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A mérés célja

A mérés célja, hogy egy fém olvadasi (és dermedési) hdmérsékletét, valamint a
fazisatalakulashoz sziikséges homennyiséget meghatarozzuk egy DTA
(Differential Thermal Analysis) eszkdz segitségével.

A meéreési 0sszeallitas

A mintat egy mintatartoba helyezziik, melyet egy fémtémb (a kdrnyezet) vesz
koril. A fémtombot fiitjiik, és termoelemmel mérjiik a fémtdomb, a minta (vagyis
technikai okokbol a mintatartd) homérsékletét, valamint e kettd kiillonbségét. (Ez
azért megtehetd, mert az egy-test modellt hasznaljuk, vagyis a mintat, és a
mintatartot egy testnek tekintjiik, és kozos homérsékletet tulajdonitunk nekik.) A
kalyhat egy vizhitésti kopeny veszi koriil. A futést, és hiitést egy elektronikus
kalyhaszabalyz6 szabalyozza, ez biztositja a linearis felfiitést, és lehiilést. A
hémérsékletadatokat egy szamitogép segitségével rogzitjiik, és értékeljiik ki.

A MErés menete

A minta témegét eldszor megmérjuk egy preciziés mérlegen, majd gyorsan
felfutjiik, hogy a minta megolvadjon, €és jobb hékontaktus alakuljon ki a minta,
¢s a mintatartd kozott. Ennek a felfitésnek az adatai nem fontosak. Ezutan
lassan (4 °C/min) hiiteni kezdjiik, mig a dermedés teljes egészében le nem
jatszodik. A megfeleld homeérsékletadatokat a szamitogép 4 masodpercenkeént
regisztralja. Ha a minta megdermedt, ugyanezzel a sebességgel melegiteni
kezdjik, és ugyanigy regisztraljuk az adatokat. Ha a fém olvadasa teljes
egészében végbement, kikapcsoljuk a fiitést, €s a mintat lehltjiik, ¢&s
elkezdhetjuk a kiértékelést.

Az olvadaspont meghatarozasa
A dermedési homérsékletet egy célprogram segitségével a hémérséklet-ido

grafikonokrdl leolvashato, a kovetkez6 mddon: a hiités soran a fazisatalakulas
alatt kozel konstans hdmérsékletnek keressiik a maximumat (a valosagban nem



teljesen konstans). Ezt a maximumot tekintjiik a dermedési homérsékletnek.
Mérésem soran ez a hOmérséklet a kovetkezének adddott:

Tp =231,58 °C

A lassu melegités soran az olvadas elétti linearis melegedési szakaszra, valamint
az olvadas soran kozel konstans szakaszra illesztett egyenesek metszéspontjahoz
tartoz6 homérsékletet tekintjiik a fazisatalakulds homérsékletének. Ezeket az
egyeneseket is a célprogram segitségével illesztjik, és a metszéspont
hoémérsékletkoordinatait ez esetben is a grafikonrdl olvassuk le. Az olvadési
hoémérsékletet a kovetkezének mértem:

To=232,30 °C

A fazisatalakulds hdmérsékletének a kettd atlagat tekintjiik, hibanak pedig az
adatok atlagtol valo eltérését vesszik.

T=(Tpo+ To)/2=(231,9£0,36) °C
A sziikséges hOmennyiség kiszamitasa

A minta megolvaddsdhoz hot kell befektetniink, valamint dermedésekor hé
szabadul fel. A ketté hémennyiség egy minta esetében megegyezik. A sziikséges
hémennyiséget a Q = hF képlet adja meg, ahol h a kdrnyezet, és a mintatarto
kozotti hdéatadasi egyiitthatd. Kiszamitjuk tovdbba az egységnyi tomegre eso
sziikkséges homennyiséget, ami az anyagra jellemz6 tulajdonsag, kiszdmitasa:
g = Q/m. F egy integral értéke, amit a lehiilési grafikonbol ugy kapunk, hogy a
minta, és kornyezet kulonbségét mutatd grafikonbol levonjuk a minta és
kornyezet hdmérsékletének kiilonbségét a linearis szakaszban (vagyis amikor
nem megy végbe fazisatalakulas), és a kapott gorbét integraljuk —oo és o kozott.
A melegedés soran ugyanigy jarunk el. Az integralt a kiértékelést végzo
programmal szamitjuk ki, numerikusan. (Az integralasokat nem —oo és oo k9zo6tt
végezzik el, mert a fuggvény 0 ott, ahol nincs fazisatalakulas.) A gorbe alatti
teruletet itt is atlagolassal szamitjuk ki, és az abszollt hibat az atlagtol vald
elterésnek tekintjuk. A kapott adatok:

For = 61,150 °Cmin
Fu = 55,660 °Cmin
F = (58 + 2,745) °Cmin

A h hdatadasi tényez6t egy megadott grafikonrdl olvassuk le, mert
hémérsékletfiiggd. A kapott hdmérséklethez tartozo h érteket



h = 0,644 J/(°Cmin)-nek talaltam

Az abszolut hiba ez esetben a grafikonrol torténd leolvasasi hiba.

Ah = 0,025 J/(°Cmin)

A minta tdmegét egy digitalis precizios mérleggel mértem le, és az
m=0,7503 g 4Am =0,00005 g

értéket kaptam. Szorzas, és osztas utan a relativ hibak 6sszeadddnak:
AQ = [(AF/F) + (Ah/h)] Q  Aq=[(AF/F) + (4h/h) + (Am/m)]q

A Q és g értékekre a kovetkezd eredmenyeket kaptam:

Q=B37x32)J
qg=(49x4,2)J/g

Meérési eredmények osszefoglalasa

Olvadaspont:
T=(Tp+ To)/2=(231,9£0,36) °C

Olvadashoz sziikséges ho:
Q=@B7x32)J

Olvadaso:
qg=(49x4,2)J/g

A minta dermedés kdzben durvan 15 °C-kal hult tal.

A tablazat adataival 6sszevetve a minta valoszintileg on.
(Towsn = 231,9 °, Ossn = 59,2 J/g)



