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APARATURA DO BADAŃ WŁAŚCIWOŚCI CIEPLNYCH 
MATERIAŁÓW 

Marian J. Buda 

W pracy przedstawiono opis i niektóre zastosowania nowego, oryginalnego urządzenia 
do badania właściwości cieplnych materiałów m. in. takich jak ceramika, stopy specjal-
ne metali, kompozyty. Możliwość precyzyjnego pomiaru i rejestracji zmian temperatu-
ry w badanych układach stanowi podstawę wyznaczania współczynników dyfuzyjności 
cieplnej a. Niewielkie zmiany właściwości materiałów wyraźnie wpływają na źmiany a. 
W związku z tym wielkość ta umożliwia śledzenie wpływu procesów technologicznych 
na właściwości fizyko-strukturalne nowych materiałów w trakcie opracowywania tech-
nologii. Urządzenie umożliwia również dokonanie badań porównawczych w celu dobo-
ru materiału o właściwościach cieplnych odpowiednich do określonego zastosowania. 
Powyższe badania prowadzone są w różnych zakresach temperatur od pokojowej do 
1300 Kjw próżni lub w atmosferze gazów neutralnych. 

1. WPROWADZENIE 

Zakres badań procesów transportu ciepła został w latach osiemdziesiątych znacz-
nie wzbogacony. Obok wyznaczania parametrów cieplnych takich jak dyfuzyjność 
cieplna a, przewodność cieplna X, pojemność cieplna c, intensywnie rozwijane są 
badania dynamiki procesów cieplnych w zastosowaniu do analizy zmian właściwości 
fizyko-strukturalnych materiałów. 

Zarówno wyznaczanie charakterystyk cieplnych materiałów jak i prowadzenie 
analizy zmian strukturalnych materiałów wymaga przede wszystkim maksymalnie 
dokładnego pomiaru bardzo małych przyrostów temperatury układu wywołanych 
małymi bodźcami zewnętrznymi lub zmianami (przemianami) strukturalnymi (fazo-
wymi) zachodzącymi w trakcie procesu badawczego. 

Stale udoskonalana elektroniczna aparatura pomiarowo-rejestrująca coraz lepiej 
spełnia powyższe wymagania. Istnieje możliwość pomiaru, rejestracji i śledzenia zmian 
temperatury jednocześnie w kilku punktach badanego układu. Otrzymuje się wykresy 
zmian temperatury T=T(t) począwszy od ustalonej dla badanego ukiadu wartości 
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temperatury Tg, która w opisie matematycznym przyjmuje poziom zerowy. Dokonanie 
kolejnych pomiarów po uprzedniej zmianie poziomu temperatury Tg_^=const umożli-
wia wyznaczanie zmian parametrów cieplnych w funkcji temperatury a = a(T). 

Jako generatory energii promienistej tworzącej w układzie badawczym (próbce) 
źródło ciepła, stosowane są lampy błyskowe, a ostatnio głównie lasery. 

W opisywanym urządzeniu badawczym może być stosowany zarówno laser jak 
i promiennik dużej mocy (rys.l). 

Rys. 1. Schemat ilustrujący budowę urządzenia do badania właściwości cieplnych materiałów 
skondensowanych: 

h - cylindryczny piec oporowy zapewniający odpowiedni poziom temperatury T^ bada-
nego układu (próbki) S 

p - generator energii promienistej: laser lub promiennik 
d_ - jedna z termopar wewnętrznych 
dĵ  - termopara w płaszczyźnie końcowej próbki 
d̂  - detektor promieniowania względnie pirometr 
z - źródło ciepła w badanym układzie tworzone przez odpowiedni impuls promieniowa-

nia laserowego lub z promiennika żarowego 
tf - dozownik czasu naświetlania ("migawka")-

Wprowadzenie promiennika umożliwia zarówno regulowanie mocy od bardzo 
małej do maksymalnej, jak również dobór zakresu widma promieniowania od długo-
falowego (niskie temperatury promiennika) do promieniowania wysokoenergetyczne-
go (temperatura żarników około 3000 K). Zastosowanie promiennika i potrzeba regu-
lacji czasu napromieniowania układu badawczego od około 0.1 ms do kilku sekund 
spowodowała wprowadzenie specjalnego dozownika (migawki) umożliwiającego "po-
rcjowanie" strumienia o dużej gęstości energii. 

