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Volumevergroting door dislokaties

Hoewel het effekt van dislokaties op het volume klein is, opent het een nuttige mogelijk heid
om dislokatiedichtheden op een onafhankelijke manier te bepalen. Aanvankelijk leek het erop
dat de theorie in het geheel geen volumevergroting voor dislokaties voorspelde, totdat men de
bijdrage van de nietlineaire elasticiteit in de berekening betrok. De uitzetting is dan te begrijpen
doordat via de glijdingsmodulus de energie van het elastisch veld van een dislokatie zich kan
verlagen door grotere afstanden tussen de atomen. Met een simpel model schat men de dilatatie
op 2/3 b’ per atoomlengte b. Ook eksperimenten leveren getallen van ongeveer 1 b*. Tegen-
woordig zijn komputersimulaties van atoommodellen met dislokaties erin mogelijk. De relakse-
rende atomen oefenen een soort druk uit op de wand van het simulatiespecimen. Met een konti-
nuiimsmodel kan worden voorspeld dat de inverse waarde van die druk lineair met R* loopt
voor R naar oneindig, zoals in de simulatie. Hieruit heeft de auteur c.s. voor molybdeen een di-
latatie berekend van 0,45 b° per atoomlengte dislokatiedichtheid.

SCIENCA REYUO, vol. 33 (1982), n-ro 2 (140)

Metodoj de termoanalizo
Hanu$ Landspersky (Cehoslovakio)*

1. Enkonduko

La metodoj de termoanalizo bazigas sur mezurado de transform-
fenomenoj en studata substanco, okazantaj dum ties temperatur-variado.
Unuavice temas pri dinamikaj procesoj, informantaj pri sinsekvaj Sangoj de
iu fizika valoro depende de altifanta ati malaltiganta temperaturo. Ili estas
efektive metodoj analizaj, &ar ili ebligas identigi la hemiajn fazojn kaj ties
kombinojn surbaze de progresive varianta temperaturo de ekzamenata mate-
rialo.

La bazaj principoj de la plej ordinaraj termoanalizaj metodoj estas kona-
taj jam pli ol duonjarcenton, sed nur en la lastaj jardekoj ili farigis efika in-
strumento, kiel en la identigado de industrie gravaj materialoj, tiel en la stu-
dado de procesoj, okazantaj en la koncernaj substancoj. Sciencaj laboristoj
en la plej diversaj branéoj de la hemia industrio kaj substanc-esplorado pre-
skaii iujare renkontigas okaze de internaciaj konferencoj, Kie ili resumas la
atingitajn rezultojn, disvolvas kaj precizigas novajn metodojn kaj decidas
pri pluaj direktoj en evoluigado kaj aplikado de la termoanalizaj metodoj en
industria praktiko.

La celo de tiu &i artikolo estas, konigi la bazajn principojn de la termoana-
lizaj metodoj al sciencaj laboristoj kaj tiamaniere kontribui al la enkonduko
kaj enindustria apliko de tiuj metodoj.

* Ingeniero en Instituto de Nuklea Esplorado (Ustav jaderného vyzkumu) en Rez, proksime de

Prago.
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2. Divido de la termoanalizaj metodoj

La bazajn metodojn de termoanalizo eblas dividi lat tri tipoj:

— metodoj, kiuj studas 3angojn de la komponant-enhavo en specimeno;
— metodoj, kiuj studas Sangojn de varm-proprecoj de specimeno;
— metodoj, kiuj studas aliajn proprecojn de specimeno.

Al la unua grupo apartenas la gravimetria termoanalizo (unuvorte: termo-
gravimetrio) lali kiu estas determinataj la mas-$angoj de specimeno, lokita
en medio, kies temperaturo varias lal regata rapido. Plua grava metodo en
tiu & grupo estas la metodo de detekto aii analizo de gasoj, emanantaj el spe-
cimeno. Ci-metode estas detektataj aii analizataj la gasproduktoj, estigantaj
dum temperature programita varmigado de ekzamenata specimeno. Gravan
lokon okupas ankaii la diferenca premanalizo, laii kiu estas determinataj la
temperatur-dependecoj de la premdiferenco inter sistemo, ellasanta iun ga-
skomponanton, kaj sistemo kompara.

