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Streszczenie. W artykule przedstawiono wyniki badan liniowej rozszerzalnoéci cieplnej stopu 53Ni-
-23Fe-24W, stanowiacego faze wiazaca metalu cigzkiego (spieku ciezkiego) 90W-7Ni-3Fe. Obej-
mowaly one swoim zakresem pomiary dylatometryczne, numeryczne opracowanie charakterystyk
termicznych i analizy poréwnawcze. Pomiary rozszerzalnosci liniowej i wydluzenia wzglednego
wykonano dylatometrem interferencyjnym o duzej rozdzielczosci metoda kolejno powtarzanych
cykli. Zakres temperatury badan obejmowat przedzial od temperatury pokojowej do 1140°C. Na
podstawie uzyskanych danych pomiarowych, przy wykorzystaniu technik aproksymacji funkcjami
sklejanymi, opracowano charakterystyki rozszerzalnosci liniowej i wydtuzenia wzglednego. Stwierdzono
stabilnos$¢ wlasciwosci dylatometrycznych stopu w badanym przedziale temperatury. Prezentowane
analizy, jako czg¢§¢ programu badan wlasciwoséci termofizycznych spiekéw wolframowych, stanowia
niezbedne uzupetnienie pomiaréw ciepla wlasciwego i dyfuzyjnosci cieplnej.

Slowa kluczowe: rozszerzalno$¢ cieplna, wlasciwosci termofizyczne, ciezkie spieki wolframu, rdzenie
amunicji podkalibrowej

Symbole UKD: 669.017

1. Wprowadzenie

Zastosowanie metali cigzkich m.in.: w amunicji podkalibrowej przeciwpan-
cernej, ostonach radiacyjnych, balansach ukladéw zyroskopowych itp. wigze si¢
z ich specyficznymi wlasciwo$ciami mechanicznymi. Ta specyfika to polaczenie
duzej plastycznoséci (10-30%) z wysoka gestoscia (16-18 Mg-m®), wytrzymato$cia
(1,0-1,7 GPa), fatwoscia obrobki mechanicznej, a takze odpornoscia na korozje [1].
Wiasciwosci te spieki zawdzieczajg mikrostrukturze kompozytu, ksztalttowanego
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w procesie spiekania w obecnosci fazy cieklej. W efekcie tego uzyskuje sie spiek,
w ktorym twarde, sferoidalne czgstki osnowy wolframowej sg rozmieszczone
w plastycznej fazie wigzacej [2].

W kontekscie powyzszych informacji zrozumiatym jest, ze uwaga badaczy
koncentruje si¢ przede wszystkim na zagadnieniach mikrostruktury (por. np. [2, 3])
i problemach ksztaltowania parametréw mechanicznych omawianych spiekéw.
Tymczasem nie tylko koniecznos$¢ uzupelnienia charakterystyk materialowych, ale
réwniez optymalizacji procesow technologicznych wskazuja na potrzebe okresle-
nia wlasciwosci cieplno-fizycznych tych materiatéw. Niemniej istotne sa réwniez
wzgledy poznawcze — jednorodna mikrostruktura kompozytu i dobre poznanie
mechanizmoéw zjawisk zachodzacych w metalach daja mozliwosci poglebienia
analiz dotyczacych zlozonych struktur materiatowych.

Przedmiotem badan niniejszej pracy jest stop 53Ni-23Fe-24W, stanowiacy
faze wigzaca metalu ciezkiego 90W-7Ni-3Fe, dla ktérego postanowiono okresli¢
wybrane parametry termofizyczne z uwzglednieniem ich zaleznosci od tempe-
ratury. Potrzeba przeprowadzenia badan wlasciwosci cieplno-fizycznych tego
materialu uwarunkowana byla przede wszystkim konieczno$cig optymalizacji
procesow jego wytwarzania. Analiza proceséw zachodzacych podczas spiekania
oraz modelowanie numeryczne i matematyczne zjawisk czastkowych wymagaja
uzupelnienia danych literaturowych. Niemniej istotne sa roéwniez wzgledy czysto
poznawcze, zaréwno z punktu widzenia diagnostyki materialowej, jak i ze wzgledu
na potencjalng mozliwos$¢ poszerzenia wiedzy, dotyczacej modelowania struktur
kompozytowych. W obydwu przypadkach posrednim celem badan bylo oszacowanie
zakresu stosowalnosci zasady superpozycji przy tzw. homogenizacji parametréow.
Pod tym terminem kryje si¢ zagadnienie okreslania wlasciwosci makroskopowych
materiatu na podstawie wynikéw badan jego mikrostruktury i znajomosci wtasci-
wosci jego skfadnikéw.

