Laboratorium z Nauki o Materiatach

Wilasciwosci cieplne

Cwiczenie 4A: Wyznaczanie wspotczynnika rozszerzalnosci cieplnej

materialow

Instrukcje opracowat: dr inz. Pawet Rutkowski
KCiMO, WIMiC, AGH
Kwiecien 2022, wer. 0.4

Cel éwiczenia

Analiza zwigzkéw miedzy budowa wewnetrzng materiatu a rozszerzalnoscig cieplna.
Poznanie parametréw stuzacych do iloSciowego opisu zjawiska rozszerzalnosci cieplnej
ciat statych.

Zapoznanie sie z dylatometryczng metoda pomiaru liniowego wspoétczynnika rozszerzal-
nosci cieplnej.

Wyznaczenie wartosci liniowego wspétczynnika rozszerzalnosci cieplnej w zadanym zakre-
sie temperatury.

Interpretacja i opis uzyskanych wynikéw pomiaréw dylatometrycznych.

Analiza btedéw wplywajacych na pomiar dylatometryczny.

1. Zagadnienia do przygotowania

Do realizacji ¢wiczenia wymagana jest znajomos¢ nastepujacych zagadnien:

wplyw wigzan chemicznych na rozszerzalnos¢ cieplng ciat statych,
struktura i mikrostruktura materiatu,

wydtuzenie bezwzgledne i wzgledne,

objetosciowy i liniowy wspdtezynnik rozszerzalnosci cieplnej,
zaleznos¢ rozszerzalnosci cieplnej od temperatury, struktury materiatu oraz przemian
zachodzacych w materiale,

anizotropia i izotropia rozszerzalnosci cieplnej,

monokrysztat a polikrysztat,

przemiana polimorficzna odwracalna i nieodwracalna,
odksztatcenie sprezyste i lepkosciowe,

podstawy budowy dylatometru,

praktyczne aspekty zjawiska rozszerzalnosci cieplnej materiatéw.
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Zagadnienia te zostaly szczegdtowo oméwione w skrypcie: ,,Laboratorium z nauki o materia-
tach” [1] oraz w literaturze uzupelniajacej [2-7], wyszczegdlnionej pod koniec instrukeji.

2. Opis ¢wiczenia

2.1. Przyrzady i materialy do badan
Podczas ¢wiczenia zostang wykorzystane nastepujace przyrzady i materiaty:

— dylatometr horyzontalny Netzsch DIL 402 PC,

— $ruba mikrometryczna o doktadnosci 0,01 mm,

— suwmiarka noniuszowa o doktadnosci 0,02 mm,

— prébki materiatow polikrystalicznych: Al,Os, ZrO,, SiC,
— peseta.

3. Zasada pomiaru wspoétczynnika rozszerzalnosci cieplnej

Pod wptywem przyrostu temperatury, w wyniku wzrastajacej amplitudy drgan atomow
w cialach stalych, zwieksza sie $rednia odlegtos¢ miedzyatomowa. Taka sytuacja skutkuje zwiek-
szeniem si¢ wymiaru ogrzewanego materiahu, a zatem jego rozszerzalnoscia cieplna. W przypadku
materialow ceramicznych ma to bardzo duze znaczenie ze wzgledu na powstajace naprezenia
cieplne. Znajomo$¢ zachowania sie materialow przy zmiennej temperaturze jest niezbedna
rowniez dla projektowania np. wymuréwki pieca, materiatéw wielowarstwowych, elementéw
bedacych czescig wiekszego urzadzenia poddawanego zmiennym warunkom cieplnym. Wiel-
koscia charakteryzujaca takie zachowanie jest wspotczynnik liniowej rozszerzalnosci cieplnej
(termicznej) wyrazony w jednostkach 1/°C lub 1/K. Zgodnie z wykresem na rysunku 1 jest on
wspotczynnikiem proporcjonalnosci pomiedzy wydtuzeniem materiatu a zmiang temperatury.
Zatem méwi on nam o ile wydtuzy si¢ materiat po jego ogrzaniu o dana jednostke temperatury.
Wartos¢ liniowego wspotczynnika rozszerzalnosci cieplnej jest zalezna tej zmiany. Dla wiekszosci
materialow jego wartos¢ rosnie wraz z temperatura, chyba ze w materiale zachodzg zmiany na
poziomie strukturalnym, np. przemiany polimorficzne. Dla materialéw izotropowych, liniowy
wspotezynnik rozszerzalnosci cieplnej «, wyraza si¢ nastepujacym wzorem:
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(1)
Wrzgledne wydtuzenie € materialu mozna zapisa¢ nastepujacym wzorem:
e=a-AT. (2)

Dla monokrysztatow anizotropowych o innej strukturze krystalicznej niz regularna, wspotczyn-
nik rozszerzalnosci cieplnej staje si¢ tensorem, a zatem jego warto$¢ zalezy od kierunku pomiaru.
W tym przypadku wspoétczynnik o;; okresla deformacje krysztatu przy wzroscie temperatury
o 1°C. W przypadku materiatow polikrystalicznych, gdzie ich wymiary przestrzenne sa duzo
wieksze od rozmiaréw faz je tworzacych, mozna przyjac¢ izotropowy charakter odksztatcenia
materialu i postugiwaé sie liniowym wspétczynnikiem rozszerzalnosci cieplnej (1).

