elipsoida obrotowelipsoida trojosiow

Wspotczynniki rozszerzalgoi liniowej wzdiuwz kierunkéw osi krystalograficznych
nazywamy gtébwnymi wspotczynnikami i oznaczamy jakpo. o, o 3.

W przypadku krysztatow o #gzej symetrii mge zagé przypadekze wspoétczynniki
dla r&nych kierunkéw krystalograficznych mia sie znakiem, co oznaczae wydtwzeniu
jednej osi towarzyszy skrocenie drugiej (tab. 1).

W przypadku polikrysztatéw, gdzie wymiary prébki teadatu we wszystkich kierun-
kach g znacznie wiksze od rozmiaréw faz twageych materiat, a kierunki faz twageych
materiat rozmieszczonea sv materiale przypadkowo, materiat peoby¢ traktowany jako
izotropowy i opisywany jednym wspotczynnikiem roeszalngci liniowej. Dla materiatow
polikrystalicznych  anizotropowych nale okreli¢  wielkosci  wspotczynnikow
rozszerzalnéci w kierunkach zorientowanych w stosunku do geoimayrobu.

Tabela 1. Liniowa rozszerzaln@ krysztatow w zalmasci od kierunku krystalograficznego

Krysztat Uktad Temperatura o - 10° 1/C mierzony

[°C] wzdtuz osi:

X y z

Aragonit CaCQ rombowy 20+40 35 12 10
Rutyl TiO, tetragonalny 20+40 7,1 9,2
Kalcyt CaCQ heksagonalny | 20+-40 -5,6 25
Kadm heksagonalny | -190-18 18,5 48,2
Cynk heksagonalny | 20+-30 13 64
Cynk heksagonalny | -100--150 8 65
Cynk heksagonalny | -220 -2 55
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Wartasci  wspotczynnikbw  rozszerzaldc  cieplnej typowych — materiatow
polikrystalicznych i amorficznych zostaly podane tabeli 2. Naley zauway¢, ze
porowatd¢, jaka mae wystpowa w materiatach, nie zmienia w mierzalny sposéb
rozszerzalngci cieplnej materiatow polikrystalicznych.

Tabela 2. Wspétczynnik liniowej rozszerzaliwocieplnej dla wybranych materiatéw

Materiat Liniowy wspodtczynnik rozszerzaloi cieplnej [10° I/° C]
Al 25
Fe 12
Ni 13
Si 3
Ti 8,5
w 4,5
Stop Fe-36%Ni 1,54
Szkio kwarcowe 0,55
A1,0; polikrysztat 7,8
ZrQ, 10,2
B-SiC 4,3
SizNg 3,1
Polietylen 100
Polistyren 70

Zaleznos¢ rozszerzalndci cieplnej od temperatury

Sktadowe tensorank] sa wartagsciami w przyblizeniu statymi tylko dla niewielkich
przedziatbw temperatury w zakresach temperatur jpokaeh i wyzszych. W niskich
temperaturach warfoi gwattownie malej i w poblizu absolutnego zera siagic nie-

mierzalnie mate (rys. 5).
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Rys. 5. Zaleznasé wspotczynnika liniowej rozszerzalicocieplnej od temperatury dla monokrystalicznego i
polikrystalicznego AdD; (sie¢ heksagonalna): 1 - monokrysztat, kierurlek, 2 - polikrysztat, 3 - monokrysztat,

kierunekd ¢
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Wplyw przemian polimorficznych na wartos¢ wspoétczynnika liniowej rozszerzalndci
cieplnej

Dokonupc pomiaréw rozszerzaldo cieplnej materiatdow krystalicznych, naje
pamktat, ze wiele krystalicznych pierwiastkéw czy zwkOow mae wraz ze wzrostem
temperatury zmieki rodzaj sieci krystalicznej (zjawisko polimorfizmu)Przyktadem
majacym duwze znaczenie w technologii materiatéw ceramiczngst $iQ (rys. 6).
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Rys. 6. Diagram fazowy éhienie - temperatura dla S{O

Zwykle struktury powstage w wy:szych temperaturach posiaglayniejsz gestase,
Co oznacza zwkszanie oljtosci ze wzrostem temperaturya(gez liczne wyptki - patrz rys.
7). Niektére przemiany polimorficznea sodwracalne, inne nie. Przykiadem przemiany
odwracalne] w uktadzie SiOjest przemianao-kwarc ~ p-kwarc. Nieodwracalna jest
natomiast przemiana-trydymit ~ B-trydymit. W przypadku niektorych krysztatow
przemiany odwracalne zachadw innej temperaturze podczas wzrostu temperatary
innej przy spadku temperatury (rys. 7 przyktad Ar@alery tez pametac, ze podczas zmian
temperatury w ciatlach krystalicznych pojawiaic moga odmiany metatrwate, jak ng-
krystobalit w niskich temperaturach.

