BiuLeTyn WAT
VoL. LIX, Nr 3, 2010

Badania i analiza wlasciwosci cieplno-fizycznych
spieku 90W-7Ni-3Fe

ANDRZE] JAROSLAW PANAS, JANUSZ TERPILOWSKI,
TOMASZ MAJEWSKI

Wojskowa Akademia Techniczna, Wydzial Mechatroniki,
00-908 Warszawa, ul. S. Kaliskiego 2

Streszczenie. W artykule przedstawiono wyniki badan do$wiadczalnych oraz kompleksowej analizy
wlasciwosci cieplno-fizycznych (termofizycznych) spieku o skfadzie 90% W, 7% Ni i 3% Fe. Badany
material, wytwarzany metoda spiekania z udziatem fazy cieklej, ma niejednorodng strukture kom-
pozytu dyspersyjnego z faza wiazaca w postaci stopu o skfadzie 53% Ni, 23% Fe i 24% W wypelniona
quasi-sferycznymi czastkami wolframu. W badaniach do$wiadczalnych okreslono charakterystyki
termiczne ciepla wlasciwego w zakresie temperatury od -15°C do 600°C, liniowej rozszerzalnosci
cieplnej i wydluzenia wzglednego w zakresie od 20°C do 1120°C oraz dyfuzyjnosci cieplnej w zakresie
0d 20°C do 670°C. Doswiadczenia wykonano za pomocg mikrokalorymetru skaningowego (DSC),
dylatometru interferencyjnego oraz stanowiska do badan dyfuzyjnosci cieplnej metoda impulsowego
powierzchniowego wymuszenia laserowego. W pracy przedstawiono reprezentatywne charaktery-
styki poszczegdlnych wlasciwosci termofizycznych dla zakresu temperatury od 20°C do 600°C, ktory
odpowiada obszarowi wspdlnemu dla wszystkich wykonanych doswiadczen. Analize uzupetniono
wynikami predykcji przewodnoéci elektrycznej, a takze dodatkowymi badaniami gesto$ci wykona-
nymi metoda wypornosciows.

Slowa kluczowe: wlasciwosci termofizyczne, dyfuzyjno$¢ cieplna, przewodnos¢ cieplna, liniowa
rozszerzalno$¢ cieplna, ciepto wlasciwe, spieki cigzkie, metale ciezkie

Symbole UKD: 536.2

Oznaczenia

a [m*-s7'] dyfuzyjnosé¢ cieplna

[ [J-kg'- K] ciepto whasciwe przy stalym cisnieniu
€ [C] tadunek elementarny

H [W] strumien entalpii



308 A. J. Panas, ]. Terpitowski, T. Majewski

kg [eV- K] stala Boltzmanna

I [m] diugo$é/wysokos¢/wymiar liniowy
L [W-Q-K?] stala Lorentza

m [kg] masa

p [Pa] ci$nienie

t [°C] temperatura

T (K] temperatura bezwzgledna

a*  [K] rozszerzalno$¢ cieplna liniowa odniesiona do dlugosci poczatkowej
€ [m-m™] wydluzenie wzgledne

A [W-m™- K] przewodnos¢ cieplna

Afene [NM] dlugo$¢ fali promieniowania lasera
p [kg - m’] gestosé

o [S-m™ przewodno$¢ elektryczna wilasciwa
T [s] czas

1. Wprowadzenie

Metale ciezkie dzigki swoim specyficznym wlasciwo$ciom mechanicznym
znajduja szereg zastosowan specjalnych [1, 2]. Wlasciwosci te s3 wynikiem mikro-
struktury ksztaltowanej w procesie spiekania z udziatem fazy cieklej. Jakkolwiek
decydujace o pozniejszych zastosowaniach sa wlasciwosci mechaniczne, to optyma-
lizacja proceséw wytwodrczych o wybitnie cieplnym charakterze, a takze ulepszanie
konstrukcji wykorzystujacych spieki, wymaga znajomosci réwniez wlasciwosci
cieplno-fizycznych (termofizycznych) tych materiatow.

W przypadku metali cigzkich w procesie spiekania uzyskuje si¢ materiat
kompozytowy, w ktérym twarde sferoidalne czastki osnowy wolframowej (por.
rys. 1) rozproszone s3 w plastycznej fazie wigzacej 53Ni-23Fe-24W [3, 4]. Z uwagi
na fakt, ze w ksztaltowaniu wlasciwosci cieplnych ma udzial zaréwno osnowa, jak
i wypelnienie kompozytu, istotna, z punktu widzenia technologii wytwarzania,
jest znajomo$¢ wlasciwosci termofizycznych obu faz. Niemniej wazne s rowniez
w tym zakresie wzgledy czysto poznawcze — badany material jest modelowym
przykladem kompozytu dyspersyjnego.

Wlasciwosciom fazy wigzacej 53Ni-23Fe-24W poswiecono kilka wczesniejszych
publikacji, a mianowicie prace [5, 6, 7]. W niniejszym opracowaniu przedstawiono
natomiast wyniki badan do$wiadczalnych gestosci, rozszerzalnosci cieplnej, dy-
fuzyjnosci cieplnej i ciepla wlasciwego gotowego spieku cigzkiego 90W-7Ni-3Fe.
Eksperymenty wykonano przy zastosowaniu tych samych, co w przypadku mate-
rialu osnowy, procedur pomiarowych. Do okreslenia charakterystyk termicznych
badanych wlasciwosci zastosowano procedury, w ktérych wykorzystano aprok-
symacje funkcjami sklejanymi (por. np. [5, 8]). Wyniki badan doswiadczalnych



Badania i analiza wlasciwosci cieplno-fizycznych spieku 90W-7Ni-3Fe 309

uzupelniono wynikami obliczen przewodnosci cieplnej badanego materiatu oraz
wynikami predykcji przewodnosci elektrycznej. Zwiezly opis wykonywanych po-
miardw, charakterystyke procedur opracowania danych oraz komplet uzyskanych
wynikow przedstawiono w dalszej czesci pracy.

2. Metodyka badan do$wiadczalnych
2.1. Przygotowanie probek do badan

Badaniom poddano metal ciezki 90W-7Ni-3Fe. Probki do badan wykonano
z mieszanki proszkowej, ujednorodnionej w mtynku planetarnym Pulverisette 5/2
firmy Fritsch, stosujac czas mieszania wynoszacy 10 godzin. Otrzymana mieszanke
proszkéw poddano prasowaniu metodg prasowania izostatycznego na zimno (CIP)
przy zastosowaniu prasy SO 5-7451-O firmy National Forge Europe, w elastycznych
formach lateksowych. Kolejng operacja bylo wyzarzanie redukujace w atmosferze
zdysocjowanego amoniaku w piecu rurowym typu RO 13,5. Temperatura wyzarzania
wynosila 1180°C, a czas 2 godziny. Wyzarzanie koricowe przeprowadzano w prézni,
w temperaturze 1500°C i w czasie 60 minut, w piecu prozniowym NVS 1500/30.
W wyniku przeprowadzonego procesu uzyskano spiek 90W-7Ni-3Fe. Wykonano
z niego probki do badan dylatometrycznych, do pomiaréw dyfuzyjnosci cieplnej i do
badan mikrokalorymetrycznych. Zastosowana technologia wytwarzania zapewnifa
mozliwo$¢ uzyskania materialu pozbawionego poréw o jednorodnej strukturze.

