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1. Bevezetés

A mérés sordan PERKIN-ELMER 2 tipust Differential Scanning Calorimetert (DSC)
hasznaltunk kiilonb6z6 mintdk termodinamikai tulajdonsdgainak vizsgélatara. A
mérés 1ényege roviden a kovetkezd. Egy - kornyezettdl jol elkiilonitett - méréfejben
két mindta foglal helyet: egy mérendd, ¢és egy referencia. A miszer két
visszacsatoldssal rendelkezik: az egyik a pontos felfiitésrdl gondoskodik: a két minta
atlaghomérsékletét figyeli, és ezt id6ben linedrisan noveli. A masik, negativ
visszacsatolas a mintak homérsékletének kiilonbségét hivatott csokkenteni. A mérést
vezeérld szamitogeép regisztralja az ehhez sziikséges teljesitményt, ami ardnyos a
homeérsekletkiilonbseéggel. Ez a teljesitménykompenzacids eljaras. A mérést vezérld
szamitogépen Real Time Linux futott, amit kifejezetten mérések vezérlésére talaltak
ki, és lényege, hogy nagyfrekvenciaval mintavételez, és ennek a preferencidja mas
programoknal elébbre valo. A méréprogram egy ehhez a méréshez irt célprogram
volt.

2. Indium minta olvadasanak vizsgalata

Els6ként indium mintat olvasztottunk. A minta adatai:

Tomeg 23,44 mg
Futési tartomany 425K -435K
Futési sebesség 1 K/min

Felvettik a teljesitményt az atlaghdmérséklet fliggvényében. A kapott dbra a
kovetkezo oldalon lathato, az 1. abran.



Power [mi]
15

10

425 427 5 430 432.5
Temperature [K]

1. abra. Indium olvaddsanak teljesitménygorbéje

A gorbének van egy alapvonala, ami kozel konstans. Idealis esetben ez nulla lenne,
de a két minta a valésdgban nem egyenld hdmérsékletii. Amikor az indium minta
olvadni kezd, a hdmérséklete egy darabig allando lesz, mig a referenciaminta tovabb
melegszik linearisan. Ez a gorbe lineéarisan csokkend szakasza. Mikor a minta teljesen
megolvadt, exponencidlisan visszaall a ko6zos hdmérsékletre, pontosabban az
alapvonalra.

A mérdprogram képes arra, hogy az alapvonalat kivonja a mért gérbeébdl, €s az igy
kapott hdmersékletkiilonbségeket a jegyzetbdl megismert mdédon entalpiavaltozassa
atszamolja. Ezt megtettiik, a kapott gorbe:
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2. dbra. Indium minta entalpiavaltozasa a homérséklet fiiggvényében

A minta olvadaspontja elméletileg az, ahol a gorbe 0-bol linearisan levag, de mivel
ez nem jOl definidlt hely, igy a lineéaris szakaszra illesztett egyenes zérushelyét
tekintjiikk olvadaspontnak. Az olvadashd pedig a gorbe alatti teriilet az egész
folyamatra. Az illesztést, és az integralast is elvégezte a program, az eredmények az
abran is fel vannak tlintetve, és ki is irtam Oket:

T(’)lv

429,59 K

Lolv

28,14 J/g




3. Olom-6n 6tvozet olvadasanak vizsgalata

A mérés ¢és a kiértékelés moddszere az el6zé pontbelivel megegyezik, viszont a
folyamat eltér az elézdektdl: az otvozetek ugyanis nem egy adott hdmérsékleten,
hanem egy hdmérséklettartomanyban olvadnak meg, ebben a tartomdnyban pedig
egyensulyban van a szilard és az olvadek fazis. A minta adatai:

Tomeg 12,58 mg
Fiitési tartomany 425K -550K
Fiitési sebesség 10 K/min
A termogramok:
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3. dbra. Olom-6n Gtvozet teljesitménygorbéje
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4. dbra. Olom-6n 6tvozet entalpiavaltozdsa