Badania właściwości cieplnych materiałów prowadzone są w stosunkowo nie-
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wielu ośrodkach badawczych na świecie. Do lat 80-tych badania te sprowadzały się 
głównie do określania przewodności cieplnej materiałów. Biorąc pod uwagę charak-
ter przepływu ciepła i rozkładu temperatury pomiary przewodności cieplnej dzieli się 
na stacjonarne i niestacjonarne. Stan termodynamiczny ustalony (stacjonarny) cha-
rakteryzuje się stałym rozkładem temperatury w badanym układzie. W praktyce 
warunek ten jest bardzo trudny do osiągnięcia i w różnym stopniu spełniony. Stan 
nieustalony jest łatwiej uzyskać, wymaga jednak w zależności od rodzaju materiału 
i jego właściwości cieplnych indywidualnego podejścia i bardziej złożonej aparatury. 

Ze względu na układy pomiarowe i wielkości próbek wprowadza się umowny 
podział na metody klasyczne i współczesne. Rozwój tych drugich datuje się na lata 
70-te, tzn. po opublikowaniu pracy Parkera i wsp. [1] wprowadzającej model badaw-
czy ze zmiennym źródłem ciepła (flash). 

Rozwój i udoskonalenie tej metody umożliwia zastosowanie badań cieplnych 
również do określania zmian fizyko-strukturalnych materiałów. Do niedawna w kraju 
znajomość badań właściwości fizycznych sprowadzała się głównie do pomiaru prze-
wodnictwa cieplnego. 

W programach szkół wyższych typu uniwersyteckiego czy politechnicznego naj-
częściej nie wprowadza się pojęcia dyfuzyjności cieplnej. Wielkość ta zwłaszcza 
w przypadku szczegółowych badań właściwości fizyko-strukturalnych ma zasadni-
cze znaczenie jako parametr niezwykle czuły i najmocniej uzależniony od zmian 
właściwości fizyko-strukturalnych. Dyfuzyjność cieplna pozwala charakteryzować 
i porównywać właściwości kinematyczne i dynamiczne sieci krystalicznej i materia-
łów o złożonej budowie. Współczynnik dyfuzyjności cieplnej a związany jest ze 
współczynnikiem przewodnictwa cieplnego X zależnością: 

X = p c a [ W m - ' K - ' ] 

a - współczynnik dyfuzyjności cieplnej [m^s '] 
c - pojemność cieplna [Jg 'K"'] 
p - gęstość [gm '] 
Jednym z poważniejszych problemów współczesnych badań dynamiki procesów 

cieplnych m. in. ze względu na malejące wymiary badanych układów (prób)ek) jest 
pomiar temperatury, niezależnie od sposobu jego przeprowadzenia: termoparami, 
pirometrami czy detektorami podczerwieni. 

Złożoność i różnorodność metod pomiarowych powoduje dość znaczne rozbież-
ności wartości parametrów dla tego samego rodzaju materiału. Istotnym problemem 
w porównywaniu danych są również rozbieżności wynikające z dużego wpływu 
struktury, różnic składu, czystości materiałów i parametrów wytwarzania. Wynika 
stąd, że obok wyznaczonych parametrów cieplnych celowym jest podanie ww. wła-
ściwości badanego materiału. 
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O znaczeniu i szerokich zastosowaniach badań cieplnych w badaniach podstawo-
wych, fizyczno-chemicznych i inżynierii materiałowej świadczą zainteresowania uczelni 
i instytutów oraz publikacje naukowe [3,4,5,6]. Bardzo interesująco i przekonyv/ują-
co piszą na ten temat autorzy E. Feit i H. Shaw [3]. 