Mikrostrukture otrzymanego spieku pokazano na rysunku 1. Z tego materiatu
wykonano probki pomiarowe do badan poszczegdlnych wlasciwosci cieplnych.
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Rys. 1. Mikrostruktura badanego spieku 90W-7Ni-3Fe. Na ilustracji widoczne sg jasne ziarna wolframu
w ciemnej osnowie stopu 53Ni-23Fe-24 W
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Badania ciepta wlasciwego i dyfuzyjnosci cieplnej realizowano, wykorzystujac
probki o ksztalcie dysku, pomiary rozszerzalnosci cieplnej przeprowadzono na
probee o ksztalcie tulejki. Wymiary badanych prébek podano w tabeli 1. Widok
probek przedstawia rysunek 2. Dodatkowe czynnosci przygotowawcze polegaly na
przyspawaniu mikrotermoelementéw typu J do probki dyfuzyjnosciowej (srednica
zastepcza drutéw — ok. 0,03 mm; por. [7]) oraz przytwierdzeniu termoelementu
typu K do pobocznicy probki rozszerzalnosciowej (Srednica drutéw 0,11 mm).
W celu ulatwienia regulacji (justowania) interferometru na jednej z powierzchni
podstaw tulejki dylatometrycznej dokonano nacie¢, uzyskujac wystepy zapewniajace
trojpunktowe podparcie zwierciadla interferometru (por. [5, 8, 9]).

TABELA 1
Wymiary badanych prébek spieku 90W-7Ni-3Fe i podstawowe dane wykonanych badan

Wymiary [mm]
Badany Oznaczenie/ tempzea;l;;eliowy
parametr Metoda badan $rednica $rednica ‘2 L o
zewnetrzna | wewnetrzna wysokos¢| - badari [°C]
Ciepto wlasciwe cp(t)/DSC 4,98 n.d. 1,12 -20+600
. “

szszerzalnosc g (1), e(t)/dylatometr 12,95 9,05 14,95 201120
cieplna interfer.
Dyfuzyjnosé .

. a(t)/impulsowa, LF 12,7 n.d. 2,02 20+670
cieplna

b

a

e O
10 mm

Rys. 2. Widok badanych probek: a) do badan mikrokalorymetrycznych ciepta wlasciwego; b) do
okreslenia dyfuzyjnosci cieplnej metoda impulsowego nagrzewania laserowego; ¢) do pomiaru linowej
rozszerzalnosci cieplnej metoda interferencyjna

2.2. Pomiary wagowe

Niezbedne do okreslenia efektéw cieplnych i ciepta wlasciwego przy bada-
niach mikrokalorymetrycznych pomiary masy wykonywano za pomoca wagi
laboratoryjnej Mettler-Toledo AT 261. Rozdzielczo$¢ pomiaru wynosita 0,01 mg,
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a deklarowana dokladno$¢ +0,02 mg. Za pomoca tej samej wagi uzupelnionej
o specjalny zestaw elementéw dodatkowych wykonano pomiary gestosci metoda
wypornosciowa (por. [10]). Jako ptynu odniesieniowego uzyto wody destylo-
wanej z dodatkiem $rodka zmniejszajacego napigcie powierzchniowe. Badania
wykonano przy temperaturze pokojowej, uwzgledniajac w obliczeniach efekty
rozszerzalnosci cieplnej plynu.

2.3. Pomiary mikrokalorymetryczne — DSC

Badania ciepla wlasciwego przeprowadzono za pomoca mikrokalorymetru
skaningowego Perkin-Elmer Pyris 1. Mikrokalorymetr skaningowy DSC (diffe-
rential scanning calorimetry) Pyris 1 jest przystosowany do prowadzenia analiz
termicznych réznego rodzaju. Wykorzystanie jako zasady pozyskania sygnatu
termicznego metody kompensacji strumienia ciepta uprzywilejowuje ten przyrzad
w pomiarach ciepla wlasciwego [11]. Typowe pomiary wykonuje si¢ na probkach
o masach od kilku do kilkudziesi¢ciu miligraméw dla materiatéw o malej gestosci
i pojedynczych setek miligraméw dla materialow o duzej gestosci i matym cieple
wlasciwym. Przy doborze masy badanej probki decydujacym parametrem jest jej
pojemno$¢ cieplna. Przyrzad skalibrowano zaréwno dla pomiaréw temperatury,
jak i badania efektow cieplnych, wykorzystujac standardowe procedury kalibracji.
Jako wzorcéw uzyto indu i cynku. Kalibracje wykonano dla szybkosci (tempa)
zmian temperatury 10 K/min.

W badaniach charakterystyk termicznych procesu skanowania, tzn. przy reje-
stracji krzywej skanowania termicznego DSC, wykorzystuje si¢ informacje o sygnale
odniesienia. W terminologii kalorymetrycznej oznacza to uwzglednienie ksztalttu
krzywej bazowej. Te krzywa rejestrowano dla warunkéw dokladnie odpowiadaja-
cych pomiarowi zasadniczemu przy pustych komorach pomiarowych, przykrytych
standardowymi przykrywkami platynowymi. Zachowanie tych samych warunkéw
oznacza przeprowadzanie pomiaru przy takiej samej, standardowej szybkosci prze-
plywu gazu inertnego — odwodnionego N, — wynoszacej 20 ml/min, wiaczonym
grzejniku ochronnym glowicy oraz po ustabilizowaniu si¢ parametréw pracy glowicy
w warunkach chlodzenia przez chlodziarke Perkin-Elmer Intracooler 1.

Do wyznaczania ciepta wlasciwego wykorzystano dokladniejsza metode do-
$wiadczalnego okreslania pojemnosci cieplnej, a mianowicie metode trzech krzy-
wych [10, 11]. Jest to metoda pomiaru poréwnawczego (wzglednego). Polega ona
na wyznaczeniu, w trzech oddzielnych pomiarach, wartosci réznicy strumienia
entalpii (w warunkach eksperymentu jest to ciepto dostarczane do badanego
ukladu) w funkcji temperatury dla:

— obydwu pustych komér H,,(T) (wyznaczenie linii bazowe;j),

— zbadang probka w komorze pomiarowej oraz z pustg kapsutka w komorze

odniesienia H (T),
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—  dla materiatu wzorcowego w komorze pomiarowej H,, (T) i pustej kapsutki
w komorze odniesienia, o ile material wzorcowy jest zamkniety w kapsulce
(wyznaczenie krzywej odniesienia).