Powyzsze zjawiska magspowodowd, ze diuga¢ krystalicznej probki w tej samej
temperaturze w cyklu grzania i chtodzeniadbie inna. Niekiedy gwalttowny przebieg
przemian fazowych prowadzi do kruchego zniszczknjaztatu (np. w przypadku przemiany
a-kwarcu wp-kwarc).

F 3
5 -
krystobalit kwarc

21 ZrO,
1 -

Rozszerzalnosé temperaturowa, %
[

1 1 1 L |

260 400 600 800 1000 1200
Temperatura [°C]

.
»

Rys. 7. Zmiany ohjtosci kwarcu, krystobalitu i Zr@podczas ogrzewania i chtodzenia.
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Dokonupc pomiaru wydtaenia materiatu wielofazowego w szerokim zakresia-te
peratury, nalgy mie¢ na uwadzeze obok zmian rozszerzaléw o charakterze sgrystym
mog rowniez zachodzi w materiale zmiany o charakterze lepdiowym zwhzane z
obecndcia fazy ciektej, przebiegiem procesu spiekania i cgaki chemicznymi.

Rozszerzalnéé cieplna szkiet

Szkia, podobnie jak ciata krystaliczne, podczazegania rozszerzasie. Na uwag
zastuguje fakt,ze w zalenosci od sktadu chemicznego szkiet tlenkowych (n&jciej
stosowanych) wartg liniowego wspoétczynnika rozszerzakoo cieplnej mae sk zmieni& w
szerokich granicach, od 0,55-1[PC"] dla szkta kwarcowego do 12 -4¢°C™] dla szkiet
zawierajcych duo alkaliow.

Brak uporadkowania o dalekim zagju atomow w szkle sprawiae w odr&nieniu
od krysztatdbw materialy te rozszerzagic jednakowo we wszystkich kierunkach, zatem
rozszerzaln& termiczry szkiet mana opisd jednym wspotczynnikiem liniowej
rozszerzaln&ci cieplnej. Na rysunku 8 przedstawiono typolwzywa zmian diugéci szkta
podczas ogrzewania. Pagj Ty (temperatury meknigcia) szklo zachowuje gijak materiat
sprzysty. Powyej Tq szkio, ktore jest materiatem zdolnym do odksztagdepkaciowego,
mozna traktowd jak przechtodzos ciecz. W temperaturach powej T, szkio jest w fazie
ciektej. Poniej Ty rozszerzaln@ ma charakter sprysty, odwracalny, powaej Ty naktadag
si¢ zjawiska spgzystej odksztatcalriei i zmian strukturalnych w materiale o charakterze
lepkasciowym, nieodwracalnym. Dla okilenego szkla nie ma precyzyjnie oklanej
temperaturyly, poniewa jest to warté¢ kinetyczna. Wize sk to z faktemze budowa szkia
zalely od szybkdci schfadzania stopu, z ktdrego powstaje szkio.z®ganie szkiet w
przedziale temperatur pogadizy Ty i T, zmienia ich budow wewrgtrzna, a wielkag¢ tych
zmian uzaleniona jest od temperatury i czasu.
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Rys. 8. Wzgkdna zmiana dlugdi szkta ze wzrostem temperatur