W celu okreslenia zmian wymiarow materiatow wykorzystuje sie sygnaty bezwzglednego
wydtuzenia préobki w funkcji temperatury, zarejestrowane w wyniku pomiaréow dylatometrycznych.
Na rysunku 2 przedstawiono uproszczony schemat budowy dylatometru Netzsch DIL 402 PC,
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Zmiana wymiarow liniowych

Lo‘ I AT
—

o Temperatura T,

Rysunek 1. Wykres zaleznosci wydluzenia materialu od przyrostu temperatury

bedacego na wyposazeniu laboratorium z Nauki o Materiatach. Pomiar rozszerzalnosci cieplnej,
wyliczonej na bazie zarejestrowanego wydtuzenia badanego materiatu w funkcji temperatury,
polega na umieszczeniu probki o okreslonej dtugosci w tozu uktadu pomiarowego urzadzenia
(2) (rys. 2). Loze prébki (2) umieszczone jest w piecu (5) zapewniajacym réwnomierny rozktad
temperatury wokot mierzonego materiatu. Zmiany liniowe dtugosci badanej probki przekazywane
sa przez popychacz (3) do indukeyjnego przetwornika (6), ktéry przeksztalca sygnal i przesyta
zebrane wartosci potozenia popychacza do programu sterujacego pomiarem. Temperature
pomiaru kontroluje termopara (4).

Rysunek 2. Pogladowy schemat budowy dylatometru

Rejestrowane przez dylatometr (rys. 2) wartoéci zmian bezwzglednego wydtuzenia sa wypad-
kowa wynikajaca z rozszerzalnosci cieplnej badanego materiatu (1) oraz uktadu pomiarowego
(toza —2 oraz popychacza —3). Jezeli rozszerzalno$é uktadu pomiarowego bedzie wigksza (2 + 3)
od badanego materiatu (1) to popychacz bedzie poruszal sie w prawo i wykazywal skurcz probki.
W przypadku wiekszego wspélezynnika rozszerzalnosei cieplnej badanego materiatu (1) od
uktadu pomiarowego (2 + 3) popychacz bedzie poruszal sie w lewo i wykazywal rozszerzalno$é
materiatu. W zwiazku z tym nalezy uwzgledni¢ w pomiarze rozszerzalnos¢ cieplna toza i popy-
chacza. Uzyskanie poprawnych danych wydtuzenia wzglednego badanego materiatu jest mozliwe
na dwa sposoby: korekcje oraz kalibracje (czyli korekcje z wzorcem).

Korekcja pomiaru —w tej metodzie wykorzystuje sie stabelaryzowane, teoretyczne wartosci
zmian wydhuzenia wzglednego elementu pomiarowego. Zaktada sie, ze probka, toze i popychacz
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znajduja sie w tej samej temperaturze. Skorygowana warto$¢ wydtuzenia wzglednego bedzie
wynosita:
Eprébki = Ezarejestrowane + Euktadu pomiarowego (3)

Kalibracja pomiaru (zastosowana w trakcie zajeé laboratoryjnych) — w tej metodzie
najpierw wykonywany jest pomiar kalibracyjny na wzorcu (,standardzie”), ktérego wynik
jest porownywany z rzeczywistymi stabelaryzowanymi wartosciami wzglednego wydtuzenia
wzorca. Nastepnie w identycznych warunkach pomiarowych przeprowadzany jest wtasciwy
pomiar probki skorygowany o kalibracje na wzorcu. Ten sposéb pomiaru jest bardziej doktadny,
poniewaz uwzglednia rowniez: szybko$é¢ przyrostu temperatury, atmosfere otoczenia probki,
nacisk popychacza na prébke, czy ilos¢ przeptywajacego gazu. Wlasciwa warto$é wzglednego
wydhuzenia prébki wyliczana jest w nastepujacy sposob:

Ezarejestrowane dla probki — Ezarejestrowane =+ Etablicowe dla wzorca — € zarejestrowane dla wzorca- (4)
4. Opis wykonania ¢wiczenia

4.1. Pomiar poczatkowej dlugosci probki badanego materiatu

Nalezy przeprowadzi¢ pomiar dtugosci (L), prébki materiatu przeznaczonego do wykonania
oznaczenia, z uzyciem suwmiarki lub sruby mikrometrycznej. Pomiar nalezy wykonac¢ kilku-
krotnie na tej samej probce, a nastepnie obliczy¢ wartos¢ srednig dtugosci prébki. Wynika to
z btedéw pomiarowych dhugosci préobki, ktére moga byé spowodowane: temperaturg pomiaru,
nieidealng ptaskoréwnolegto$cia powierzchni pomiarowych badanej probki, doktadnoscia sruby
mikrometrycznej lub suwmiarki, sitg docisku.