Wszystkie trzy sygnaly s3 wyznaczane dla jednakowych nastaw przyrzadu po-
miarowego w celu zapewnienia identycznych warunkéw pomiaru. Majac powyzsze
zalezno$ci oraz znajac charakterystyke pojemnosci cieplnej wzorca ¢, .., jego mase
m,,, oraz mase probki m, cieplo wlasciwe mozna obliczy¢ ze wzoru

_ mwz H(T)_Hbz(T)
= e L = F )

(1)

Material stosowany na wzorzec musi si¢ charakteryzowac stabilnoscia ter-
miczng. Jego wlasciwosci cieplne muszg by¢ $cisle okreslone i znane. W danym
przypadku uzyto prébki szafirowej o masie 141,70 mg. Do opracowania sygnatow
zastosowano standardowe oprogramowanie mikrokalorymetru z wprowadzony-
mi charakterystykami wzorca. We wczesniejszych badaniach ustalono, ze s one
tozsame z danymi publikacji [12].

Zalecenia literaturowe ograniczaja mozliwo$ci mikrokalorymetrycznego po-
miaru ciepta wlasciwego do proceséw grzania (por. np. [11, 13]). W niniejszym
przypadku zastosowano autorskie zmodyfikowane programy termiczne badan
przedstawione na rysunku 3. Modyfikacja polegala na przyjeciu sekwencyjnego
liniowego grzania lub chlodzenia z izotermicznymi przerwami procesu. Dzigki temu
mozliwe bylo uzyskanie wiarygodnych wynikéw pomiaréw zaréwno z proceséw
grzania, jak i chtodzenia (por. [10, 14]). Zastosowanie procedur aproksymacyjnych
przy opracowaniu bezposrednich wynikéw obliczen pozwala na zidentyfikowanie
charakterystyki termicznej ciepla wlasciwego z duza doktadnosécig. W pomiarach
testowych, wykonanych dla probek materialéw o znanych wlasciwosciach, uzyskano
zgodnos$¢ wynikéw badan na poziomie 0,7% (w zakresie temperatury od 20°C do
530°C — 0,5%, a w zakresie od ~20°C do 600°C — 0,9%) [14]. Mozliwa do uzyska-
nia, deklarowana przez producenta, doktadno$¢ pomiaru ciepta wlasciwego przy
grzaniu wynosi 0,7% [11]. Oszacowania wlasne, uwzgledniajace z jednej strony
odejscie od typowych wlasciwosci materialowych badanych probek, z drugiej zas
strony biorgce pod uwage potrzebe wykonywania badan w procesach chtodzenia,
wskazuja, ze doktadno$¢ pomiaru ciepla wlasciwego przy zastosowaniu odpowied-
niego rezimu badan nie powinna by¢ gorsza niz 2%.

W celu okreslenia wptywu historii stanu cieplnego materiatu nie ograniczono
sie do pomiaru pojedynczego, lecz cykl badan powtdrzono (por. rys. 3). Podobnie
réwniez powtdrzono badania niskotemperaturowe ze zmniejszong szybkoscia
zmian temperatury (rys. 3 — program 041). Podczas wykonywania badan przy
zbyt duzych szybkosciach zmian, zaprogramowanych na 20 K/min, stwierdzono,
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DSC - programy 040 i 041
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Rys. 3. Programy termiczne badan mikrokalorymetrycznych skladajace sie z etapow liniowego grzania/

/chlodzenia przedzielonych izotermicznymi przystankami do stabilizacji warunkéw wymiany ciepla

komory pomiarowej [14]: 040 — wysokotemperaturowy o szybko$ci zmian temperatury 20 K/min,
041 — niskotemperaturowy z tempem grzania/chlodzenia =10 K/min

ze przekroczone zostaly ograniczenia przyrzadowe uwarunkowane wydajnoscia
odprowadzania ciepta od glowicy pomiarowe;.

2.4. Pomiary dylatometryczne

Do badan rozszerzalnosci cieplnej liniowej wykorzystano zmodyfikowana
metode interferencyjna. Dokladny opis metody i stanowiska dylatometrycznego
podano w opracowaniu [9]. Zastosowana metoda jest metoda pomiaru bezpo-
$redniego absolutnego. W wysokorozdzielczych termicznie pomiarach okresla si¢
charakterystyki termiczne (czyli zalezno$ci temperaturowe) rozszerzalnosci liniowej
odniesionej do dtugosci poczatkowe;j [9, 15]

1 |oal 1]l
axry = 22D LA @
1T oT |, L[ oT ]
oraz wydluzenia wzglednego badanej probki definiowanego jako
I(T)—I(T, Al
S(T) = (T) ( 0) = —, (3)
1(To) ly

ale w eksperymencie wyznaczanego zgodnie z zaleznoscia
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e(T) = [a*(©)dE, (4)

gdzie I(T) jest dtugoscia badanej probki w temperaturze T. Poniewaz probka stanowi
baze interferometru pomiarowego, wiec pomiar zmian dlugosci sprowadza sie do
$ledzenia zmian obrazu interferencyjnego [9]. Przy automatycznym zliczaniu prazkéow
interferencyjnych rozszerzalnos¢ cieplna liniowa jest z reguly obliczana w przedziatach
dT; odpowiadajacych dyskretnej zmianie dtugosci badanej probki wg wzoru:

m A m 632,8
dl = (=1)" Atene _ (_q ’
Umozliwia to obliczenie roznicowego przyblizenia rozszerzalnosci cieplnej liniowej

i _ 1 1T +dT)-I(T) 1 di,
nT,) aT, (T, dT,

[nm]=(-1)"158,2[nm], m=0v1. (5)

(6)

gdzie: i jest numerem prazka, natomiast m = 0, gdy probka sie wydluza, m =1 przy
zmniejszaniu si¢ dlugosci probki. Parametr m jest dobierany programowo podczas
opracowywania danych.

Przy standardowych badaniach rozszerzalnosci z wykorzystaniem omawianego
stanowiska mozliwe jest wyznaczenie wydtuzenia wzglednego z bledem wzglednym
nieprzekraczajacym 1,5% oraz uzyskanie zgodnosci charakterystyk aproksymacyjnych
liniowej rozszerzalnosci cieplnej z danymi literaturowymi badanych materiatow refe-
rencyjnych nie gorszej niz 2% [9]. W badaniach prébki z czystej miedzi zanotowano
odstepstwa aproksymowanych danych rozszerzalnosci cieplnej liniowej mniejsze od
1% przy temperaturze nieprzekraczajacej 530°C [10]. Nalezy doda¢, ze doktadnos¢
bezposredniego okreslenia rozszerzalnosci liniowej zalezy od takich czynnikéw, jak np.
wlasciwosci termofizyczne materiatu badanej probki, wielkos¢ przedziatu usredniania
dT, dtugos¢ probki itd. Kazdy przypadek wymaga indywidualnego potraktowania.
Dla przyktadu mozna poda¢, iz w testach z wykorzystaniem wzmiankowanej probki
z Cu, przy zachowaniu rozdzielczosci ponizej 1 K, rozrzut punktéw pojedynczych
pomiarowych na ogol nie przekracza +2,5%.