Pomiar wspétczynnika rozszerzalnéci cieplnej

Zmiany wymiaréw probek w zateosci od temperatury badag¢siw urzdzeniu
zwanym dylatometrem. Jednym z rozaan jest tzw. dylatometr Chevenarda (rys. 9).
Préble materialu o dlugéci ok. 50 mm umieszczaesiw rurce ze szkla kwarcowego R
otoczonej grzejnikiem elektrycznym T pozwagjm na powolne ogrzewanie probki.
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Ogrzewanie winno hy mazliwie réwnomierne, co osga st poprzez odpowiedai kon-
strukcg pieca i podziatl uzwojenia grzewczego na sekcjedpowiednich wydajngciach
cieplnych. Zmiany diugi prébki s przenoszone za pompeprecika ze szkta kwarcowego
A na pryzmat P stanowgy dzwigni¢ optyczrm o0 znacznej przektadni (1:500). ¥¥ka
promieni odbita od pryzmatu pada na lusterko gabmaetru L, ktérego wychylenie
proporcjonalne do pdu termopary E, umieszczonej w otworku wygiadmym w probce K,
rejestruje temperatelr Na arkuszu papieru fotograficznego F praimiwietiny wykresla w
czasie wygrzewania probki krzywzaleznosci wydtuzenia bezwzgidnego od temperatury:
przyrzad wskazuje rénice rozszerzalngi probki i rurki ze szkia kwarcowego Radttez
dylatometry takie nazywanea sdznicowymi. Aby uzyské ostateczny wynik, naky zatem do
obliczonego wspotczynnika liniowej rozszerzaitio cieplnej dodé& wspoétczynnik
rozszerzalnci szkta kwarcowego.

=

do galwanometru

Rys. 9. Zasada budowy dylatometru Chevenarda

1.3 WYKONANIE CWICZENIA

1. Zapoznéa sic z obstug dylatometru korzystag z instrukcji obstugi.

2. Dokon& pomiaru dtugéci probek wskazanych przez prowadego przy uéyciu sruby
mikrometrycznej.

3. Przeprowadzi pomiar zmian diugiei probek podczas ogrzewania w zadanym zakresie
temperatur, rejestrayg co 20°C zmiany diugai.

Uwaga: Umieszczenie probki w tdédce oraz wyjmowanie propki zak@czeniu pomiaru
odbywa s¢ pod nadzorem prowagzego.

W przypadku probek ogrzewanych powey600°C whczy¢ uktad chtodzenia wed
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Wyniki pomiaréw
Przedstawd wyniki jako zalenos¢ wydtuzenia w funkcji temperaturyl = f (T).

Opracowanie wynikow pomiarow i ich dyskusja

1. Przeanalizow@aprzebieg zalenosci 41 = f(T).

2. W oparciu o dodatkowe informacje o sktadzie vepm zidentyfikow& zjawiska za-
chodzace w materiale podczas jego ogrzewania.

3. Dokona podziatu krzywej na charakterystyczne dla danegtenatu zakresy temperatury.
4. Obliczy¢ wspétczynniki liniowej rozszerzaldoi cieplnej w poszczegolnych zakresach i w
catym badanym zakresie temperatur wg wzoru (4). 4lkdni¢c poprawk na wspotczynnik
rozszerzalnéci cieplnej szkta kwarcoweg@warcu = 0,55 - 10 1/°C

0 = Oprobki T Okwarcu 4)

WYMAGANA ZNAJOMOSC NASTEPUICYCH ZAGADNIEN:

- definicja wydhizenia bezwzgidnego i wzgtdnego,

- definicja wspotczynnika liniowej i objosciowej rozszerzalriei cieplnej,
- pojecia izotropia i anizotropia rozszerza$eocieplnej,

- gtdwne wspotczynniki rozszerzalém cieplnej,

- przemiana polimorficzna odwracalna i nieodwraaaln

- cechy odksztatcenia sgtystego i lepkéciowego,

- zasada funkcjonowania dylatometru Chevenarda.
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Zalacznik 1

Stosowany w laboratorium dylatometr (rys. 10) jdgtatometrem rénicowym o
poziomym utaeniu probki badawczej i peika ze szkla kwarcowego przekamggo zmiany
diugcéci. Prcik ze szkta kwarcowego przymocowany jest na sztywlo ruchomego
elementu metalowego przemieszgzapo st na tazyskach slizgowych w stosunku do
obudowy dylatometru. Zmiana diugn przekazywana przez ruchomy element mierzona jest
czujnikiem indukcyjnym z doktadioia do 1%.