La metodoj de la dua grupo estas pli generale aplikeblaj, car ajna statSan-
go de substanco estas ¢iam akompanata per entalpi-3ango de la specimeno,
aii almenai per 3ango de ties varm-kapacito. La fundamenta metodo estas la
rekta termoanalizo, laii kiu estas mezurata la temperaturo de specimeno, lo-
kita en medio, kies stato varias laii regata rapido. La plej ordinara metodo
de tiu & grupo estas la diferenca termoanalizo. Ce ties apliko, la mezurata
valoro estas temperatur-diferenco inter specimeno ekzamenata kaj specime-
no kompara, kondie, ke ambaii specimenoj estas lokitaj en la sama medio,
kies temperaturo varias laii regata rapido. En la lastaj jaroj kreskas la signi-
fo de la spontanea dinamika kalorimetrio (ankau nomata: Calvet-
mikrokalorimetrio), lati kiu estas mezurata la spontanea varmofluo inter
specimeno kaj ties Cirkatiajo, al inter specimeno esplorata kaj specimeno
kompara, dum temperatur-variado de la Cirkada medio lati regata rapido.
Parenca metodo estas la kompensa dinamika kalorimetrio, lan kiu estas me-
surata la varmofluo, direktata en la specimenon tiel, ke la temperatur-
diferenco inter la specimeno kaj la ¢irkatiajo, eventuale inter la specimeno
ekzamenata kaj la specimeno kompara, estu nula, dum ambail specimenoj
estas lokitaj en medio, kies temperaturo varias lau regata rapido.

En la trian grupon ni vicigas la dilatometrian analizon, lal kiu estas obser-
vataj la dimensi-3angoj de la specimeno dum gia varmigado lai regata rapi-
do. Ce la emana termoanalizo estas mezurata la rapido de liberigado de iner-
ta radioaktiva gaso, antalie metita en la varmigatan specimenon. La termo-
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mehanika analizo indikas Sangojn en specimeno, mezurante Sangojn de iu
mehanika propreco, dum la specimeno estas stre¢ata kaj varmigata la rega-
ta rapido. Simile estas studataj la Sangigoj de elektraj proprecoj depende de
la temperaturo, ekz. la elektra konduktivo. Tiu ¢ metodo estas la termoelek-
tra analizo. En la grupon apartenas ankat specialaj metodoj, ekz. la termo-

lumineska analizo, alttemperatura rentgena struktur-analizo, oscila termo-
spektrometrio.

3. Principoj kaj procedoj de la bazaj termoanaliz-metodoj

3.]: Gravimetria termoanalizo (GTA), termogravimetrio (TG)

Ci tiu metodo ebligas studi fizikajn kaj hemiajn procesojn, kiuj evidenti-
gas en la ekzamenata materialo pro masperdoj (t.e. pro liberigado de gasoj
ali vaporoj) kaj maskreskoj (t.e. pro ties sorbado). La bazan aparaton pre-
zentas pesilo, al kiu estas alfiksita forneto kun la specimeno, varmigenda laii
regata rapido. Krom la vekta pesilo estas uzataj ankai la risorta aii la torda.
La elklinigon oni mezuras ail optike, aii elektronike, ali oni uzas kompen-
sajn metodojn, lai kiuj la mas-8ango estas kompensata aiitomate per la for-
to malasenca; mezurata estas valoro de la kontratiforto. La mas-3ango aii la
kontraiforto registrigas elektronike, kio ebligas akiri senpere la registron de
la mas-Sango laii temperaturo ai tempo. Unu ekzemplo pri la registrado de
la malkomponigo de kalcia etandiato (oksalato) laii la sekvanta shemo estas
demonstrita en fig. 1 (F. Paulik 1966):