Program badan obejmowal pomiary dylatometryczne, mikrokalorymetryczne,
grawimetryczne i pomiary dyfuzyjnosci cieplnej oraz analizy poréwnawcze uzyska-
nych wynikéw. Dane dotyczace rozszerzalnosci liniowej i wydluzenia wzglednego,
a w zasadzie ich charakterystyk termicznych, uzyskano przy wykorzystaniu dylato-
metru interferencyjnego wysokiej rozdzielczosci [4]. Oprocz badan podstawowych
przeprowadzono badania stabilnosci wlasciwo$ci materiatu, poddanego kolejnym
cyklom wymuszenia cieplnego. W komplementarnych badaniach ciepta wlasciwego
stwierdzono wystepowanie przemiany fazowej o temperaturze charakterystycznej
— maksymalnej piku . = 172,5°C". Ze wzgledu na wystepowanie przemiany do
opracowania wynikow konieczne bylo zastosowanie specjalnych technik aproksy-
magcji funkcjami sklejanymi [5]. Badania, w odniesieniu do ich calosci, realizowano,

' Charakter przemiany sugeruje jej ferromagnetyczne podtoze, ale hipoteza ta wymaga

potwierdzenia w badaniach dodatkowych.
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majac na uwadze wzajemne zaleznosci poszczegolnych wlasciwosci termofizycz-
nych, w tym przede wszystkim zwigzki rozszerzalnosci cieplnej i ciepta wlasciwego
[4, 6], relacje pomiedzy dyfuzyjnos$cia cieplng i przewodnoscig cieplng [4, 6, 7]
oraz prawo Wiedemanna-Franza, wigzace przewodnos¢ cieplng i przewodnos¢
elektryczng metali [4, 6, 8].

2. Charakterystyka badanych wlasciwosci
i opis metodyki badan do$wiadczalnych

2.1. Rozszerzalnos¢ cieplna liniowa i wydluzenie wzgledne

Zjawisko zmian objetosci, a w przypadku ciata stalego réwniez wymiaréw linio-
wych, pod wplywem zmian temperatury jest charakteryzowane wartoscig wspot-
czynnika rozszerzalnosci objetosciowej 8, wspotczynnika rozszerzalnoéci liniowe;j
o lub tez wydluzenia wzglednego ¢ (por. [4, 9, 10]). Wszystkie te wspotczynniki sg
zalezne od temperatury. Pelng informacje o nich mozna zatem uzyskac tylko przez
okreslenie charakterystyki termicznej (temperaturowej), ktéra jest opisem zaleznosci
funkcyjnej danej wielkosci od temperatury.

Badanie charakterystyk termicznych rozszerzalnosci liniowej, czyli okreslanie
zaleznosci rozszerzalnosci liniowej od temperatury, wiaze si¢ z koniecznoécia za-
chowania wysokiej rozdzielczosci pomiaru temperatury. Wymaga to odpowiedniego
doboru metody badan oraz odpowiedniej konstrukeji uktadu pomiarowego. Problem
wysokorozdzielczych termicznie badan rozszerzalnosci liniowej zostal w miare szcze-
goétowo scharakteryzowany w publikacji [4]. Opisano w niej, przystosowany do tego
rodzaju pomiaréw, dylatometr interferencyjny, ktory zostat wykorzystany réwniez do
wykonania badan, bedacych przedmiotem niniejszego opracowania. Przy jego uzyciu
mozna okresli¢ wzgledna rozszerzalno$¢ liniowa w funkeji temperatury T:

eom _ L[l | _ 1]
a* (1) = l(TO){ aT } 1{ aT }f” )

0

gdzie [ jest dlugoscia, o naprezeniem, a p cisnieniem. Wydtuzenie wzgledne prébki:

IM)-IT,) _ Al

‘D=0 T

(2)

jest okreslane jako parametr wtorny. Pomiedzy rozszerzalnoscig liniowa, odniesiona
do dlugosci poczatkowej, i wydluzeniem wzglednym zachodzi relacja:
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e(l) = [a*@&)dE. (3)

Wielkos¢ zdefiniowana zalezno$cig (1) rézni si¢ nieco od klasycznie definio-
. e qe . .2
wanej rozszerzalnosci liniowej” [9]
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ale ewentualne przeliczenie wynikéw badan eksperymentalnych nie nastrecza
wigkszych trudnosci.

2.2. Stanowisko do badan rozszerzalnosci zmodyfikowana
metoda interferencyjng

Schemat stanowiska do badan dylatometrycznych przedstawiono na rysunku 1.
Do pomiaru przyrostéw dlugosci badanej probki wykorzystano zmodyfikowana
metode interferencyjng. Modyfikacja polega na zastosowaniu sferycznych elemen-
téw optycznych’. W danym przypadku elementem takim jest gérne zwierciadto
interferometru. Zasade dzialania uktadu opisano szczegétowo w publikacji [4].
Pomiar zmian dlugosci badanej prébki, z reguty majacej posta¢ walcowej tulejki,
sprowadza si¢ do rejestracji zmian nat¢zenia §wiatla w centrum obrazu interferen-
cyjnego. Obraz, taki jak na fotografii 1, jest wynikiem interferencji powracajacych
z interferometru fal sferycznych. Powstajg one w wyniku przeksztatcenia przez gorny
element optyczny i odbi¢ od dolnej powierzchni gérnego elementu optycznego
oraz gérnej powierzchni zwierciadta dolnego pierwotnej wiazki promieniowania
laserowego o dlugosci fali A. Przy zachowaniu prézniowych warunkéw pomiaru
mozna stwierdzi¢, iz ,,przejéciu” jednego pelnego prazka przez punkt obserwacji,
polozony w centrum obrazu, odpowiada zmiana dtugosci probki [4]