Ez esetben az olvadaspont helyett a szolidusz és likvidusz hOmérsékleteket
hataroztuk meg, amik az olvadds megkezdddésének, illetve befejezddésének
hémeérsékletei. Ezeket ugyanolyan egyenesillesztéses modszerrel hataroztuk meg,

mint az el6z6 pontban az olvadaspontot. A kapott értékek:

];zalidusz 455 ,03 K
Tiitvius: 532,81 K
Lolv 21,684 J/g




4. Fémiiveg atkristalyosodasa

Ebben a mérésben amorf fém (vagyis fémiiveg) atkristalyosodasat vizsgaltuk, ami
termikusan aktivalt folyamat, vagyis adott energiat be kell fektetni, hogy
meginduljon. Elméleti megfontolasok alapjan a termikusan aktivalt folyamatokra a
kovetkezd 0sszefliggés érvényes:

lnv=a—1,0522L
RT

max

, ahol v a flités sebessége, O az aktivacids energia, R az egyetemes gazallando, és T
az entalpiavaltozasi gorbe maximumanak helye. Célunk Q meghatarozasa. Ezt ugy
tessziik meg, hogy kiilonbozd fiitési sebességeknél kimérjik T7,.-ot, és 1/T,u
fliggvényében In v-re egyenest illesztiink. Az egyenes meredekségébdl
kiszamolhatjuk O-t.

Mivel az atkristalyosodasi folyamat irreverzibilis, vagyis a minta visszahiitésével a
minta nem alakul vissza amorffa, a mérést harom kiilonb6zé mintan végeztiik el. A
mintak adatai:

Fitési tartomany 580K -740 K
1. minta tomege 3,07 mg
1. minta fiitési sebessége 40 K/min
2. minta tomege 3,11 mg
2. minta fiitési sebessége 20 K/min
3. minta tomege 3,15 mg
3. minta fiitési sebessége 10 K/min

A kapott termogramokbol az elsd kettét dbrazoltam az 5. és 6. dbrakon: az els6
minta két gorbéjét, a mar ismert modon. A 2. és 3. minta gorbéi csak kvantitativ
adatokban térnek el ezektdl.
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5. abra. Az 1. fémiiveg minta teljesitménygotbéje
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6. abra. Az 1. fémiivegminta entalpiavaltozasi gorbéje. Jelolve van rajta a maximum, a hozza
tartozo homérséklettel.
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7. abra. A fiitési sebességek logaritmusa a maximumhelyek reciprokanak fiiggvényében. A gorbe
meredeksége megadja az aktivalasi energiat.

A kapott aktivalési energia:
0=3,14¢eV
5. A nikkel fajhéje

Fajhd mérés soran a mintdban nem torténik fazisatalakulés. Ilyenkor a kimend jel és
az alapvonal kiilonbsége ardnyos a két minta fajhdjének kiilonbségével. Hogy a
referencia mintat kikiiszoboljiik, kettdé meérest kell végeznilink: egyet az emlitett
modon, a referencia, €s a mérendd minta jelenlétével, a masikat pedig ugy, hogy csak
a referenciaminta van bent. A kettd méres kiilonbsége megadja a mérendd minta
fajhojét.

Mivel az alapvonal nem egyezik meg a két mérés esetében, pontosabb eredményhez
jutunk, ha a linearis felfiités helyett egy linedris, és egy sinusos fliggvény Osszegével
fiitjiik a mintankat, igy a kapott jel is valamilyen kvaziperiodikus jel lesz, aminek
amplitadoja ardyos a fajhokiilonbséggel.
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8. dbra. A két modulalt termogram kiilonbsége
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9. abra. A 8. abra amplitudojanak valtozadsa
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10. abra. Nikkel fajhdje az ido fiiggvényében

A nikkel Curie pontja, ahol megsziinik ferromagnesesnek lenni, 620,28 K-nél van.
Ez az 4tmenet megfigyelhetd a grafikonon.