CaCzO4 N HTO = C3C304 = CaCO. —*CaO

La ekzamenata materialo malkomponigas ati en unu stadio ai en kelkaj
stadioj, kiel demonstras la ilustrajo. Iam la stadioj sekvas unu la alian tiel ra-
pide, ke la Sangoj en la apartaj stadioj superponigas en la termogravimetria
kurbo. Tiam pli konvenas la registro derivita, kiu prezentas rapidecon de la
mas-Sangoj lat temperaturo (fig. 1, kurbo 2). Tian kurbon oni akiras per de-
rivado de la termogravimetria kurbo; modernaj aparatoj estas plej ofte jam
ekipitaj per derivilo kaj helpe de tiaj oni akiras ambat kurbojn samtempe.

La termogravimetria kurbo ebligas studi ne nur la procesojn dum kompo-
nigo ai malkomponigo, sed ankaii la bazajn proprecojn de la testata mate-
rialo, ekzemple la temperatur-intervalojn de la malkomponigo aii la interva-
lojn de la temperatura stabileco, kaj la konsiston de la origina specimeno ai



1 — gravimetria kurbo AT
(GTA, TG)

2 — derivita kurbo
(DGTA, DTG)

3 — diferenca
kurbo (DTA)

4 — dilatometria
kurbo (TDA)

5 — derivita
dilatometria
kurbo (DTD)
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Fig. 1: Termogramoj de
kalcia etandiato
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de ties interproduktoj. La gravimetria terinoanalizo estas tre grava metodo
ankail por esplorado de mehanismoj, regantaj la procesojn de komponigo
all malkomponigo. Tiucele oni evoluigis kelkajn kalkulprocedojn, el kiuj la
plej ofte uzataj estas la metodoj de E. Freemann — B. Carroll (1958), de H.
Horowitz — G. Metzger (1963), de J. Vachuska — M. Voboril (1971) k.t.p.
Sufiée detalan skizon eblas trovi en la artikolo de V. Satava — F. Skvdra
(1969).

3.2. Diferenca termoanalizo (DTA)
La principo de &i tiu metodo estas evidenta per fig. 2. La specimeno loki-

2
1 — forneto
o o 2 — temperatur-regulilo
v 3 — registrilo
0 o] 1 4 — amplifilo
V — specimeno kun termoelemento
[o] /'\ A o R — kompara specimeno kun ter-
o o moelemento
M — termoelemento, reganta tem-
praturon de la forneto
O — malvarma luto 0°C
4
3

Fig. 2: Shemo de aparato por diferenca termoanalizo
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gas en specimenujo meze de forneto 1 apud specimenujo kun la referenca
(kompara) specimeno R, kies entalpio aii varmokonduktivo ne varias dum la
varmigo all malvarmigo enkadre de la koncerna temperatur-intervalo. En
ambail specimenujoj trovigas po unu termoelemento konektita tiel, ke de-
tektigu diferenco de iliaj elektromotoraj fortoj. La diferenco estas amplifata
per amplifilo 4 kaj registrata per registrilo 3. La rezulto estas ekz. la kurbo 3
en fig. 1. Sangoj de la elektromotora forto estas duspecaj: se dum reakcio
estas konsumata la varmo, la reakcio nomigas endoterma (= varmoprena)
kaj la kurbo havas endoterman verticon. Male, se en la reakcio liberigas la
varmo, la reakcio estas ekzoterma (= varriodona) kaj la kurbo havas verti-
con ekzoterman, registritan en mala senco,

La signifo de &i tiu metodo konsistas ne nur en gia simpleco kaj multe pli
grava sentiveco kompare kun la metodo de mas-8§angoj, sed precipe en la
fakto, ke &i ebligas registri e€ tiajn $angojn, kiuj en la testata materialo oka-
zas sen mas-perdo au -kresko. Ci tien apartenas la kompon- kaj
malkompon-reakcioj de la tipo:

