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REZYSTOMETRIA PRZEMIAN STRUKTURALNYCH
W MATERIALACH METALICZNYCH

I. Cel ¢wiczenia

Celem ¢wiczenia jest poznanie rezystometrii jako waznej i wygodnej metody badania
fazowych przemian strukturalnych w cialach krystalicznych. Cel ten jest realizowany na
przyktadzie obserwacji petli histerezy przemiany martenzytycznej w stopie Ni-Ti majgcym
zastosowanie w technologii chirurgii twarzowo — szczekowej 1 zewngtrznych aparatach
ortodontycznych. Przemiana martenzytyczna ma silny wplyw na warto$¢ oporu elektrycznego
stopu.

II. Aparatura

* sterowany komputerowo uktad do pomiaru oporu elektrycznego
* azotowy kriostat przeptywowy

* instalacja kriogeniczna

» uklad atmosfery ochronne;j

III.  Program ¢wiczenia

Zadanie polega na zaobserwowaniu petli histerezy martenzytycznej w stopie Ni-Ti
1 wyznaczeniu na jej podstawie temperatur poczatku Ms 1 konca My przemiany
martenzytycznej zachodzacej w badanej probce oraz temperatur poczatku As 1 konca Ag
przemiany odwrotnej 1 Wwyznaczeniu niepewnosci tych wartosci. Pomiary sa
zautomatyzowane, sterowane komputerowo. Probka chtodzona jest parami ciektego azotu.

IV.  Zagadnienia do przygotowania

»  zrédia oporu elektrycznego (opér fononowy i resztkowy)

»  krysztal, struktura krystaliczna, defekty sieci krystalicznej

« rodzaje 1 klasyfikacja przemian fazowych

e przemiana martenzytyczna — jej charakter i znaczenie opisujacych ja parametrow

V. Literatura

» zalaczone materiaty

* dowolne podreczniki z podstaw fizyki ciata stalego i zrédta internetowe

«  P. Wilkes, Fizyka ciala statego dla metaloznawcow, PWN, Warszawa 1979

« J.Kaczynski, S.Prowans, Podstawy teoretyczne metaloznawstwa, Wydawnictwo
,,Slqsk”, Katowice, 1972, s. 522-524, 552-558

« N. W. Ashcroft, N. D. Mermin, Fizyka Ciata Statego, PWN, Warszawa, 1986
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VI.  Przebieg eksperymentu
Wstepne przygotowanie aparatury:

* wlaczy¢ pompe rotacyjng i rozpoczaé pompowanie zewngtrznej komory kriostatu

* wlaczy¢ panel komputera i miernikow cyfrowych

» zaladowac program kontrolujacy pomiar

« trzykrotnie przepluka¢ komore probki helem (na przemian odpompowujac
1 wypehiajac jg gazem)

* komorg probki pozostawi¢ wypelniong helem pod niewielkim nadci$nieniem

Pomiar oporu elektrycznego probki w funkcji temperatury podczas ogrzewania i chtodzenia:

. uruchomi¢ program pomiarowy

. wlaczy¢ zasilanie grzatki probki i przy uruchomionej procedurze pomiarowej ogrzac
probke do temperatury 400C;  zasilanie grzalki proébki__nalezy wylaczy¢
natychmiast po osiagnieciu przez probke temperatury 400C

. wlaczy¢ zasilanie grzatki zainstalowanej w dewarze z cieklym azotem,
doprowadzi¢ do ochtodzenia probki do temperatury -1200C. Jest to mozliwe
w warunkach zwigkszenia ci$nienia par azotu w dewarze (na skutek dziatania grzatki)
1 "przepychania" ich przez kriostat.

Nalezy pilnowaé, by ci$nienie par azotu nie przekroczylo wartosci zaznaczonej
kolorem czerwonym na tarczy manometru. W wypadku Kkoniecznosci
zredukowania ciSnienia w dewarze nalezy najpierw wylaczy¢ zasilanie grzalki,
a w razie dalszego wzrostu ciSnienia wyciagng¢ zatyczke zaworu bezpieczenstwa.

Uwaga: Ochtodzenie probki do temperatury -1200C jest mozliwe wylgcznie przy
cisnieniu par azotu na poziomie czerwonej kreski na manometrze. Dlatego nie nalezy
bez wyraznej potrzeby obniza¢ cisnienia - np. przez otwarcie zaworu bezpieczenstwa.

. po osiggnigciu przez probke temperatury -1200C wylaczy¢ zasilanie grzatki
w dewarze

. ogrza¢ probke ponownie do temperatury +400C starajac si¢ zachowaé szybko$¢
grzania réwna w przyblizeniu szybkosci chtodzenia. Nalezy w tym celu stopniowo
zmniejsza¢ ci$nienie par azotu poprzez wywazone manipulowanie zaworem
bezpieczenstwa. Zawor mozna pozostawi¢ na stale otwarty dopiero po osiggnigciu

temperatury ok. -600C 1 wtedy wilaczy¢ grzatke w komorze probki
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VII. Wskazowki do opracowania wynikow

Zanalizowac uzyskane krzywe R(T) w nastepujacy sposob:

a)

b)

¢)

wyznaczy¢ temperatury odpowiadajace gtownym maksimom przy chlodzeniu
1 ogrzewaniu (np. poprzez zrdézniczkowanie zarejestrowanych krzywych R(T))

do segmentow krzywych chtodzenia i ogrzewania poza zakresem przemiany fazowej
dopasowaé proste 1 wyznaczy¢ wartosci temperatur, w ktorych zaleznos$¢
temperaturowa oporu przestaje by¢ liniowa. Mozna to zrobi¢ np. wyznaczajac wartosci
odstepstw krzywej R(T) od dopasowanej prostej w poblizu miejsca, w ktérym krzywa
eksperymentalna zaczyna si¢ oddala¢ od dopasowanej prostej. Nastepnie wartosci tych
odstepstw przedstawi¢ w funkcji temperatury i poprzez ekstrapolacje (niekoniecznie
liniowg) wyznaczy¢ numerycznie miejsce Zerowe.

na podstawie powyzszej analizy wyznaczy¢ warto$ci temperatur Ms, My, As 1 A; oraz
oszacowac ich niepewnosci.

Prosz¢ zwroci¢ uwage, ze (rys. 1):

poczatkowi przemiany martenzytycznej przy chlodzeniu- tj. temperaturze Ms,
odpowiada gtowne maksimum krzywej R(T), za§ koncowi przemiany- ¢tj.
temperaturze Mf, odpowiada poczatek liniowej zaleznosci R(T) w koncowym
fragmencie krzywej chtodzenia,

poczatkowi odwrotnej przemiany martenzytycznej przy ogrzewaniu - tj. temperaturze
As, odpowiada gléwne maksimum krzywej R(T) zarejestrowanej podczas
ogrzewania, za$ koncowi przemiany- tj. temperaturze Af, odpowiada poczatek
liniowej zalezno$ci R(T) w koncowym fragmencie krzywej ogrzewania

150 200 250 300 350 T (K)

Rys. 1. Przyktadowa zalezno$¢ oporu elektrycznego od temperatury w obszarze przemiany
martenzytycznej dla stopu Ni-Ti. Na rysunku zaznaczono zakresy wystepowania faz oraz
zdefiniowano temperatury charakterystyczne poszczegdlnych przemian fazowych.
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Rys. 2. Schemat aparatury pomiarowe;.

Chomnczemin:
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Egvear apamrapary
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