Badania rozszerzalnosci cieplnej przeprowadzono w trybie wymuszenia cy-
klicznego (por. [9]). Tak jak w przypadku badan mikrokalorymetrycznych, starano
sie okresli¢ wplyw historii cieplnej materialu na otrzymywane wyniki. Dodatkowa
przestanka konieczno$ci powtoérzenia pomiaréw byly wyniki wczesniejszych ba-
dan wlasciwosci fazy wiazacej spieku (por. [5, 6]). W badaniach tych stwierdzono
wystepowanie co najmniej dwdch przemian, z ktérych jedna ma prawdopodob-
nie charakter magnetyczny; rodzaju drugiej nie okreslono (por. [7]). W zwigzku
z powyzszym, pomiary rozszerzalnosci cieplnej liniowej i wydluzenia wzglednego
probki z 90W-7Ni-3Fe powtdrzono czterokrotnie [8]. Zakres temperatury badan
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wynosit od 20°C do 1120°C. Rejestracji sygnatléw dokonywano zaréwno przy na-
grzewaniu jak i podczas chtodzenia probki. Typowy program zmian temperatury
przedstawiono na rysunku 4. Podobnie jak w przypadku badan fazy wiazacej [5] do
pomiaru temperatury zastosowano termoelementy typu K o $rednicy drutéw ok.
0,1 mm przytwierdzone do pobocznicy probki. Wigcej szczegétowych informacji
dotyczacych dylatometru interferencyjnego i pomiaréw rozszerzalnosci cieplnej
podano w opracowaniach [5] i [9].

Dylatometr — program pomiaru 1

i grzanie J/
[ /gﬁ—LH*_ e HWme ol

—
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chlodzenie

T T
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0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100
Temperatura [°C]

Rys. 4. Program termiczny przyktadowego pomiaru dylatometrycznego w postaci charakterystyki
rézniczkowej zmian temperatury (szybko$¢ zmian temperatury w funkcji temperatury)

2.5. Pomiary dyfuzyjnosci cieplnej

Badania dyfuzyjnoéci cieplnej przeprowadzono metoda powierzchniowego na-
grzewania impulsowego z pomiarem réznicowym temperatury plaskich powierzchni
badanej probki dyskowej (por. rys. 2). Doktadny opis metody zawiera publikacja
[7]. Metoda ta stanowi modyfikacje klasycznej metody impulsowej Parkera [16].
W pomiarach dyfuzyjnosci cieplnej badany jest proces wyréwnywania si¢ temperatury
w prébce po zaadsorbowaniu przez jedna z jej powierzchni energii. Wykorzystane
w metodzie zmodyfikowanej matematyczne rozwigzanie stosownego problemu
przewodzenia ciepfa charakteryzuje sie szybsza zbieznoscig szeregu, ktérym jest
reprezentowane [17]. W takim przypadku latwiejsze staje si¢ zapewnienie warunkéw
pomiaru zgodnych z zalozeniami wykorzystywanej metody. Metoda ta zalicza si¢ do
metod absolutnych o dyskretnym charakterze wynikéw. W przeciwienstwie jednak
do dwoéch poprzednich przypadkéw, w ktérych badania wykonywane byly podczas
cigglego nagrzewania lub chlodzenia probki, pomiary dyfuzyjnosci przeprowadzane
s3 pojedynczo po kazdorazowym ustaleniu si¢ warunkow termicznych. Zaleznos¢
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dyfuzyjnosci cieplnej od temperatury ustalono na podstawie zbioru punktéw pomia-
rowych. Do obliczen dyfuzyjnosci cieplnej stosowano zalezno$¢ [7, 17]

|2

0
a, =—5,

T Tec

(7)

gdzie 7, oznacza czas charakterystyczny procesu wyrownywania si¢ temperatury
probki, natomiast [, oznacza grubo$¢ probki w temperaturze pokojowej. Oblicze-
niowe warto$ci dyfuzyjnosci (7) nie uwzgledniajg zjawiska rozszerzalnosci cieplnej
i wymagaja korekcji do postaci

L) W]

(8)

c

Wyznaczenie rzeczywistej wartosci dyfuzyjnosci cieplnej badanej probki wymaga
zatem znajomosci charakterystyki termicznej wydluzenia wzglednego materiatu,
z ktdrego jest ona wykonana. Przy odpowiedniej realizacji eksperymentu catkowity
btad wzgledny pomiaru dyfuzyjnosci cieplnej moze by¢ mniejszy od 3% (por. [7]).

Ze wzgledu na dyskretny charakter wynikéw pomiaru dyfuzyjnosci podczas
badan metoda impulsowa utrudnione jest okreslenie wptywu historii jej stanu
cieplnego na uzyskiwane rezultaty. Ponadto sam pomiar wiaze si¢ z zaburzeniem
lokalnej réwnowagi termicznej probki. Stanowi to przyczyne rozrzutu punktéw
pomiarowych przekraczajacego deklarowang dokladnos¢ badan. Zasadne jest
zatem stosowanie do opracowywania wynikéw odpowiednich procedur aproksy-
macyjnych wykorzystujacych dane pomiaréw innych wlasciwosci termofizycznych
stanowigcych zrodta informacji uzupelniajace;.

Do pomiaru temperatury probki oraz pomiaru réznic temperatury zastosowano
miniaturowe termoelementy typu J o $rednicy drutéw 0,05 mm. Termoelementy
zostaly przyspawane do powierzchni prébki dyskowej metoda zgrzewania elek-
troiskrowego.