Asolida = Bsolida *+ Csolida

Ekzistas ankaii reakcioj, kiuj efektivigas pro struktur-8angoj sen akompa-
no de 3angoj hemiaj. Gis nun aperis kelkaj miloj da komunikajoj pri la prin-
cipoj, procesoj kaj precipe pri la aplikado de ¢i tiu metodo. DTA farigis unu
el la bazaj hemianalizaj metodoj por plej diversaj materialoj, ¢ar la tempera-
turoj, respondantaj al la verticoj de la DTA-kurbo estas tre karakterizaj va-
loroj. Krom identigo de unuopaj kombinajoj oni povas analizi ankal ties
miksajojn, ingredientojn kaj ties reakciojn kaj influon sur la proprecojn de
la baza materialo. Eblas latikvante determini partoprenon de unuopaj kom-
ponantoj en la miksajo, iliajn struktur-modifajojn kaj struktur-Sangojn.
Eblas e¢ mezuri varm-efikojn, okazantajn dum la §angoj. Diference de la
termogravimetriaj metodoj, kie hodiaii la evoluigaj tendencoj rilatas apara-
tan tehnikon kaj altigadon de sentiveco kaj precizeco, sfere de la diferenca
termoanalizo — krom la disvolvo de pritaksaj metodoj — estos atentata pre-
cipe la vidpunkto laikvanta. Car la maksimumoj, minimumoj kaj la tuta
evoluo de la DTA-kurboj tre dependas de la geometria arango de eksperi-
mento, oni ellaboradas proponojn por elekto de normigaj substancoj, kiuj
ebligos precizan komparadon de rezultoj, akiritaj helpe de diverstipaj apara-
toj, oni solvas kalibradon de aparatoj cele al laiikvanta taksado kaj al kom-
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pilado de normaj katalogoj, kiuj ebligos identigadon de unuopaj substancoj
mem kaj ankaii en miksajoj.

3.3. Dilatometria analizo (TDA)

Ci tiu metodo esence pliampleksigis aplikeblon de la du supre priskribitaj
bazaj metodoj de la termoanalizo. Gia principo estas en la mezurado de di-
mensiaj varioj de specimeno, dum gia temperaturo kreskas. Gi estas videbla
en fig. 3. La specimeno 6 en la formo de stangeto estas lokita en silika
(kvarc-vitra) tubo 2 kaj giajn longo-variojn peras la stangeto 3 al la Sovo-
indikilo. Cirkati la tubo estas forneto 1. La temperaturo estas mezurata pere
de termoelemento 5 kaj registrata samtempe kun Sovigado de la stangeto,
per registrilo 7.

Fig. 3: Aparato por dilatometria termoanalizo

1 — forno

2 — silika tubo

3 — peranta stangeto

4 — dilatometria indikilo
5 — termoelemento

6 — specimeno

7 — registrilo

2 3
O 0 O o o] Q o Qo o
A
6\?_? —
f O £

[‘_
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Dependeco de la dimensi-varioj de la specimena kalcia etandiato estas de-
monstrita per la kurboj gravimetria (4) kaj derivita (5), en fig. 1. Origine,
aplikado de ¢&i tiu metodo rilatis determinadon de la termodilata koeficiento,
sed baldali oni ekutiligis gin por determinado de karakterizaj temperatur-
punktoj de vitroj, por studado de hemiaj reakcioj en solida fazo kaj nelastvi-
ce por studi kunbakigadon. Krom la latikvalitaj rezultoj — determino de
temperaturaj transform-punktoj, konstruo de faz-diagramoj, determino de
material-stabileco depende de temperatur-variado k.s. — estas eble, et lauk-
vante apreci procesojn de la kunbakigado kaj determini la mehanismojn, de
kiuj la procesoj estas regataj.