Nzi%. 5)

Warto$¢ okreslona powyzsza zalezno$cia stanowi punkt odniesienia analiz
rozdzielczo$ci wymiarowej i termicznej pomiaru, gdyz wyznaczona z analizy za-

2 'W obydwu przypadkach przyjeto milczace zatozenie izotropowosci osrodka. Dla oérodkéw

anizotropowych nalezaloby zastosowa¢ opis tensorowy [4, 9].
3 Patent nr 155215/09.09.1992.
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rejestrowanych sygnatéw warto$¢ rozszerzalnosci liniowej jest w istocie wartoscig
jej przyblizenia réznicowego
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gdzie indeks i numeruje kolejne wezly — probki sygnatéw dylatacyjnego i tempera-
turowego (rys. 2). Przy standardowych procedurach opracowania danych zliczanie
dokonywane jest co:

— 1 prazek (pomiedzy dwoma jednoimiennymi ekstremami; Al = A/2; wartos¢

stosownego parametru procedury numerycznej m = 1);

— lub co 1/2 prazka (pomigdzy dwoma sasiednimi ekstremami; Al = A/4;

m=0).

Duzy wplyw na zachowanie wysokiej dokladnosci i rozdzielczosci pomiaru
ma sposob pomiaru temperatury oraz sposdb rejestracji i opracowania wynikow
badan. Zagadnienia z tym zwigzane dokladnie oméwiono w monografii [4]. Znaj-
duje si¢ tam réwniez dokladny opis ukladu automatycznej rejestracji i opracowania
wynikéw pomiaru, ktéry w dylatometrze pelni kluczowa role. Podsumowanie
szczegolowego opisu stanowiska mozna zawrze¢ w nastepujacej charakterystyce
zbiorczej, zawierajacej podstawowe parametry dylatometru:

— zrddlo $wiatla laser He-Ne o diugoéci fali emitowanego swiatta A = 632,8 nmy;

— zakres temperaturowy badan: od 160 do 1200 K (1400 K z wymiang zwier-

ciadel);
— zakres rozszerzalnosci liniowej: od 3-107 K™' do 3-10° K}
— maksymalna szybko$¢ zmian temperatury w badaniach dynamicznych:
przy grzaniu 40 K/min (w waskich zakresach osiagna¢ mozna nawet
80 K/min); przy chtodzeniu -15 K/min powyzej 900 K, -5 K/min powyzej
700 Ki -1 K/min powyzej 440 K;

— doktadnos¢ przemieszczenia w badaniach quasistatycznych — ponizej 5 nm;

— dokladnos¢: w standardowych badaniach mozliwe jest wyznaczenie wy-
dluzenia wzglednego z btedem wzglednym nie przekraczajacym 1,5%.
Dokladno$¢ bezposredniego okreslenia rozszerzalnosci liniowej zalezy od
takich czynnikéw, jak np. wlasciwosci termofizyczne materialu badanej
probki, wielkos¢ przedziatu usredniania, dlugos¢ probki itd. Kazdy przypa-
dek wymaga indywidualnego potraktowania. Dla przykladu mozna podac,
iz w testach z wykorzystaniem probki z czystej miedzi i przy zachowaniu
rozdzielczosci ponizej 1 K, rozrzut punktéw pomiarowych na ogét nie
przekracza + 2,5%.

— probki: tulejki walcowe o $rednicy zewnetrznej od 10 do 20 mm i wysokosci

od 8 do 50 mm; prety o $rednicy ok. 5 mm i dlugosci od 15 do 35 mm; prety



366 A. ]. Panas, ]. Terpitowski, T. Majewski

lub prébki pryzmatyczne pojedyncze o wysokosci do 45 mm. Mozliwe jest
wykonanie badan dla prébek nietypowych.

— materialy do badan: praktycznie wszystkie ciala stale, a wigc metale, stopy,
szkla, ceramiki, kompozyty, tworzywa sztuczne, pianki sztywne, a nawet
materialy sprezyste jak np. guma, poliuretan itp.
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Rys. 1. Schemat blokowy dylatometru interferencyjnego do badan charakterystyk termicznych roz-
szerzalnosci liniowej i wydluzenia wzglednego [4]
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Rys. 2. Natezenie $wiatta w centrum obrazu interferencyjnego jako funkcja napiecia termoelektrycz-
nego, czyli temperatury. Na rysunku zaznaczono sposob okreslenia przyrostu dlugosci probki
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2.3. Przygotowanie probki i sposob wykonywania pomiaréw