4.2. Uruchomienie programu sterujgcego dylatometrem

Uruchomienie programu sterujacego dylatometrem nastepuje po wczesniejszym zataczeniu
aparatury pomiarowej przez prowadzacego ¢wiczenie. Ikona programu obstugujacego dylatometr
znajduje si¢ na pulpicie komputera (rys. 3).

o

kd

DIL402
Pomiar

Rysunek 3. Ikona programu sterujacego dylatometrem

4.3. Umieszczenie probki w urzadzeniu pomiarowym

Aby umiesci¢ probke w dylatometrze (rys. 4) nalezy w pierwszej kolejnosci przy pomocy
uchwytu (1) odsunaé piec w prawo. Nastepnie wykorzystujac pokretto (2) przesunaé¢ popychacz
(4) w lewo, zgodnie z narysowanym oznaczeniem na tabliczce (3). Przy pomocy pesety prébke (5)
umieszcza sie na podktadkach w tozu (6) z polikrystalicznego tlenku glinu tak, aby opierala sie
ona o prawg Sciang toza. W kolejnym kroku przy pomocy pokretta (2) nalezy dosunaé popychacz
(4) do mierzonej prébki do momentu zapalenia sie czerwonej diody (8). Termopara (7) powinna
znajdowaé sie blisko powierzchni bocznej badanego materiatu. Po nasunieciu pieca (1) do korca
w lewo na toze (6) mozna przej$¢ do uruchomienia programu pomiarowego.
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Rysunek 4. Sposéb montazu probki w dylatometrze

4.4. Uruchomienie programu pomiarowego

W celu uruchomienia programu pomiarowego nalezy na otwartym programie korekcyjnym
w zakladce Fast definition (rys. 5) zaznaczy¢ opcje Correction + sample (1), wpisaé
nazwe materiatu (2), wpisa¢ zmierzona dtugo$é! probki (3) oraz okresli¢ nazwe pliku, gdzie
beda zbierane rejestrowane punkty pomiarowe (4). Nastepnie przyciskiem Forward pomijamy
pozostate zaktadki, nie zmieniajac nic, do momentu pojawienia si¢ okna startowego, gdzie
przyciskiem Start (6) uruchamiamy pomiar.

W trakcie pomiaru, w gtéwnym oknie programu sterujacego dylatometrem, na bazie zbiera-
nych punktéw pomiarowych, bedzie rysowany wykres zaleznosci wzglednego wydtuzenia probki
w funkcji przyrostu temperatury.

Pomiar konczy sie komunikatem End of Measurement.

4.5. Eksport punktéw pomiarowych do pliku CSV

Uzyskane wyniki z pomiaru dylatometrycznego nalezy wyeksportowaé¢ w postaci pliku CSV,
ktéry automatycznie bedzie otwieral sie w programie kalkulacyjnym Excel. W tym celu zgodnie
z rysunkiem 6 nalezy w programie DIL 402 Pomiar sterujgcym pomiarem rozwing¢ makro
Tools, a nastepnie wybrac¢ opcje Run analysis program (1). W ten sposéb zarejestrowane dane
pomiarowe zostaja automatycznie otwarte w programie Proteus. Kolejny krok to rozwinigcie
makra Extras i wybor opcji Export data (2). Po otwarciu okna eksportu danych nalezy nacisnaé¢
przycisk Export (3), ktéry pozwoli na zapisanie danych w formacie CSV.

! Uwaga: Wartosé¢ dtugoéci prébki nalezy wpisaé z doktadnoscia do setnych czeéci milimetra. W programie
sterujacym dylatometrem, separatorem dziesietnym jest kropka.
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Rysunek 5. Procedura uruchomienia programu pomiarowego

Program sterujgcy pomiarem Program Proteus do obrébki danych
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Rysunek 6. Eksport zarejestrowanych punktéw pomiarowych
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5. Opracowanie wynikéow

W wyniku eksportu do pliku CSV zarejestrowane dane pomiaru dylatometrycznego otworza
sie w programie kalkulacyjnym w postaci przedstawionej na rysunku 7.
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Rysunek 7. Identyfikacja danych zapisanych w pliku CSV

Opracowanie wynikow zarejestrowanych przez urzadzenie, bedzie odbywato sie w programie
kalkulacyjnym Excel. Po otwarciu pliku z punktami pomiarowymi nalezy:

a) Sporzadzi¢ wykres wydluzenia wzglednego prébki w zaleznosci od temperatury.

b) Obliczy¢ o ile mikrometréw wydtuzyta sie badana probka w calym zakresie temperatury
pomiaru lub w zakresie okreslonym przez prowadzacego.