W przypadku pewnych ekstremalnych wymagań stawianych materiałom, badania 
właściwości cieplnych są wręcz niezastąpione. Ma to np. miejsce w badaniach kwa-
lifikujących materiał na: 

a) powłoki stanowiące bariery cieplne podzespołów samolotów naddźwiękowych 
lub statków kosmicznych, 
b) ściany komór roboczych w najnowszej generacji urządzeniach plazmowych. 
Materiałom stanowiącym barierę cieplną stawia się jako warunek konieczny 

posiadanie niezwykle niskiej dyfuzyjności cieplnej a. 
Natomiast w urządzeniach plazmowych żądania idą w przeciwną stronę, oczekuje 

się materiałów o możliwie najwyższej dyfuzyjności cieplnej. 
Przewiduje się, że: 

1. kompozyty węglowe znajdą zastosowanie jako osłona pierwsza w reaktorach 
z syntezą termojądrową - w tym przypadku muszą posiadać maksymalnie wy-
soką dyfuzyjność cieplną, 

2. azotek aluminium z jego dobrym przewodnictwem cieplnym, dużą rezystywno-
ścią elektryczną i niską stałą elektryczną będzie głównym materiałem w wyso-
koenergetycznych układach zintegrowanych, 

3. ceramika cyrkonowa ze względu na niską przewodność cieplną stosowana bę-
dzie jako osłona cieplna w częściach silników diesla i urządzeniach, gdzie 
występują duże oh)ciążenia cieplne. 

Tak więc, oprócz ważnych testów użytkowych materiałów, coraz częściej rozwi-
jane są specjalistyczne badania cieplne jako nowe, niezwykle czułe metody badania 
właściwości fizyko-strukturalnych kryształów, substancji o złożonej budowie oraz 
cienkich warstw. 

2. KONSTRUKCJA I ZASADNICZE ZESPOŁY URZĄDZENIA 
BADAWCZEGO 

Schemat urządzenia przedstawiony jest na rys. 2. 
Układ główny (1) składa się z komory roboczej w postaci cylindra z jednej strony 

zamkniętego odłączanym blokiem zaworowym z uchwytem prób>ek, z drugiej strony 
okienkiem umożliwiającym wprowadzanie promieniowania do układu badawczego. 

Część wysokotemperaturowa komory roboczej umieszczona jest osiowo-syme-
trycznie w rurowym piecu oporowym. Piec posiada centralną strefę grzejną z dodat-
kowymi obustronnie rozmieszczonymi grzejnikami wydłużającymi przedział stałej 
temperatury. 
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Rys. 2. Schemat blokowy urządzenia badawczego: 

1 - układ główny, 4b - układ regulacji mocy zasilania promien-
2 - układ regulacji i stabilizacji temperatury nika H zakresie widma promieniowania, 

pieca, 5a - dozownik czasu naświetlania próbki, 
3a - układ próżniowy, 5b - układ automatycznego powtarzania im-
3b - układ zasilania gazem, pulsu, 
4a - promiennik, 6 - elektroniczny system pomiarowo-reje-

stracyjny. 

Rys. 3. Główny układ badawczy: 
1 - radiator, 2 - dozownik ("migawka") czasu naświetlania próbki, 3 - cylindryczna komora 
badawcza, z lewej strony zamknięta okienkiem, z prawej blokiem zaworowym z wymiennym 
uctiwytem próbek, 4 - trzystrefowy piec oporowy. 
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Układ regulacji i stabilizacji temperatury pieca (2) składa się z trzech niezależ-
nych regulatorów elektronicznych temperatury RT 86 typu PID współpracujących 
z trzema termoparami PtlORh - Pt rozmieszczonymi wzdłuż strefy grzejnej pieca. 
Regulator środkowy pełni rolę nadrzędnego (master) w stosunku do dwóch skraj-
nych, pełniących rolę regulatorów pomocniczych (slave). 

Wyjście regulatora RT 86 przystosowano do sterowania parą odwrotnie równole-
gle połączonych tyrystorów (3 moduły MTT 80-02). Pozwala to na płynną regulację 
mocy pieca od zera do mocy maksymalnej. 

Każdy regulator posiada 3 niezależne nastawy dynamiczne PID, dostosowujące 
parametry regulatora do stałych czasowych pieca oraz wymagań regulacji. 

Układ próżniowy (3a) umożliwia prowadzenie badań w wyższych temperaturach, 
eliminuje konwekcję oraz zmniejsza odprowadzenie ciepła z badanej próbki. 