Sklad badanego stopu, okreslony udziatami masowymi poszczegdlnych pier-
wiastkow, przedstawiono w tabeli 1. Przy wytwarzaniu materialu do wykonania
probek poszczegolne jego sktadniki wymieszano przy uzyciu mlynka planetarnego
Pulverisette 5/2 firmy Fritsch, stosujac czas mieszania wynoszacy 1 godzing. Przed
przystapieniem do wytworzenia stopu mieszanine poddano wyzarzaniu reduku-
jacemu w atmosferze zdysocjowanego amoniaku w piecu rurowym typu RO 13,5.
Temperatura wyzarzania wynosita 1180°C, a czas 2 godziny. Wyzarzanie koncowe
przeprowadzano w prozni, w temperaturze 1500°C w czasie 60 minut, w piecu
prozniowym NVS 1500/30. W wyniku przeprowadzonego procesu uzyskano stop

TABELA 1

Dane dotyczace sktadu materiatu probki i wyniki pomiaréw oraz oszacowan wstepnych

Ni Fe W
gestosé p [kgm™] 8900 7860 19300
—na podstawie [11] 53Ni-24Fe-23W
baza I, = (293 K) = 14,09 mm
sklad [% wag.] 53,0 24,0 23,0
sklad [% obj.] 58,8 28,9 12,3
gestos¢ oblicz. [kg'm’3 ] 9877 gesto$¢ pomiar [kg~m’3 ] 10102
TABELA 2

Podstawowe dane poszczegdlnych cykli pomiarowych

Temp. Temp. ssz;iircl)i:é Temp. Temp. ssz;ﬁ;izc’
Nr pocz. maks. . Nr pocz. maks. .
pomiaru T, ‘maks |T | pomiaru T, maks |T |
(*C] [*C] [°C/min] [*Cl (°C] [°C/min]
1 18 488 5 9 27 885 5
2 22 1141 5+8 10 60 888 5
3 22 773 4,5 11 24 885 3,5
4 26 775 35 12 22 946 3,5
5 19 784 7 13 24 613 1,3
6 29 778 2,7 14 25 823 1,8
7 21 776 2,8 15 27 365 1,8
8 22 915 3
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53Ni-23-Fe-24W. Wykonano z niego probki do badan dylatometrycznych, do po-
miaréw dyfuzyjnosci cieplnej i do badan mikrokalorymetrycznych. Zastosowana
technologia wytwarzania zapewnia mozliwo$¢ uzyskania materialu pozbawionego
poréw o jednorodnej strukturze.

Badaniom rozszerzalno$ci liniowej poddano prébke majaca ksztalt tulejki
walcowej z odpowiednio uformowanymi powierzchniami podstaw. Widok probki
przedstawiono na fotografiach 1 i 2. Dlugo$¢ bazy pomiarowej, odpowiadajaca
wysokosci probki, wynosita w temperaturze pokojowej [, = 1(293 K) = 14,09 mm
(por. tab. 1), a $rednica zewnetrzna 20 mm. Do boku probki przymocowano ter-
moelement typu K o $rednicy drutéw 0,1 mm (fot. 2). Partia zastosowanych drutow
termoelektrycznych zostala uprzednio wycechowana wzgledem termoelementu
wzorcowego. Przeliczenia wartosci napigcia na temperature dokonywano na pod-
stawie charakterystyki przedstawionej w reprezentacji funkgeji sklejanych (por.

S O s <

Fot. 1. Ukfad interferometryczny: dwa zwierciadta rozdzielone badang probka — stan przed badaniami

Fot. 2. Widok badanej probki z przytwierdzonym termoelementem (typ K, $rednica drutu 0,1 mm)
po pomiarze 2 (maksymalna temperatura 1141°C)
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[4, 5]). Konce odniesienia termostatowano w kapieli wody z lodem w temperaturze
0°C. Pomiary byty wykonywane w prézni utrzymywanej pompa rotacyjna. Zapisu
dokonywano zaréwno podczas nagrzewania, jak i podczas chlodzenia probki.

Ze wzgledu na potrzebe sprawdzenia stabilno$ci wlasciwosci materialu, badan
nie ograniczono do jednego cyklu grzanie/chlodzenie — pomiary byly powta-
rzane. Przy przecietnych szybkosciach zmian temperatury wynoszacych od 2 do
10 K/min czas trwania jednego cyklu pomiarowego, przy rozpoczeciu pomiaréw
w temperaturze otoczenia, wynosil od kilku do kilkunastu godzin. Ze wzgledu na
koniecznos¢ kazdorazowej wymiany zwierciadet interferometru wskutek ich zuzy-
wania si¢ przy pracy tylko w jednym przypadku wykonano pomiar z osiggnigciem
gérnego ograniczenia zakresu pracy stanowiska.

W doswiadczeniach, zachowujac maksymalng mozliwg rozdzielczo$¢ termiczna
pomiaru®, okreslano charakterystyki termiczne:

— rozszerzalnosci liniowej odniesionej do dtugosci poczatkowej o = a*(T);

— wydluzenia wzglednego ¢ = &(T);

— wymuszenia cieplnego w postaci zalezno$ci szybko$ci zmian temperatury

probki od temperatury probki T = T(T).