2.6. Dodatkowe badania wlasciwoséci magnetycznych

Ze wzgledu na to, ze badany spiek, podobnie jak i stop fazy wiazacej 53Ni-23Fe-
-24W (por. [6, 7]), charakteryzuje si¢ w temperaturze pokojowej wlasciwosciami
ferromagnetycznymi, wykonano réwniez badania orientacyjnego polozenia punktu
Curie. Do pomiaréw wykorzystano dedykowane stanowisko pomiarowe. Opis sta-
nowiska i metody badan zawiera publikacja [7]. Badano prébke ,,dyfuzyjnosciows”
(por. rys. 2b) z termoelementem typu K o $rednicy drutéw 0,05 mm, przyspawanym
do powierzchni bocznej. Pomiar polegat na obserwacji zachowania si¢ probki przy
zblizaniu do niej magnesu stalego. Kontrola stanu magnetycznego probki byta do-
konywana podczas kolejnych cykli ogrzewania i chfodzenia.
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3. Wyniki badan doswiadczalnych

Przed przystapieniem do badan charakterystyk termicznych ciepta wlasciwego,
rozszerzalnosci cieplnej i dyfuzyjnosci cieplnej wykonano pomiary gesto$ci metoda
wypornosciowa na wszystkich trzech dostepnych probkach spieku 90W-7Ni-3Fe.
Pomiary przeprowadzano w temperaturze ok. 20°C po wyréwnaniu sie temperatury
cieczy odniesieniowej z otoczeniem. Z uwagi na fakt, ze przy prébkach o matych
wymiarach wystepuje zwiekszone ryzyko popelnienia bledu zwigzanego z nie-
catkowitym zwilzeniem powierzchni badanej probki, kazdy pomiar powtdrzono
kilkukrotnie. Wyniki badan w postaci wartosci §rednich przedstawiono w tabeli
2. Dane te stanowig uzupetnienie wynikéw pomiaru wymiaréw liniowych bada-
nych préobek zaprezentowanych w tabeli 1. Na podstawie uzyskanych wynikéw
wyznaczono $rednig arytmetyczng wazong gestosci trzech probek 90W-7Ni-3Fe,
ktéra wyniosta 15849,8 kg m>. Dodatkowo wykonano réwniez badania gestosci
probki mikrokalorymetrycznej wzorcowej z szafiru. Zgodnos¢ uzyskanego rezul-
tatu z danymi literaturowymi (por. np. [19]) stanowi potwierdzenie poprawnosci
zastosowanych procedur pomiarowych.

TABELA 2
Wyniki pomiaréw gestosci
Gestos$é p
Prébka
[kg - m’]
90W-7Ni-3Fe DSC 16331,3
90W-7Ni-3Fe dylat. 15779,0
90W-7Ni-3Fe LF 16064,0
Srednia wazona pomiaréw gestosci 15849,8
szafir (DSC — ref.) 3958,7

Pomiary ciepla wlasciwego przeprowadzano zgodnie z opisang wczesniej
metodyka z zastosowaniem dwoch programéw wymuszenia cieplnego: wysoko-
temperaturowego 040 i dodatkowego niskotemperaturowego 041 (rys. 3). Z bez-
posrednich wynikow usunieto fragmenty danych ,,rozbiegowych” odpowiadajace
poczatkowym fazom kazdego pojedynczego procesu grzania lub chlodzenia (por.
[10, 14]). Te rezultaty odpowiadajg nieustabilizowanym, pozamodelowym, warun-
kom wymiany ciepfa. Pominieto réwniez wyniki z cykli programu 040 z przedzialu
[-20°C, 30°C] ze wzgledu na przekroczenie ograniczen metrologicznych przy-
rzadu. Rezultaty wykorzystane do obliczen aproksymacyjnych przedstawiono na
rysunku 5. Analizujac wstepnie wyniki pomiaréw, mozna wyraznie zidentyfikowaé



318 A. J. Panas, ]. Terpitowski, T. Majewski

zalamanie charakterystyk wartosci ciepta wlasciwego blisko temperatury 250°C.
Dokladniejsza analiza danych numerycznych pozwala na okreslenie temperatury
przemiany przy grzaniu na 249,5°C, a przy chlodzeniu 247,3°C. Brak efektéw nie-
zerowej wartosci entalpii (ciepla) przemiany nie pozwala na zaliczenie przemiany
do przemian I rodzaju [20]. Biorgc natomiast pod uwage informacje na temat
ferromagnetycznych wlasciwosci badanego materiatu [21], sformulowano wstepna
hipotez¢ o magnetycznym charakterze przemiany.

90W-7Ni-3Fe - DSC

0,20 ,
040 grzanie I
B-spline ¢ {

“ 09T pscoar
s
E 040 grzanie II
% 0181

0,17 / ’I‘Chzll" $r. DSC = 248,4°C

0 100 200 300 400 500 600
Temeratura [°C]

Rys. 5. Wyniki mikrokalorymetrycznego (DSC) pomiaru ciepla wlasciwego spieku 90W-7Ni-3Fe
z zaznaczonym przebiegiem aproksymujacej je funkcji sklejanej (B-spline)

Charakterystyki aproksymacyjne ciepla wlasciwego wyznaczono za pomoca
procedur aproksymacji funkcjami sklejanymi typu B (por. [22]). Aproksymowano
zbiorcze wyniki grzania i chfodzenia z powtarzanych cykli (drugie grzanie i drugie
chlodzenie) obu proceséw: 0401 041. W ten sposdb pominieto ewentualne efekty tzw.
pierwszego grzania. Zastosowano funkcje trzeciego stopnia z weztami stalymi. W celu
wymuszenia niecigglosci pierwszej pochodnej w punkcie przemiany fazowej, wezel
ulokowany na pozycji odpowiadajacej temperaturze 248,4°C potrojono. Wyniki obli-
czen zamieszczono w tabeli 3, nanoszac je réwniez na wykres z rysunku 5. Wzgledne
réznice miedzy otrzymang krzywa i aproksymowanymi danymi nie przekraczaja ok.
2,5% w calym zakresie temperaturowym badan DSC.

Przy badaniach rozszerzalnosci cieplnej liniowej zauwazono w poblizu tempe-
ratury 700°C juz w pierwszym pomiarze efekty przemiany fazowej noszacej cechy
odwracalnej przemiany II rodzaju (por. [10, 20]). Rozpoznanie przemiany zdaje si¢
potwierdza¢ analiza rézniczkowej charakterystyki wymuszenia cieplnego z rysunku 4
— charakterystyka nie zawiera wyraznych znamion tzw. ciepla utajonego przemiany.
Efekty przemiany nasilily si¢ podczas kolejnych pomiardw, co polegato na wyostrzeniu
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TABELA 3

Wyznaczone na podstawie przeprowadzonych badan doswiadczalnych charakterystyki
aproksymacyjne wlasciwosci spieku 90W-7Ni-3Fe

t ¢ O grzanie @ thtodz. Ergoch a p
°Cl | J-g"- K" [ 10K | 10%K"] | [mm-m™"] | [10° m*s"] | [kg-m™]
-20 0,16845 -0,1953 18,73 15859,1

0 0,17040 4,750 -0,0986 18,72 15854,5

20 0,17225 4,875 0,0000 18,70 15849,8

50 0,17482 5,058 6,420 0,1516 18,67 15842,6
100 0,17864 5,353 5,7000 0,4142 18,62 15830,1
150 0,18200 5,636 5,787 0,6891 18,57 15817,1
200 0,18505 5,903 6,312 0,9762 18,52 15803,4
250 | 0,18784 6,156 6,908 1,2756 18,48 15789,2
300 0,18826 6,393 7,272 1,5873 18,83 15774,4
350 0,18877 6,612 7,361 1,9113 19,18 15759,1
400 0,18948 6,815 7,198 2,2476 19,52 15743,2
450 0,19053 6,999 6,831 2,5961 19,87 15726,7
500 0,19202 7,163 6,4638 2,9569 20,22 15709,6
550 0,19458 7,308 6,366 3,3301 20,57 15692,0
600 0,19987 7,432 6,805 3,7154 20,91 15673,8
650 7,536 8,050 4,1131 21,26 15655,0
695 8,857 8,163