Układ zasilania gazami (3b) pozwala: 
a) przepłukiwać komorę roboczą gazami neutralnymi 
b) ograniczyć sublimację lotnych składników próbki przez wytworzenie odpo-

wiedniego ciśnienia gazu. 
Promiennik (4a) stanowiący źródło energii do naświetlania badanej próbki składa 

się z 16 żarników kwarcowych. W zależności od potrzeby część z nich może być 
wyłączana w celu zmniejszenia mocy (4b) na określonym zakresie widma promie-
niowania (temperatury). Moc zasilania promiennika jest regulowana od ułamka wata 
do maksymalnej mocy wynoszącej 10 kW. 

Promiennik zamknięty jest koncentratorem odblaskowym o wewnętrznej i ze-
wnętrznej powierzchni odbijającej z wymiennym wyprowadzeniem strumienia świa-
tła umożliwiającym dobór jego średnicy od kilku mm do 25 mm. Zarówno wprowa-
dzenie promiennika o regulowanej mocy w szerokim zakresie, jak i możliwość 
doboru określonego zakresu widma promieniowania od kilkudziesięciu |J.m do ułam-
ków |i.m jest rozwiązaniem nowym w tego typu aparaturze. 

Daje to możliwość prowadzenia badań materiałów o bardzo różniących się wła-
ściwościach fizy ko-strukturalnych. 

Dozownik czasu naświetlania (5a) badanego materiału przekazuje pojedyncze 
impulsy promieniowania. Jest to jego podstawowa funkcja w procesie eksperymen-
talnego zdejmowania charakterystyk cieplnych materiałów. Stanowią one wyjściowe 
informacje w analizie dynamiki zmian temperatury i wyznaczania współczynnika 
przewodnictwa cieplnego lub dyfuzyjności cieplnej. 

Konstrukcja dozownika umożliwia również dołączenie napędu z regulatorem 
wyzwalającym określoną liczbę impulsów w ustalonych odstępach czasu (5b). 

Elektroniczny system pomiarowo-rejestracyjny (6). 
Podstawową zależnością pozwalającą analizować zmiany właściwości fizyko-

strukturalne oraz mechanizmy przenoszenia energii cieplnej w badanych materiałach 
są precyzyjne charakterystyki czasowe zmian temperatury. 

Im większa czułość i precyzja pomiaru oraz rejestracji ww. zmian tym więcej 
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informacji otrzymuje się o właściwościach badanego układu. 

Rys. 4. Główny układ badawczy: 

2 - dozownik czasu naświetlania, 3 - otwarta komora badawcza, 5 - uchwyt próbek, 6 - blok 
zaworowy. 

Zastosowany układ sterowany jest za pomocą komputera IBM PC. Sprzęgnięcie 
z badanym obiektem odbywa się poprzez kartę komputerową przetwornika MINI 
16, w płycie głównej komputera. Takie rozwiązanie powoduje, że komputer, obok 
swojej podstawowej funkcji, jaką jest sterowanie i kontrola całego cyklu pomiarowe-
go, może być jednocześnie używany do innych prac (np. edycja lub prace obliczenio-
we wykonywane niezależnie od prac pomiarowych). Karta komputerowa MINI 16 
umieszczona jest w komputerze pod adresem określonym przez użytkownika (za 
pomocą mikroprzełączników znajdujących się na karcie). Sterowanie kartą poprzez 
PC umożliwia korzystanie z języków wyższego rzędu (BASIC, PASCAL, C, FOR-
TRAN, ASYST, asembler) stanowiących oprogramowanie karty. Pozwala to na przy-
śpieszenie uruchomienia badanego układu oraz ułatwia wprowadzanie zmian progra-
mowych do algorytmu działania. 

Karta przetwomika MINI 16 posiada: 
- 8 różnicowych wejść analogowych o rozdzielczości ustawianej programowo 

od 12 do 16 bitów, 
- 6 zakresów napięć wejściowych ustawianych programowo od 25 mV do 10 V, 
- 12 linii wejściowych ustawianych indywidualnie jako wejście lub wyjście, 
- kompensację zimnych końców termopar, 
- linearyzację 10 typów termopar. 

Elektroniczny układ pomiarowo-rejestrujący pełni następujące funkcje: 
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a) dokonuje pomiarów temperatury w wybranych charakterystycznych punk-
tach próbki i pieca, 

b) rejestruje wyniki pomiarów temperatury w formie charakterystyki czasowej 
(wydruk na drukarce lub w pliku w formie cyfrowej), 

c) umożliwia obserwację zmian temperatury jednocześnie we wszystkich punk-
tach pomiarowych próbki w czasie trwania eksperymentu (do 8 punktów), 

d) steruje cyklem pomiarowym próbki zapewniając automatyczny dobór para-
metrów pomiaru (czas naświetlania próbki, moc promiennika, okres repety-
cji pomiaru w żądanym zakresie temperatur). 