3. Wyniki pomiaréw rozszerzalnosci cieplne;j
stopu 53Ni-23Fe-24W

3.1. Omowienie wynikow badan do$wiadczalnych

Przed przystapieniem do pomiaréw dylatometrycznych wykonano pomiary
wstepne wymiaréw liniowych bazy prébki oraz badania gesto$ci metoda wypor-
nosciowa. Do okreslenia gesto$ci uzyto mikrowagi Mettler-Toledo AT-261 z od-
powiednim zestawem grawimetrycznym. Wyniki w postaci redniej arytmetycznej
szesciu pojedynczych badan przedstawiono w tabeli 1.

Wybrane, reprezentatywne wyniki badan zasadniczych zostaly zobrazowane na
rysunkach 3 i 4. Jak juz wcze$niej wspomniano, pomiary rozszerzalnosci liniowej
byty powtarzane. Ogélem przeprowadzono 15 odrebnych pomiaréw. Podstawowe
informacje o pomiarach przedstawiono w tabeli 2. W niektérych przypadkach ilos¢
pojedynczych cykli grzanie lub chlodzenie byta wigksza od dwoch (por. np. rys. 4
c i d). Okreslono w ten sposob, miedzy innymi, dane obrazujace zachowanie sig¢
materialu w obszarze magnetycznej przemiany fazowej zidentyfikowanej w bada-
niach mikrokalorymetrycznych (. = 172,5°C).

4 Rozdzielczo$¢ termiczna pomiaru nie jest réwna rozdzielczoéci termicznej badan. Przy wyzna-

czaniu tej ostatniej nalezy dodatkowo uwzgledni¢ réznice temperatury w przypadku, gdy nie jest
spelniony warunek izotermicznoéci (por. [4]).
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Wykresy przedstawiajace rezultat opracowania sygnaléw pomiarowych z ry-
sunku 3 nalezy analizowa¢ w kontekscie rozdzielczo$ci pomiaréw temperatury.
Rozdzielczo$¢ wstepnie moga charakteryzowa¢ odstepy pomiedzy sasiednimi
punktami pomiarowymi. Wynoszg one od ok. 1,2 K w temperaturze pokojowej
do ok. 0,6 K w temperaturze przekraczajacej 1000°C. Rzeczywista rozdzielczos¢,

przy przyjeciu zalozenia dobrego przewodnictwa cieplnego probki, jest ok. 1,5
razy mniejsza.

TEMPERRTHRE from 273 to 1533 [KI TEMPERATURE fvom 273 to 1533 [K]
fron B to 30 [1Be-6/K1 LINERR EXPANSION from @  to 20 [10e-3]
DATA SET nifew; cs= 122 jee= 153 5 m= 1 L@=14.09 [an] DATA SET: nifew; length= 14,89 [nnl 4 o s
[ 5 ili=

e

. \

.

a b
TEMPERRTIJRE frlon 273 tn 1273 [K] TEMPERATURE from 273 to 1273 [K]
[18e-6/K1 LINERR EXPANSION from @ to 15 [lBe-3]
DATA SET n1feu, cs= 183 ce 213 w1 Le=14.89 [EM] DATA SET: nifew; length= 14.89 [mnl . e 4
sz sz ili=

C d
TEMPERATURE from 273 to 1273 [K] TEMPERATURE from 273 to 1273 [K]
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Rys. 3. Kopie wykreséw ekranowych z wynikami opracowania danych pomiaru prébki materiatu

53Ni-23Fe-24W. Na wykresach przedstawiono naprzemiennie charakterystyki rozszerzalnosci linio-

wej (CLTE* — lewa kolumna) i wydltuzenia wzglednego (LINEAR EXPANSION — prawa kolumna)

dla: a, b — pomiaru 2; ¢, d — pomiaru 3; e, f — pomiaru 4; g, h — pomiaru 5; i, j — pomiaru 10;
k,1 — pomiaru 14. Opis osi — na poszczegolnych rysunkach
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Rys. 4. Charakterystyki wymuszenia cieplnego poréwnywanych pomiaréw (opisy na wykresach)

Analiza wynikéw badan zamieszczonych na rysunkach 3 i 4 pozwala na
sformulowanie nastepujacej oceny wlasciwosci rozszerzalnosciowych badanego
materialu: rozszerzalnos¢ liniowa wykazuje lokalne — chwilowe nieregularnosci
przy zachowaniu globalnej stabilno$ci wlasciwos$ci potwierdzonej powtarzalnosciag
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charakterystyk wydluzenia wzglednego. Poréwnujac otrzymane charakterystyki
z danymi literaturowymi (np. [4]) mozna stwierdzi¢, ze jest to zjawisko typowe.
W przeprowadzonych pomiarach cyklicznych, z dokladnoscig ograniczong pa-
rametrami stanowiska badawczego, stwierdzono brak efektow trwatych zmian
diugosci probki (wydtuzenia/skrocenia resztkowego) i brak histerezy wydtuzenia
wzglednego.