3.4. Emana termoanalizo

La largskala disvastigado de &i tiu metodo komencigis nur en la lastaj du
jardekoj, kvankam giaj principoj estis konataj pli ol unu duonjarcenton.
Tiel okazis danke al la rapida evoluigo de aparatoj, necesaj por indikado de
la radioaktiva radiado. La metodo bazigas sur mezurado de la rapideco, laii
kiu liberigas la radioaktiva inerta gaso (antalie metita en solidan
substancon), depende de la temperatur-variado. La varmigata substanco,
kiu en konsiderata temperatur-intervalo neniel Sangigas, liberigas la gason
lali rapideco, havanta eksponentan karakteron. La rapideco abrupte §angi-
gas pro ajna transformo de interna struktur-arango, same pro transformo de
ekstera surfaco, el kiu la radioaktiva gaso liberigas.

La principo de la emana termoanalizo estas evidenta el fig. 4 (V. Balek
1977). Specimeno en krisolo, lokita en silika tubo 2, estas varmigata en for-
no 1. Super la specimeno fluas la porta gaso tra regulilo 7, tra gas-sekigujo 4
kaj tra mezurkamero 5, ekipita per fotomultiplikilo. En la mezurkamero la
gaso estas riigata per la radioaktiva gaso, liberiginta dum la temperatur-
kresko de la esplorata materialo. Signalo el la multiplikilo estas direktata en
la mezurilon de impuls-frekvenco kaj de tie en la registrilon 3. La gaso, rici-
gita per la liberiginta radioaktiva gaso, estas poste ellasata tra flumezurilo 8
en dekondukilon.

La radioaktiva gaso eskapas el la solida fazo, difuzigante gis ties surfaco.
Tial oni povas akiri informojn ne nur pri difuzaj proprecoj de la ekzamenata
gaso en la koncerna materialo, en certaj kondiéoj e¢ pri difuzaj proprecoj de
gasoj generale — en la materialo; sed precipe laii rapidec-variado de la gas-
liberigo oni povas prikonsideri la procesojn, okazantajn en la ekzamenata
materialo. Krome oni povas grave profiti la metodon por indikado de Sangi-
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g0j, rezultantaj ekzemple el la Ceesto de mikrokvantaj aimik.safjoj, kiuj prt?—
skaii influas nek la konsiston, nek la bazan strukturon, sed kiuj povas konsi-
derinde influi la difuzproprecojn de materialo kaj de ties surfaco, do anl.caﬂ
de surfaco generale. La metodo informas ankaii pri reagemo de mat.erllalc?
post prilaboro en la tuta temperatur-intervalo au pri Ceesto Qe alm1k5}1ﬁlaj
mikrokvantoj (se aliaj metodoj estas neuzeblaj), plue ankat pri kunbak.lga-
do de pulvoraj materialoj kaj speciale pri la komencaj fazoj de la kt.mbaklga-
do, kiam la dilatigo estas nula aii tiom malgranda, ke la dilatometria metodo
8in ne indikas. En la lastaj jaroj, la atento estas koncentrata al la laikvanta
prilaboro de rezultoj.

Diference de la ceteraj metodoj, kiuj prilaboras materialon senpere, la
apliko de la emana termoanalizo bezonas enigon de ir}erta radioaktiva gaso
en la specimenon. Tiucele estas uzataj jen }aZ%TSOCCdOJ: . ‘
— senpera enigo de la patrina radionuklido Th de la inerta radioaktiva

FHAC

| — forno
2 — silika tubo kun specimeno en krisolo

J_ 3 — registrilo
4 — porta gaso o
o s — mezurkamero kun fotomultiplikilo

6 — mezurilo de impulsoj

o
o o
1 7 — gasometro
o —]. O
o

8 — gasregulilo
9 — termoelemento

Fig. 4: Shemo de aparato por emana termoanalizo



56

gaso en la ekzamenatan subs gi ¥
i substancon dum gia preparo aii helpe de sorbo el
——Fiifuza enigo helpe de alta premo de inerta £aso;
—Jona bombardado k.a. ,
Oni mezuras la rapidecon de 1
a radon-eskapado; Ia radono ja formig:
zulte de la disfalo de 228Th lat la ekvacio: S