Rys. 5. Układ regulacyjno-rejestrujący z monitorem umożliwiający obserwację zmian tempe-
ratury w czasie cyklu badawczego. 

3. CHARAKTERYSTYKA I ZAKRES BADAN 

Badania eksperymentalne prowadzone są między innymi w układzie półnieskoń-
czonym ze zmiennego lub stałego źródła ciepła [1,2]. Typowe zmiany temperatury 
w funkcji czasu ilustrują wykresy (rys.6 i 7). Pomiar zmian temperatury dokonywany 
jest jednocześnie w dwóch ustalonych odległościach x, i od czoła badanej próbki. 
Tg jest stałą temperaturą układu w czasie przyjmowania impulsu cieplnego (lasera 
lub promiennika) tworzącego źródło ciepła. Przebieg zmian temperatury w funkcji 
czasu rejestrowany jest w pamięci komputera i następnie drukowany w postaci 
tabelki lub wykresu. 
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Rys. 6. Układ ze zmiennym źródłem ciepła. Typowy wykres zmian temperatury w dwóch od-
ległościach od czoła próbki (x,, Linia b wskazuje moment rozpoczęcia nagrzewania czoła 
próbki impulsem laserowym. 

W zależnos'ci od właściwości cieplnych badanego materiału i rozmiarów próbek 
istnieje możliwość doboru wymiarów i skali układu współrzędnych rejestrowanych 
zmian temperatury w funkcji czasu (rys. 6 i 7).Poprawia to znacznie przejrzystość 
i dokładność wyników. 

W przypadku wyznaczania zmian np. współczynników dyfuzyjności lub przewo-
dnictwa cieplnego w funkcji temperatury, przeprowadza się szereg badań dla kilku-
nastu stałych temperatur T^. 
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Rys. 7. Układ ze stałym źródłem ciepła. Wykres zmian temperatury w dwóch odległościach 
od czoła próbki (x,, Xj). Linia b wskazuje moment rozpoczęcia nagrzewania czoła próbki. 

Wykres współczynnika dyfuzyjności cieplnej a = a(T) wyznaczony dla azotku 
krzemu [8] przedstawiono na rys. 8. Krzywe 1-i- 4 ilustrują zmiany współczynnika 
dyfuzyjności cieplnej a w funkcji temperatury dla ceramiki o różnych składach 
i znacznie różniących się gęstościach. W oparciu o te krzywe można między innymi 
prześledzić wpływ gęstości i składu na zmiany współczynnika dyfuzyjności cieplnej 
a (rys. 8, wykres A). 

Wymiary badanych próbek: średnica (j)̂ ^ = 25 mm, (j),̂  = 8 mm; długość 1 = 26 mm. 
W szczególnych przypadkach kształt i wymiary próbek dostosowywane są do 

możliwości technologicznych producenta badanego materiału. 
W zależności od składu i właściwości fizycznych materiałów i ich przeznaczenia 

pomiary eksperymentalne prowadzone są w zakresie od temperatury pokojowej do 
10(X)°C, w próżni lub w atmosferze gazów neutralnych 

Dokładność pomiarów i wyznaczanych parametrów zależy od charakterystyk 
fizyko-strukturalnych badanych materiałów i waha się od 3% do 8% (dla przyjętej 
metody). 
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Rys. 8. Zmiany współczynnika dyfuzyjności cieplnej a w funkcji temperatury dla czterech ro-
dzajów ceramiki azotkowej [8]: 

1 - SijN^ - 90%, Yf i^ - 6%, A l p , - 4%, gęstość = 3.09 [gem '] 

2- SijN^ - 90%, Y , 0 , - 6%, A i p j - 4%, gęstość = 2.93 [gem '] 

3- SijN^ - 93%, Y p ^ - 6%, A i p , - 1%, gęstość = 2.59 [gem '] 

4 - Si3N^ - 94%, Y Ą - 6%, gęstość = 2.31 [gem '] 

Zmiany współczynnika dyfuzyjności cieplnej a od gęstości (głównie) i od składu (w mniej-
szym stopniu) ilustruje linia A. 