Potwierdzeniem powyzszego wniosku jest poréwnanie dokonane na rysunkach
5i6. Dane z rysunku 6 dobrze ilustruja chwilowe r6znice rozszerzalnosci liniowej.
Brak jest natomiast zdecydowanego odzwierciedlenia przemiany fazowej zachodzacej
przy 172,5°C, jakkolwiek, jako jej skutek, mozna uznac¢ lekkie wygiecie charakte-
rystyk a*(T) w tym obszarze. Komentarz przedstawionych na rysunku 5 wynikow
pomiaru 2 nalezy jeszcze uzupelni¢ dodatkows informacja dotyczaca nieregular-
noséci w temperaturze ok. 770°C i zwigkszonego rozrzutu punktéw pomiarowych
w prawym koncu przedziatu. Nieregularnos¢ nalezy przypisa¢ zaburzeniu pomiaru
spowodowanego rozregulowaniem si¢ ukladu sterowania grzatka pieca. Potwier-
dzajg to dane przedstawione na rysunku 4a. Natomiast zwigkszenie rozrzutu jest
zwigzane z ekstremalnymi warunkami pracy interferometru przy bardzo wysokiej
temperaturze. Osiggnieta ostatecznie najwyzsza temperatura przekroczyla nawet
okreslona wstepnie maksymalng temperature graniczng pomiaru.

NiFeW - pomiar 21i3

30

* pomiar 2, grzanie
- o pomiar 3, grzanie
» pomiar 3, chlodzenie

a [10°6.K1]

0 200 400 600 800 1000
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Rys. 5. Poréwnanie bezposrednich wynikow badan rozszerzalnosci liniowej z pomiaréw 2 i 3
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Rys. 6. Poréwnanie bezposrednich wynikéw badan wydtuzenia wzglednego z pomiaréw 2 i 3
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Rys. 7. Poréwnanie wynikéw pomiaru rozszerzalnoséci liniowej z opracowang na ich podstawie cha-
rakterystyka aproksymacyjna (dane funkgji: tab. 3; wyznaczone wartoéci: tab. 4)



Badania rozszerzalnosci liniowej materialu fazy wigzqcej spieku 90W-7Ni-3Fe 375

3.2. Wyznaczenie charakterystyk aproksymacyjnych

Charakterystyki aproksymacyjne rozszerzalnosci liniowej i wydtuzenia wzgled-
nego zostaly wyznaczone nie tylko w celu wygladzenia i usystematyzownia wynikow
pomiaru, ale takze na potrzeby badan poréwnawczych w ramach komplekso-
wej analizy wszystkich parametréw termofizycznych oraz do ich wykorzystania
w obliczeniach numerycznych. W zwiazku ze spostrzezeniami przedstawionymi
w poprzednim punkcie za podstawe obliczen przyjeto charakterystyki grzania
(pomiaru 2), to znaczy wyniki do§wiadczenia, w ktorym osiggnieto maksymalna
temperature badan [por. rys. 6 — &(T); rys. 7 — a*(T)]. Ze wzgledu na mozliwosci
odwzorowania ewentualnych punktéw osobliwych, charakterystyki aproksymacyjne
postanowiono przedstawi¢ jako funkcje sklejane [12]. Do reprezentacji przyjeto
baze funkcji typu B trzeciego stopnia czyli czwartego rzedu r = 4 definiowanych
na sekwencji weztéw nieréwnoodleglych {, }f w sposéb rekurencyjny

l7,<x<7t,, T X

X—T. T.. —
B, (x)= ——B,,,(x)+ THr—BiJrl,r—l (), (7)

Bi’l(x):{ 0 poza

ivr-1 i i+r i+l

gdzie zmienna x oznacza zmienng niezalezng — w danym przypadku odpowiada
ona temperaturze (x = t /°C = T'/K). Aproksymowang charakterystyke przedstawia
zaleznos¢:

S (x) = Zai B, (x). (8)