700 9,269 8,087 4,5231 21,61 15635,7
708 12,467 7,984

750 9,503 7,773 4,9453 15615,8
800 7,787 8,072 5,3798 15595,4
850 7,582 8,691 5,8266 15574,4
900 8,405 9,343 6,2857 15552,8
950 9,773 9,787 6,7571 15530,7
1000 11,142 10,055 7,2407 15508,0
1050 11,837 10,270 7,7366 15484,8
1100 11,164 10,557 8,2449 15461,0
1120 10,357 10,7186 8,4516 15451,3

* Kursywa oznaczono dane ekstrapolowane poza przedziat badan do$wiadczalnych; podkreslenia odpowiadajg

orientacyjnej temperaturze zidentyfikowanych przemian.
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wyraznych pikéw charakterystyki a*(f) uwidocznionych na rysunku 6 i 7. Ilustracje
te przedstawiaja wyniki wszystkich wykonanych pomiaréw. Polozenie pikow przy-
jeto na poziomie 708°C przy grzaniu i 695°C przy chtodzeniu. Réznica pomigdzy
temperaturami przejscia moze w duzej czesci odpowiadac efektom gradientu tempe-
ratury w badanej probce z termoelementem pomiarowym (por. [10]). W badaniach

90W-7Ni-3Fe: dylatometr — grzanie
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Rys. 6. Wyniki badan dylatometrycznych w postaci nalozonych na siebie wyznaczonych wartoéci
rozszerzalnosci cieplnej liniowej a* z etapu grzania wszystkich czterech pomiaréw wraz z przebiegami
aproksymacyjnych funkeji sklejanych (por. [8])

90W-7Ni-3Fe: dylatometr — chlodzenie
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Rys. 7. Wyniki badan dylatometrycznych w postaci nalozonych na siebie wyznaczonych wartosci
rozszerzalnosci cieplnej liniowej a* z etapu chtodzenia wszystkich czterech pomiaréw wraz z prze-
biegami aproksymacyjnych funkgji sklejanych (por. [8])
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dylatometrycznych nie zaobserwowano natomiast efektéw poprzednio omawianej
przemiany niskotemperaturowej w poblizu temperatury 250°C. Dokladniejszy opis
badan dylatometrycznych i ich wynikéw podano w publikacji [8]. Tam tez przedsta-
wiono doktadne informacje dotyczace procedur aproksymacyjnych. Podobnie jak
w przypadku ciepta wlasciwego, do przyblizenia zastosowano funkcje sklejane typu
B trzeciego stopnia i zwielokrotnienie weztéw w celu odzwierciedlenia nieciaglosci
pierwszej pochodnej. Wyniki obliczen, odrebne dla charakterystyki grzania oraz
chlodzenia, przedstawiono w tabeli 3.

Po wykonaniu stosownych obliczent wyznaczono réwniez charakterystyki
wydluzenia wzglednego e w funkcji temperatury. Uwidocznily one stabg histereze
wydluzenia w zakresie od okoto 200°C do okoto 750°C (por. [10]). Do prezentacji
w ramach niniejszego opracowania wybrano jednak zastepczg charakterystyke
wydluzenia wspdlng dla obu etapéw. Wyniki grzana i chtodzenia aproksymowano
wspolng parabolg, a rezultaty obliczen przedstawiono w tabeli 3 i na rysunku 8.
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Rys. 8. Przebieg obliczeniowej aproksymacyjnej charakterystyki termicznej wydluzenia wzglednego
£(t) oraz wyznaczone przy jej uzyciu (skorygowane rozszerzalnosciowo) wartosci gestosci badanego
spieku 90W-7Ni-3Fe w funkcji tempeatury p(t)

Charakterystyke &(f) wykorzystano nastepnie do okreslenia zmian gestosci
z temperaturg (tab. 3 i rys. 8) wedlug wzoru

p0=20720)

[1 +e(t )]3

oraz do skorygowania wynikéw pomiaru dyfuzyjnosci cieplnej zgodnie z zalez-
noscig (8).

)
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Otrzymane w wyniku kolejnych eksperymentéw rezultaty pomiaru dyfuzyjnosci
cieplnej probki spieku 90W-7Ni-3Fe przedstawiono na rysunku 9. Do aproksymacji
wynikéw zastosowano funkeje sklejane stopnia pierwszego. Decyzje o dwukrotnym
obnizeniu stopnia funkgji sklejanych podjeto, podobnie jak i w przypadku badan ma-
teriatu fazy wigzacej 53Ni-23Fe-24W (por. [7]), w celu unikniecia niejednoznacznosci
przy ewentualnej ekstrapolacji danych do obszaru wysokotemperaturowego. Poniewaz
zakres temperatury badan obejmowal przemiang¢ zaobserwowang w badaniach DSC,
przy aproksymacji zadano stosowne wiezy wymuszajace odzwierciedlenie przemiany
na charakterystyce. Wyniki obliczen dla skorygowanych rozszerzalnosciowo danych
dyfuzyjnosci cieplnej przedstawiono w tabeli 3 i na rysunku 9.
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Rys. 9. Wyniki badan dyfuzyjnosci cieplnej z zaznaczeniem wartosci temperatury charakterystycz-
nej przemiany niskotemperaturowej okreslonej dwoma sposobami: mikrokalorymetrycznie (DSC)
i w badaniach reakeji probki na zblizanie magnesu trwalego (przerywana linia ramek i strzalek)

Identyfikacj¢ mikrokalorymetryczng przemiany niskotemperaturowej w poblizu
temperatury 250°C uzupelniono dodatkowymi badaniami stanu magnetycznego
probki ,,dyfuzyjnosciowej”. Ustalono, ze probka przestaje reagowac na magnes przy
238°C, natomiast wlasciwo$ci magnetyczne powracaja po obnizeniu jej temperatury
do 235°C (por. rys. 9). Wartoéci te rdznig si¢ o ok. 10 K od danych identyfikacji
DSC. Biorac pod uwage roznice wymiaréw badanych probek (por. rys. 1) i roz-
nice technologii badan, uzyskany wynik nalezy uzna¢ za zadowalajacy. Badania
stanu magnetycznego dostarczyly dodatkowych przestanek pozwalajacych ustali¢
magnetyczny charakter badanej przemiany. Niestety, w toku badan nie udalo si¢
jednoznacznie okresli¢ charakteru przemiany zachodzgcej w materiale testowanego
spieku przy ok. 700°C.
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4. Opracowanie i analiza uzyskanych wynikéw