¢) Obliczyé¢ warto$é éredniego liniowego wspotezynnika rozszerzalnosci cieplnej dla calego
zakresu temperatury lub zakresu podanego przez prowadzacego.

d) Obliczy¢ warto$¢ sredniego objetosciowego wspdtczynnika rozszerzalnosci cieplnej.

e) Wykresli¢ zaleznosé liniowego wspotezynnika rozszerzalnosci cieplnej w funkeji temperatury,
przyjmujac krok temperaturowy réwny 1°C.

6. Sprawozdanie

Sprawozdanie wykonywane jest w zeszycie do ¢wiczen laboratoryjnych i powinno zawierac:

1. Temat ¢wiczenia, date wykonania.

. Cel ¢wiczenia.

3. Dane aparatury pomiarowej (model, material cze$ci pomiarowej urzadzenia), warunki pomiaru
(temperatura, atmosfera, predko$¢ ogrzewania) oraz wzorzec dylatometryczny (standard).

4. Charakterystyke badanego materiatu: rodzaj materiatu, dtugos¢ prébki, dane o budowie
wewnetrznej, literaturowe dane dotyczace wtasciwosci cieplnych.

5. Wartosé obliczonego wydluzenia materialu w przyjetym zakresie temperatury (zgodnie
z punktem 5b).

[\
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10.
11.
12.

10.

. Warto$c¢ sredniego liniowego wspotczynnika rozszerzalnosci cieplnej wyznaczonego dla przy-

jetego zakresu temperatury (zgodnie z punktem 5c¢).

. Warto$¢ sredniego objetosciowego wspotezynnika rozszerzalnosci cieplnej wyznaczonego dla

przyjetego zakresu temperatury (zgodnie z punktem 5d).

Poréwnanie wyznaczonej wartosci sredniego liniowego wspotezynnika rozszerzalnosci cieplnej
badanego materiatu z wartoscia literaturows oraz poréwnanie jej z typowymi wartosciami
wspotezynnika rozszerzalnodci cieplnej dla innych grup materiatéw inzynierskich.
Omowienie ksztattu wykresu przedstawiajacego zmiany wspodtezynnika rozszerzalnosci ciepl-
nej wzgledem temperatury (przygotowanego w punkcie 5e). Poréwnanie wartosci zamieszczo-
nych na wykresie z wyznaczona warto$cia Sredniego liniowego wspotczynnika rozszerzalnosci
cielnej.

Omoéwienie czynnikéow wplywajacych na precyzje pomiaru dylatometrycznego.

Dyskusje dotyczaca znaczenia pomiaru korekcyjnego.

Dyskusje otrzymanych wynikéw w odniesieniu do struktury badanego materiatu.

Przykladowe pytania i zadania do dyskusji

Kiedy na krzywej dylatometrycznej moga zachodzi¢ dynamiczne zmiany wymiaréow prébki?

. Jakie informacje daje nam pomiar dylatometryczny w przypadku szkiet?
. Jakie znaczenie praktyczne ma pomiar rozszerzalnosci cieplnej materiatu (przyktady i wyja-

$nienie)?

. Jaki wptyw beda miaty przemiany polimorficzne szkta kwarcowego po wielokrotnym jego

podgrzaniu do temperatury 7,7

Udowodni¢, ze objetosciowy wspotczynnik rozszerzalnosci cieplnej materialéw izotropowych
b~ 3a.

Czy do okreslenia wspotezynnika rozszerzalnosci cieplnej monokrysztalu wystarczy pomiar
w jednym jego kierunku krystalograficznym?

. Jak obliczy¢ sredni wspotezynnik rozszerzalnosci cieplnej znajac sktad fazowy materiatu

kompozytowego?

Zmajac wartos¢ zmian liniowych materiatu, jego dtugosci poczatkowej i zakresu temperatury
oblicz $redni liniowy wspétczynnik rozszerzalnosci cieplnej.

Zmajac wartos¢ zmian liniowych materiahu, jego dhugosé¢ poczatkows i zakres temperatury
oblicz éredni objetosciowy wspdtezynnik rozszerzalnosci cieplnej.

Znajac wspodtezynnik rozszerzalnosci cieplnej materiatu oblicz o ile zmieni si¢ jego dtugosé
w zadanym przedziale temperatury.
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