Dokladniejszy opis procedury i sposobu postepowania przy aproksymacji cha-
rakterystyk termicznych funkcjami sklejanymi podano w publikacjach [13] i [14].
Wyniki obliczen, wykonywanych odrebnie dla rozszerzalnosci liniowej i wydtuzenia
wzglednego, podano w tabelach 3,41 5. Zastosowano podzial przedziatu przyblizenia
wezfami nieréwnoodleglymi o stalym potozeniu. Doboru potozenia wezléw dokona-
no na podstawie analizy wynikéw wszystkich pomiaréw, wykorzystujac mozliwos¢
zmniejszenia ,,czutoéci” algorytmu w okolicy nieregularnosci eksperymentalnej cha-
rakterystyki rozszerzalno$ci niemajacych podtoza materialowego. Zwielokrotnienie
wezla aproksymacji 7; = 172,495°C mialo na celu wymuszenie nieciaglosci pierwszej
pochodnej charakterystyki rozszerzalnosci liniowej i drugiej pochodnej wydtuzenia
wzglednego w zwigzku z tego typu nieciggtoscia zaobserwowang w badaniach mi-
krokalorymetrycznych. Uzasadnienie takiego postepowania stanowig bezposrednie
zalezno$ci pomiedzy rozszerzalnoscia cieplng i cieplem wiasciwym (por. [4, 6]).
Poréwnanie charakterystyki aproksymacyjnej rozszerzalnosci liniowej z wynikami
pomiaru przedstawiono na rysunku 7. Jej analiza, w oderwaniu od wynikéw badan
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pozostalych parametréw termofizycznych, nie wnosi niczego spektakularnego
do wczesniej podanej charakterystyki rezultatéw pomiaréw dylatometrycznych.
W nawigzaniu do planowanej ekstrapolacji uzyskanych wynikéw” mozna jednak
dokona¢ poréwnania zmierzonej rozszerzalnosci linowej z warto$ciami przewidy-
wanymi na podstawie zasady superpozycji (addytywnosci) wlasciwosci skladnikéw.
Przy uwzglednieniu obliczonych udziatéw objetosciowych (tab. 1) oraz danych
literaturowych dotyczacych rozszerzalnosci cieplnej niklu, zelaza [15] i wolframu
[16] otrzymuje sie oszacowanie a*,44(20°C) = 11,57-10° K', natomiast warto$¢
zmierzona-aproksymowana wynosi a,omi,/(20°C) = 9,88-10° K™". Wzgledna
rdznica sigga zatem ok. 15%, ale w kontekscie zidentyfikowanych magnetycznych
wlasciwosci materiatu odstepstwo od zasady superpozycji — reguly mieszania nie
jest duze (por. np. [17]).

TABELA 3

Wryniki aproksymacji danych pomiarowych — pomiar 2, funkeje sklejane typu B stopnia trzeciego,
wezly nieréwnoodlegle [por. zaleznosci (7) i (8)]

Rozszerzalnos¢ liniowa o* - 10° [K™!] Wydluzenie wzgledne & [mm/m]
r=4 L=n-r=10 r=4 L=n-r=9
wezly 1; [°C] wspotezynniki o wezly 7;[°C] wspotczynniki o
-10 -10
-10 -10
-10 8,95343208 -10 -0,29001889
-10 11,34609985 -10 0,21402968
172,495 10,24960709 172,495 0,96361285
172,495 11,28926945 172,495 1,88724566
172,495 11,51725101 260 3,27803540
260 13,51552486 490 5,23966885
490 13,45646572 650 10,11740971
650 19,43591309 1160 13,97024441
1160 15,77561474 1160 17,59165382
1160 23,28939438 1160
1160 1160
1160

3 Na potrzeby obliczer numerycznych przy modelowaniu procesu spiekania.
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TABELA 4

Charakterystyka aproksymacyjna rozszerzalnoéci liniowej — pomiar 2, aproksymacja funkcjami
sklejanymi typu B trzeciego stopnia (por. tab. 3)

Temperatura a*-10° Temperatura a*-10° Temperatura a*-10°
[°C] (K] [°C] (K] [°C] (K]
0 9,316254 200 11,58508 400 13,62416
10 9,621770 210 11,72268 410 13,68713
20 9,875532 220 11,86953 420 13,75267
30 10,08310 230 12,02136 430 13,82176
40 10,25001 240 12,17389 440 13,89538
50 10,38184 250 12,32284 450 13,97451
60 10,48412 260 12,46394 460 14,06014
70 10,56242 270 12,59379 470 14,15323
80 10,62228 280 12,71250 480 14,25478
90 10,66926 290 12,82103 490 14,36576
100 10,70892 300 12,92038 500 14,48677
110 10,74680 310 13,01153 510 14,61686
120 10,78846 320 13,09544 520 14,75470
130 10,83945 330 13,17311 530 14,89897
140 10,90533 340 13,24551 540 15,04834
150 10,99165 350 13,31362 550 15,20148
160 11,10396 360 13,37842 560 15,35706
170 11,24781 370 13,44090 570 15,51376
180 11,35475 380 13,50203 580 15,67024
190 11,46101 390 13,56279 590 15,82517
600 15,97723 800 17,49856 1000 18,79572
610 16,12510 810 17,52462 1010 18,95095
620 16,26743 820 17,55069 1020 19,11977
630 16,40291 830 17,57745 1030 19,30285
640 16,53020 840 17,60559 1040 19,50087
650 16,64798 850 17,63577 1050 19,71451
660 16,75525 860 17,66867 1060 19,94445
670 16,85236 870 17,70499 1070 20,19136
680 16,93998 880 17,74539 1080 20,45592
690 17,01879 890 17,79055 1090 20,73882
700 17,08948 900 17,84115 1100 21,04073
710 17,15272 910 17,89788 1110 21,36232
720 17,20918 920 17,96140 1120 21,70429
730 17,25956 930 18,03239 1130 22,0673
740 17,30451 940 18,11155 1140 22,45204
750 17,34474 950 18,19953 1150 22,85917
760 17,38091 960 18,29703
770 17,41369 970 18,40472
780 17,44378 980 18,52328
790 17,47184 990 18,65339
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TABELA 5