Do okreslania przewodnoéci cieplnej dobrych przewodnikéw ciepta powszech-
nie stosowana jest procedura badan posrednich [24]. Polega ona na obliczeniu
wartosci tego parametru z przeksztalconej zaleznosci definicyjnej dyfuzyjnosci
cieplnej przedstawionej w postaci:

a—i (10)

pPC,
wystepujacej jako wspotczynnik we wzorze Fouriera-Kirchoffa nieustalonego
przewodzenia ciepta [25]. Przyjmujac zalozenia duzej rozdzielczoéci termiczne;j'
kazdego pomiaru i stosunkowo stabej zaleznosci poszczegdlnych wlasciwosci od
temperatury, za poprawne mozna uznac stosowanie wzoru

At)=p(t)a(t)c, (). (11)

Wyniki obliczen przewodnosci cieplnej badanego spieku 90W-7Ni-3Fe przy
wykorzystaniu charakterystyk aproksymacyjnych z tabeli 3 zamieszczono w tabeli 4
oraz zobrazowano na rysunku 10.

TABELA 4
Obliczeniowe wartosci przewodnosci cieplnej i wyniki predykeji przewodnosci elektrycznej
wiasciwej badanego spieku 90W-7Ni-3Fe

t A o t A o
[°C] W-m™- K| [10°- S - m™"] [°C] W-m™ K| [10° S -m™]
-20 50,05 8,103 300 55,92 3,998

0 50,56 7,586 350 57,05 3,752

20 51,04 7,136 400 58,24 3,546

50 51,70 6,556 450 59,54 3,375
100 52,65 5,782 500 60,99 3,233
150 53,45 5,177 550 62,80 3,127
200 54,16 4,691 600 65,52 3,075
250 54,82 4,294 L=244-10°%[W -Q-K?

1

Odpowiada to zalozeniu o malych przyrostach temperatury w badaniach metodami stanu nieusta-
lonego lub o matych réznicach temperatury pomiedzy kolejnymi pomiarami i matych réznicach
temperatury w badanej probce przy metodach badan w stanach quasi-ustalonych (por. [9]).
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90W-7Ni-3Fe - obliczenia
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Rys. 10. Wyniki obliczen przewodnosci cieplnej z danych skorygowanych rozszerzalno$ciowo

i oszacowania przewodnosci elektrycznej wlasciwej przy wykorzystaniu prawa Wiedemanna-Franza
z warto$cig parametru L = 2,44 + 107 [W - Q- K™

Z uwagi na fakt, ze w ramach badan doswiadczalnych nie powiodly sie pro-
by okreslenia przewodnosci elektrycznej spieku, postanowiono dokonac proby
oszacowania tego parametru. W obliczeniach wykorzystano prawo Wiedemanna-
Franza-Lorentza [9, 25, 26, 27]

2 2
i :”_(k_s) - 5= M) , (12)
oT 3le L (t+273,15)

gdzie L = 2,44 - 10°° [W - Q - K], otrzymujac rezultaty przedstawione w tabeli 4
(patrz réwniez rys. 10). Obliczona dla temperatury pokojowej warto$¢ przewodnosci
elektrycznej 7,136 - 10° - S - m ™" miesci sie w przedziale wartosci przewodnosci elek-
trycznej whasciwej metali ciezkich o podobnym sktadzie, wynoszacym 5,56 - 10°0,0 -
10°S - m™" (por. [21] s 274). Wyznaczong charakterystyke przewodnosci elektrycznej
mozna zatem uzna¢ za wiarygodna.

Uwzgledniajac mechanizmy zjawisk ksztaltujacych wlasciwosci cieplno-fizyczne
materialow wielosktadnikowych za obowiazujace, mozna uzna¢ zasade superpozycji
[26, 28]. Zgodnie z t3 zasada postanowiono oszacowa¢ wartosci gestosci, ciepta
wlasciwego i rozszerzalnosci cieplnej liniowej badanego materiatu dla temperatu-
ry pokojowej. Por6wnanie wynikéw obliczen z danymi pomiaréw przedstawiono
w tabeli 5. W stosunku do przewidywanych wartosci zmierzona gestos¢ badanego
spieku jest nizsza o ok. 8%, ciepto wlasciwe wyzsze o ok. 4%, a rozszerzalno$¢ ciepl-
na liniowa wyzsza o ok. 2%. Pomimo tych réznic uzyskane wyniki mozna uzna¢
za zadowalajace w kontekscie stwierdzonych ferromagnetycznych wlasciwosci
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TABELA 5
Poréwnanie wynikow obliczen szacunkowych wartosci poszczegdlnych parametréow spieku
90W-7Ni-3Fe na podstawie deklarowanego skladu i danych literaturowych sktadnikéw [18, 29]
(por. réwniez [19, 21, 23]) z danymi pomiaréw

Pierwiastek/ p(293 K) cp(293 K) a*(293 K) Udziat
Materiat kg - m’] [J- g—l K (10 K] [% wag.]
W 19300 0,134 4,42 90
Ni 8900 0,440 13,0 7
Fe 7860 0,448 11,68 3
90W-7Ni-3Fe 17148,5 0,1648 6,05 —
pomiar
90W-7Ni-3Fe 15849,8 0,1722 6,20

(' Srednia z grzania i chlodzenia wyznaczona z rézniczkowania krzywej wydtuzenia wzglednego.

zaréwno fazy wiazacej 53Ni-23Fe-24W, jak i finalnego produktu w postaci spieku
90W-7Ni-3Fe. Nizsze od przewidywanych wartosci gestosci i wyzsze wartosci ciepta
wlasciwego moga swiadczy¢ o mniejszej niz deklarowana zawartosci pierwiastka
cigzkiego, jakim jest wolfram, lub o wigkszej porowatosci spieku. Z oszacowan
wynika, ze w tym drugim przypadku porowatos¢ mogla siegac¢ 4,5%. Hipotezy te
wymagaja sprawdzenia w dodatkowych badaniach.