2287y, —~ 224p, — 2205

Certa malhelpo por utiligo de &i tiu metodo estas la radioaktiveco de la
substancoj. Sed estas necese mencii, ke la kvanto kaj la specifa aktiveco de la
ekzarr.lenazaj specimenoj, necesaj por la mezurado, estas tiom malgrandaj
ke oni povas labori per la aparato eman-termoanaliza en &iu ordinara bon.e:
acrunjata, hemia laboratorio. La porta gaso povas esti ellasata en fur;'lﬁran—
kt:)n, Car la inerta radioaktiva gaso estas tre malkoncentrita. Sole por la ple-
nigado per inerta radioaktiva substanco oni bezonas radiohemian laborgto—

rion, sed tiu jam farigis ordinara Ciu i
‘ : parto de Ciu iom grava laborejo es at
industria. : S

4. Konkludoj

La me.todoj de termoanalizo farigis valora help-rimedo en la esplorado
k.arakl‘erlzado kaj analizado de plej diversaj tipoj de materialoj. Krom la or-‘
cl.mal"a) analizaj informoj ili povas doni valorajn informojn ankai rezulte de
51‘::1 dinamika mezurprincipo. Ili povas modeli tehnologiajn procedojn cn.rea-
laj konditoj, ¢ar ilia karaktero proksimas al tiuj kondiéoj.

.En la .laslaj du jardekoj oni multe profitis, kombinante plurajn procedojn
Tjaménlerc on% akiras pli kompleksan informaron pri ckzamenata matcrialc;
au pri procesoj, okazantaj en gi dum regata temperatur-variado. Tial la pli-
multo de komerce liverataj aparatoj estas kombinita por kelkaj procedoj. La
perfeklteco de mezuraparatoj kaj la ebleco de latikvanta taksado de rezu‘lto'
e.st.as tiom altaj, ke la metodoj de termoanalizo farigis nemalhaveblaj por éid
fizika, hemia, mineralogia aii alia simila laboratorio. e
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Metody termické analyzy.

V éldnku jsou shrauty zdkladni metody termické analyzy. CtyFi nejcastéji uZivané postupy —
termogravimetrickd analyza, diferencéni termickd analyza, dilatometrickd analyza a emanacni
termickd analyza — jsou popsany podrobnéji a demonstruje se Jejich pouzitelnost jak pFi che-
mické, tak pFi fyzikdlni analyze materidlfi, nebo i pfi procesech, které probihaji v materidlu bé-
hem jeho tepelného zpracovdni. V disledku své univerzdlnosti a vysoké pFistrojové dokonalosti
staly se tvto metody nepostradatelnymi v kaZdé veisi fyzikdini, chemické, mineralogické &i jiné

podobné laboratofi.

Stomatologia Sekcio de UMEA

Dum la antverpena Universala Kongreso de Esperanto (1982), UMEA (Universala
Medicina Esperanto-Asocio) fondis sian Stomatologian Sekcion. Surbaze de alvoko,
aperinta en la revuoj Monato, Sennaciulo, Heroldo de Esperanto, Sano k.a., jam
anoncis sin tri dekoj da fakuloj el ok landoj.

La sekcio invitas &ujn dent-kuracistojn, -asistantinojn, -tefinikistojn, -higienistojn
k.a. fakkolegojn por partopreni en jena aktivado:

— kunlabori en medicinistaj Esperanto-fakgrupoj;
— aligi al la terminologiaj labori por perspektiva eldono de stomatologia ter-
minaro;
— instigi aperadon de Esperanto-resumoj en stomatologiaj revuoj;
— publikigi stomatologiajn artikolojn en Esperanto-revuoj;
— informi neesperantistajn gekolegojn pri la supre menciita sekcio;
— prepari kompilon de STOMATOLOGIA ENCIK LOPEDIETO.
Ciuj interesatoj skribu al la provizora sekretario de la sekcio, la membro de Medici-
na Fakkomisiono de Hungara Esperanto-Asocio:
Dr. Baldzas Szemdk, Pozsonyi u. 2, H-2737 CEGLEDBERGEL, Hungario