Charakterystyka aproksymacyjna wydtuzenia wzglednego — pomiar 2, aproksymacja funkcjami
sklejanymi typu B trzeciego stopnia (por. tab. 2)

Temperatura € Temperatura g-10° Temperatura €

[°C] [mm/m] [°C] [mm/m] [°C] [mm/m]

0 -0,205010 350 3,802266 800 10,75515
20 -0,023180 400 4,455456 850 11,62541
30 0,072902 450 5,134320 900 12,51574
50 0,273582 500 5,852584 950 13,42932
100 0,807848 550 6,616283 1000 14,36931
150 1,352030 600 7,414288 1050 15,33888
200 1,892251 650 8,233150 1100 16,34119
250 2,518006 700 9,062186 1150 17,37942
300 3,160986 750 9,901796

4. Podsumowanie

Punktem wyjscia przedstawionych w niniejszej pracy badan byta potrzeba uzu-
pelnienia danych literaturowych dotyczacych wlasciwosci termofizycznych stopu
53Ni-23Fe-24W. Pomiary dylatometryczne realizowano réwnolegle z badaniami
pozostatych parametréw: ciepta wlasciwego, dyfuzyjnosci cieplnej i gestosci. Uzyskane
wyniki zostana wykorzystane do modelowania numerycznego zjawisk zachodzacych
w procesie wytwarzania produktu finalnego, jakim jest spiek 90W-7Ni-3Fe.

Oprocz tego czysto praktycznego aspektu pracy nalezy podkresli¢ rowniez wage
uzyskanych wynikéw z czysto poznawczego punktu widzenia. Nie chodzi w tym
przypadku tylko i wylacznie o dopelnienie charakterystyki analizowanego mate-
riatu. Interesujacymi wydaja si¢ by¢ takze mozliwosci wykorzystania otrzymanych
wynikéw do przeanalizowania wlasciwosci metali cigzkich. Za celowe nalezy tez
uznac¢ bardziej szczegdtowe sprawdzenie zasady superpozycji — reguly mieszania
w kontekscie zidentyfikowanych wlasciwosci magnetycznych fazy wiazacej, jaka
stanowi przebadany materiat.

W bezposrednim odniesieniu do wynikéw pomiaréw rozszerzalnosci linowej
i wydtuzenia wzglednego stopu 53Ni-23Fe-24W przy cyklicznym obcigzeniu ciepl-
nym podkresli¢ nalezy globalng stabilnos¢ badanych wtasciwosci. Uprawdopodob-
nia to rezultat ewentualnej ekstrapolacji wynikéw na zakres wyzszej temperatury,
co bedzie konieczne pomimo osiagniecia w trakcie badan bardzo wysokiej (dla
danej metody i aparatury) temperatury gérnej pomiaru.

Opracowane, w ramach analizy uzyskanych wynikoéw, charakterystyki aprok-
symacyjne, dzigki wykorzystaniu funkcji sklejanych o zadanej klasie ciaglosci,
umozliwiaja zachowanie spdjnosci w komplementarnej analizie poréwnawczej
wszystkich wlasciwosci. Analiza taka jest planowana do przeprowadzenia po
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zakonczeniu obecnie realizowanego etapu pracy. W jej wyniku zostang uzyskane
metoda posrednig dane dotyczace przewodnosci cieplnej badanego materiatu. Przy
wykorzystaniu prawa Wiedemanna-Franza [6] mozna bedzie réwniez uzyskac¢
wyniki oszacowan przewodnosci elektrycznej.

Praca naukowa finansowana ze srodkéw na nauke w latach 2006-2010 jako projekt badawczy roz-
wojowy nr R 00 024 02.

Artykut wplyngt do redakcji 18.03.2008 r. Zweryfikowang wersje po recenzji otrzymano w maju 2008 r.
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A.J. PANAS, J. TERPILOWSKI, T. MAJEWSKI

Investigations of thermal expansivity of a matrix phase
of 90W-7Ni-3Fe sintered alloy

Abstract. Thermal expansion properties of 53Ni-23Fe-24W alloy have been discussed. The studies
include experimental measurements, numerical processing of the obtained data and comparative
analyses. The investigated material is a matrix phase of a 90W-7Ni-3Fe tungsten heavy alloy (WHA)
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fabricated by liquid phase sintering. The coefficient of thermal linear expansion (CLTE) and the linear
expansivity (LE) have been measured by laser interferometry preserving high thermal resolution
on a thermal cycling. During the experiments, a maximum temperature of 1140°C was reached
starting from a room temperature. The measurements revealed global thermal stability of the studied
material. The experimental data has been fitted applying spline functions — the approximates for
typical CLTE and LE thermal characteristics have been derived. The obtained results complement
the results of thermal diffusivity and specific heat measurements that have been conducted within
the same research project.

Keywords: thermal expansivity, thermophysical properties, tungsten heavy alloys, ballistic
penetrators
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