Oceniajgc zbiorczo wszystkie wyniki badan i oszacowan, mozna stwierdzic,
ze badany material, w przypadku wartosci ciepta wlasciwego, rozszerzalnosci
cieplnej i gestosci, wykazuje podobienstwo wartosci parametréw do odpowied-
nich wartosci sktadnika dominujacego, czyli wolframu. Przewodnosci cieplna
i elektryczna spieku sg o ponad potowe mniejsze od odpowiednich przewodnosci
dominujacego skladnika, czyli wolframu przy temperaturze pokojowej. W sposéb,
ktory jest typowy dla materiatéw amorficznych (por. [25]), przewodnos¢ cieplna
spieku ro$nie ze wzrostem temperatury. Dotyczy to calego przebiegu prezentowa-
nych charakterystyk termicznych. Tendencje zmian charakterystyk termicznych
ciepla wlasciwego, rozszerzalnosci cieplnej i gestosci mozna uznac za typowe,
z wylaczeniem obszaréw wykrytych przemian fazowych. Wartosci temperatury
charakterystycznej poszczegdlnych przemian (por. rys. 6, 7, 9) i natura przemiany
zachodzacej w poblizu temperatury 700°C s3 trudne do zinterpretowania. Ponie-
waz wlasciwo$ci magnetyczne sg ksztaltowane przez ferromagnetyczne sktadniki
badanego stopu cigzkiego, wiec naturalne jest odniesienie sie do wlasciwosci tych
sktadnikow, a dokladniej rzecz bioragc do wlasciwosci stopéw podwdjnych Fe-Ni.
Poréwnanie charakterystyk rozszerzalnosci cieplnej [30] i ciepta wlasciwego [31]
stopow Fe-Ni wykazuje podobienstwo cech przemiany wysokotemperaturowej
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trzech stopow do dyskutowanej przemiany spieku 90W-7Ni-3Fe. Temperatura
punktu Curie dla stopu 70Ni-30Fe wynosi jednak ok. 600°C (por. [31, 32]), co jest
wartoscia o ok. 100°C mniejszg od temperatury charakterystycznej zidentyfiko-
wanej przemiany wysokotemperaturowej i o ok. 350°C wigkszg od temperatury
charakterystycznej przemiany niskotemperaturowe;j.

5. Podsumowanie

W trakcie przeprowadzonych badan doswiadczalnych spieku 90W-7Ni-3Fe
okreslono zaleznosci temperaturowe kluczowych wlasciwosci cieplno-fizycznych, to
znaczy ciepta wlasciwego, rozszerzalnosci cieplnej i dyfuzyjnosci cieplnej. Zaleznosci
funkcyjne do reprezentacji poszczegdlnych charakterystyk zostaly wyznaczone przy
uzyciu technik aproksymacji funkcjami sklejanymi. Zastosowanie funkgji sklejanych
pozwala na odtworzenie osobliwosci odpowiadajacych zaobserwowanym przemianom
fazowym. Podczas analizy wynikéw doswiadczen zidentyfikowano dwie przemiany
fazowe: w poblizu temperatury 250°C i 700°C, obie noszace cechy odwracalnych
przemian wyzszego (najprawdopodobniej II) rzedu. Pierwszej z wymienionych
przypisano wlasciwosci przemiany magnetycznej odpowiadajacej utracie wlasciwosci
ferromagnetycznych przy podgrzewaniu probki. Uwzgledniono przy tym wyniki do-
datkowych badan wlasciwosci magnetycznych. Natura drugiej przemiany nie zostata
okreslona. Jej badania utrudnit fakt ograniczenia zakresu badan ciepta wtasciwego
i dyfuzyjnosci cieplnej do obszaru, ktéry nie obejmowal zakresu przemiany.

Na podstawie wynikéw badan doswiadczalnych, z uwzglednieniem réwniez
wynikéw pomiaréw wagowych i grawimetrycznych, okreslono charakterystyki ter-
miczne przewodnosci cieplnej. W obliczeniach wykorzystano zaleznos¢ definicyjna
dyfuzyjnosci cieplnej jako wspotczynnika w réwnaniu Fouriera-Kirchofta.

Nastepnie, wykorzystujac prawo Widemanna-Franza-Lorentza, dokonano
oszacowania przewodnosci elektrycznej wlasciwej badanego stopu. W ramach
kompleksowej analizy wszystkich otrzymanych rezultatéw przeprowadzono réwniez
poréwnanie wartosci danych odpowiadajacych temperaturze pokojowej z wynikami
predykcji na podstawie zasady superpozycji wlasciwosci sktadnikow ze stosownymi
wagami. Dla ciepta wlasciwego i rozszerzalnosci cieplnej uzyskano wyniki zado-
walajace na tyle, by mozna bylo sformutowa¢ wniosek o mozliwosci ekstrapolacji
wynikow do obszaru wyzszych temperatur. Zanizone wartosci gestosci w stosunku
do wartosci przewidywanych mozna wyjasni¢ na podstawie analizy skladu badz
to zwigkszong porowatoscig badanego materialu, badz zmniejszonym udzialem
wolframu. Omawiany problem wymaga wyjasnienia w dalszych badaniach.

Uzyskane rezultaty zaréwno badan doswiadczalnych jak i oszacowan uzupel-
niajg luke istniejaca w dotychczasowych publikacjach dotyczacych badanego spieku
— stopu ciezkiego 90W-7Ni-3Fe. Jest to istotne nie tylko z czysto poznawczego
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punktu widzenia, ale takze ma swoje odzwierciedlenie w praktyce. Dzieki uzyska-
nym wynikom mozliwe bedzie zwigkszenie dokladnosci obliczen numerycznych
modelowania procesu wytwarzania stopu. Interesujace wydaje si¢ by¢ rowniez
podjecie proby wykorzystania wynikéw badan gotowego spieku 90W-7Ni-3Fe
wraz z wynikami wcze$niejszych badan fazy wiazacej 53Ni-23Fe-24W do analizy
wlasciwosci stopow o strukturze kompozytu dyspersyjnego.
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A.]. PANAS, J. TERPILOWSKI, T. MAJEWSKI

Investigation and Complex Analysis of 90W-7Ni-3Fe Sintered Alloy
Thermophysical Properties

Abstract. Results of experimental investigation followed by complex thermophysical property analysis
of 90W-7Ni-3Fe tungsten heavy alloy (WHA) have been discussed. The alloy was manufactured by
sintering in a vacuum. It shows the structure of a dispersed composite with 53Ni-23Fe-24W matrix
and tungsten quasi-spherical particle filling. The experimental studies included differential scanning
calorimetry (DSC), laser interferometry, and laser flash (LF) measurements of a specific heat, thermal
expansivity and thermal diffusivity, respectively. The DSC measurements have been performed within
the temperature range from -15°C to 600°C, the dilatometric from 20°C to 1120°C, and the LF
from 20°C do 670°C. These results have been supplied by a density measurement. The experiments
revealed two reversible phase transitions at about 250°C and about 700°C. The raw experimental data
of all investigated thermophysical parameters have been fitted applying B-spline approximation. As
aresult, C! class thermal characteristics have been obtained for the specific heat (SH), the coefficient
of alinear thermal expansion (CLTE) and the thermal diffusivity (TD). Next, the thermal conductivity
(TC) within the temperature interval from 20°C to 600°C has been calculated. Finally, the electrical
conductivity has been predicted using the Widemann-Franz-Lorentz equation from the TC results.
Keywords: thermophysical properties, thermal diffusivity, thermal conductivity, thermal expansivity,
heat capacity, tungsten heavy alloys
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