Nalezy zwréc uwag;, ze taki sposéb pomiaru wydienia ogranicza swobodne
wydtuzanie s¢ probek, co mze mig€ wplyw na wynik w przypadku odksztatcania si
lepkadsciowego probki. Pomiar temperatury probki przeprdrany jest przy pomocy
termopary. Maksymaln temperatug pracy dylatometru wyznacza temperaturakmiccia
szkta kwarcowego wynosgea 1100°C oraz jego krystalizacja w temperaturzgak000°C.
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220V
Rys. 10. Schemat budowy dylatometru stosowanegémiczeniu: | - termoelement z miliwoltomie-rzem, 2 -
probka, 3 - element grzejny, 4 -¢prze szkla kwarcowego, 5 - t6dka kwarcowa, 6 - efgnruchomy
przemieszczagy sk na tayskach, 7 - czujnik indukcyjny przemieszczenia (BDK8 - wskanik
przemieszczenia (MDNf-D), 9 - autotransformator-iWoltomierz

Prébki do wyznaczania wspoétczynnika liniowej rozgaéncci cieplnej winny mié ksztatt
walca osrednicy ok. 8 mm i diugmi ok. 15 mm lub ksztait prostopadéennej belki o
wymiarze poprzecznym ok. 6 mm i disgook. 15 mm. Istotna jest ptasioi rownolegiaé
scian probek w kierunku prostopadtym do kierunku poonwydtuzenia.

Instrukcja obstugi dylatometru

1. Odsun¢ czujnik (3) od obudowy (4) na odlegéook. 0,5 cm za pomaokrtta (5) (rys.
4.11).

2. Po cezsciowym odkeceniu sruby (6) (co umeliwia przesuwanie rurki ze szkia kwa-
rcowego), badanpréblke umiesci¢ w rurce przezwycicte w jej przedniej agci okienko i
docisri¢ precikiem, przesuwapg rurke w strorg zamocowania, a nagie unieruchondi
pokrettem sruby (6).

3. Wtyczk: czujnika umiéci¢ w gniezdzie miernika i zacisit nakitke.

4. Wihaczye miernik do sieci i nastawiodpowiedni zakres pomiarowy.

(Uwaga: stabilizacja miernika naptije po uptywie 10 minut od chwili wézenia).

2 7 — /3
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Rys. 11. Widok elementéw przekazaych wydtdenie probki do czujnika wydienia: | - koniec pgcika ze szkia
kwarcowego przekazigego zmiaa dlugaici probki, 2 - koniec rurki ze szkta kwarcowegocatg;cej pret, 3 -
indukcyjny czujnik wydienia, 4 - obudowa dylatometru, 5 - petko regulacji pot@enia czujnika, 6 sruba
mocujca rurke ze szkta kwarcowego do obudowy, 7 -ckedwody chiodrcej, 8 - utdyskowany ruchomy
element przekazggy zmiany diugeri do czujnika indukcyjnego
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5. Pokettlo zerowania miernika (1) (rys.12) ustéww potazeniu odpowiadacym potowie
zakresu jego obrotu.

6. Nacisa¢ klawisz P — przy badaniu rozszerzalcioprobek podczas ogrzewania, lub L —
przy badaniu skurczu, i sprowaéziktad do zera za pomopokrtta (5) (rys.11). Nastawi
wiasciwy zakres pomiarowy przy pomiarze wspotczynnikazszerzalngci cieplnej i
sprowadzt wskazowlk w potazenie zerowe pokttem (1) (rys.12).

7. Nasumn¢ piecyk na todk kwarcows i ponownie sprawdzj czy wskazéwka miernika
znajduje st w potazeniu zerowym.

8. Wiaczy¢ autotransformator do sieci i nastéwiapecie wg tabeli 3.

9. Napkcie zmienig zgodnie z programem zawartym w tabeli 3, ktéregohpwanie daje
wzrost temperatury z szybswa ok. 10°C/min.

10. Odczyt pomiaru zmian diugm dokonuje s na tarczy miernika wum. Odczytan
wartas¢ nalezy skorygowa o wartagci poprawki tabeli producenta miernika.
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Rys.12. Widok wskénika wydhienia: | - poketto zerowania wsk#ika, 2 - przyciski pomiaru wydienia P lub
skurczu L, 3 - przyciski zakres6w pomiarowych

Tabela 3. Program zmian napcia zasilania pieca oporowego dylatometru
Temperat | Napicie | Temperat | Napkcie | Temperat Napkcie

ura [°C] [V] ura [°C] [V] ura [V]
rej
20 65 310 95 640 130
110 75 360 105 730 140
160 85 450 110 790 150
210 90 500 120 890 160
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