4. UWAGI KOŃCOWE I WNIOSKI 

Projektując i budując wyżej opisane urządzenie uwzględniono możliwość rozwi-
jania nowego kierunku badań fizyko-strukturalnych materiałów opartych na analizie 
dynamiki procesów cieplnych. 

Wiąże się z tym bezpośrednio, również rozwój metodologii badań i specjalistycz-
nego oprzyrządowania. 

Wykonane w tym zakresie prace pozwalają na podjęcie badań materiałów o różnych 
właściwościach i budowie, między innymi: 
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1. Stopów metali o specjalnych właściwościach fizyko-mechanicznych 
2. monokryształów i kryształów pierwiastków i związków 
3. ceramiki i szkła (łącznie z materiałami o bardzo niskim przewodnictwie cieplnym) 
4. kompozytów proszkowych 
5. kompozytów z osnową włóknistą i warstwową 
6. materiałów o niekonwencjonalnej konsystencji» 
Największy nacisk położono na możliwości badań wspomagających projektowa-

nie i rozwój technologii nowych materiałów. Zarówno nowe propozycje metodolo-
giczne [7] jak i wyniki badań przeprowadzonych na opisanym urządzeniu są przygo-
towywane do druku. 

Opracowanie i wykonanie urządzenia dofinansowane przez KBN (grant nr 
3 3627 92 03). 
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SUMMARY 

APPARATUS AND RESEARCH PROBLEMS CONCERNING INVESTIGA-
TIONS OF MATERIAL TERMAL PROPERTIES 

An apparatus enabling to perform the accurate measurements of temperature 
variations in semi-infmite systems with altering and constant heat source as a base 
for determination of the material thermal parameters was constructed. 

Particularly it is possible to undertake investigations of the thermal diffiisivity coeffi-
cient as a function of temperature and thermal conductivity. Temperature of the investi-
gated samples was mamtained at arbitrary constant level within the range of 220 K to 
1300 K. As a energy source emitting a heat front a radiator or laser can be used. 

The 10 kW controlled supply system can heat the radiator in the range from 
350 K to 2700 K. It enables selection of a continuous spectrum of radiation levels in 
the defined energy range. The investigations can be carried out in vacuum or in 
a neutral gas atmosphere. 

A precise measuring and recording electronic system enabling simultaneous re-
cording of eight electrical parameters has been used in these investigations. 

COJIEP>KAHME 

AnnAFAiyPA flJlH MCCJlEflOBAHHil TEPMHMECKHX XAPAKTEPH 
CTMK MATEPMAJlOB 

B paGoxe npeflcraBJieHbi cxeivia h HeKOTopbie npHMeHHeHHH yHHKaJiHOii ycTanoBKH hjih 
HCC.IieilOBaHMH TepMHHeCKHX XapaKTepWCTHK paSJTH'IHblX MaTepHaJlOB, TaKHX KaK KCpaMHKa, 
cnjiaBbi MexajiJioB, K0Mn03Hun0HHbie MaiepHajibi. 

ToHHoe onpeaejieHHe KOHcraHTbi T e n j i o B O H nncpyaHH MarepnaJia a b o 3 m o > k h o b pe-
sy j i tTare T O H H o r o H3MepeHHfl h perHcrpauHH HaMCHeHHii TeMneparypbi. MsMepeHHan k o h -

CTaHTa aafiT B03M0>KH0CTb npocjieflHTb BnjibiB TexHOJiorHHecKoro n p o u e c c a na KpHCCTajiJio-
(l)H3HHeCKHe CBOBCTBa HOBblX MaTepHaJlOB. Y c T a H O B K a n03B0.nHeT TaKiKe npOBOflHTb 
cpaBHHTe.ribHbie HccJienoBaHMfl c uejibio nonSopa cooTBeTCTByiomero MaTepnajia hjih koh-
KpeTHoro npHMeHCHHa. 

MccjiejioBaHHfl n p o B O j i f l T C f l b aHanasone TCMneparyp o t KOMHaxHofl jio 1300 K, 
B BaKyyiwe h j i h HeKTpa.ribHon aTMOC(|)epe. 
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