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Zmiany temperaturone o
wspdtczynnika rozszerzalnosci liniowej NaNoGs

Wsréd krysztatdw wykazujacych wiasnosci ferro- badz
antyferroelektryczne szczegdlne miejsce zajmuje liczne gru-
pa materiatbw o strukturze perowskitu. Do grupy tej nalezy
niobian sodu NaNbO".

W literaturze dla tego materialu mozna spotka¢ dane do-
tyczgce wiasnosci dielektrycznych, strukturalnych optycz-
nych i elektrycznych [1-8]. Bardzo skromne sa informacje do-
tyczace wiasciwosci cieplnych tego materiatu. Wielkosciami
charakteryzujacymi witasciwosci cieplne sa: ciepto witasciwe,
wspotczynnik termicznej rozszerzalnos$ci oraz wspotczynnik
przewodnictwa cieplnego. Zmiany temperaturowe wspotczynnika
przewodnictwa cieplnego przedstawiono w pracy [5]»

Celem niniejszego opracowania jest zbadanie zmian tempe-
raturowych wspéiczynnika rozszerzalnosci liniowej (LWRC).
Interesujgce jest, czy wartos¢ tego wspotczynnika bedzie
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ulega¢ zmianie w znanych z innych badan temperaturowych
przejs¢ fazowych tak licznych dla tego materiatu.

TECHNIKI EKSPERYMENTU

Celem dokonania pomiaru wspéiczynnika liniowej rozsze-.
rzalnosci NaNbOM(LitfRC) uprzednio wykonano prébki w polikrysta-
licznej formie krgzkéw o $rednicy okoto 25 mmi grubosci
4mMm Z quik()%/v tych wycieto prostopadtos$ciany o wymiarach
18 x 5 x 3 mn.

UKEAD POMIAROWY

Do okreslenia liniowego wspo6tczynnika rozszerzalnosSci
cieplnej (IWRC) wykorzystuje sie dylatometry umozliwiajgce
pomiar AI(T). Z réznymi typami dylatometréw mozna zapoznac
sie w publikacji [9].

Cieplne rozszerzanie probki moze by¢ zmierzone w statycz-
nym lub dynamicznym systemie nagrzewania. W statycznym syste-
mie, w kazdym punkcie pomiaru temperatury probke doprowadza
sie do pelnego termodynamicznego zréwnowazenia i nastepnie
mierzy sie jej diugosé. Ten system stosuje sie w precyzyj-
nych pomiarach LXRC (np. monokrysztatdw lub w przypadku sil-
nie zmieniajacego sie tWRC, w zaleznosci od temperatury, ,np.
w okolicy fazowych przejs¢ | rodzaju).

W celu uzyskania termodynamicznej réwnowagi probki
(0 rozmiarach 20 x 5 x 5 nmY wygrzewa sie jg w danej tempe-

raturze okoto 30 minut. Temperature stabilizuje sie w punk-
tach pomiaru.



Przy dynamicznym systemie nagrzewania probki nastepuje
ciagte grzanie a diugos$¢ mierzy sie w dowolnie wybranych
punktach temperatury. Przy tym systemie zwieksza sie bilad
okreslenia temperatury i diugosci prébki. Dynamiczny system
stosuje sie w przypadku matych zmian LWRC w funkcji tempera-
tury.

Stosowane przez autorow urzgdzenie mechanicznego kwarco-
wego dyiatometru skiada sie z nastepujgcych podstawowych
blokéw rys. 1:

T) dyiatometru z systemem odczytu rozszerzalnosci A,

2) bloku regulacji temperatury prébki C,D,

3) bloku pomiaru temperatury proébki,

4) bloku utrzynywania statej temperatury osrodka otacza-

jacego dylatometr A,B.

Korpus dyiatometru (1) rys. 1 stuzy do umocowania proébki
i zwigzanego z nig systemu pomiarowego. w urzadzeniu podtrzy-
mujacym probke stosuje sie dwie kwarcowe rurki (2) i (3),
ktére od dotu opierajg sie o ceramiczng plytke (4). Ta ptyt-
ka przy pomocy innej metalowej ptytki (5), trzech uchwytéw
(6) i sprezyn (7) przyciska zewnetrzng kwarcowa rurke (2) do
korpusu dyiatometru |I. Wewnetrzna kwarcowa rurka (3) w niz-
szej czesci ma luke, w ktérg wstawia sie badang probke (8).
Na gorny korpus dyiatometru przymocowany jest mikrometr (9)
-mikrometryczny czujnik z podziatkg 0,005 nmm

Na czutym drgzku (10) tego czujnika wcisniety jest goérny
koniec wewnetrznej kwarcowej rurki (3). Celem zwiekszenia do-
ktadnosci odczytu wskazowka mikrometru obserwowana jest przez
mikroskop ze specjalng podziatkg dla ustawienia wskazdowki.
Wwyniku udoskonalenia osiggnieto czuto$¢ 1 « 10~“cm/dziatke.
Dla wykluczenia ubocznych mechanicznych zaburzen przyjeto
Srodki eliminujace oddziatywanie na dylatometr mechanicznych
wibracji.
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Regulacje temperatury realizowano przy pomocy komory
(11). Celem obnizenia temperatury prébki ponizej temperatu-
ry pokojowej komore napetniano ciektym azotem. Podnoszenie
temperatury uzyskuje sie przy pomocy elementu grzejnego ko-
mory (11). Z zewnatrz komora pokryta jest izolacjg cieplna,
a wewnatrz ma masywny miedziany cylinder wyréwnujacy tempe-
rature wzdtuz proébki.

Doktadniejszg regulacje temperatury probki realizuje sie
systemem automatycznego nagrzewania z termoparowym czujni-
kiem.

Termostatyczny grzejnik (12) nawiniety jest bezposrednio
na kwarcowa rurke ze zmienng gestos$cig zwojow wzdtuz diugo-
S§ci tej rurki. Wten sposéb osiagnieto zmniejszenie roznicy
temperatury wzdtuz prébki. Czujnikiem utrzymujacym statg tem-
perature jest termopara (13), ktdrej zigcze umieszczone jest
w srodku grzejnika.

Zgodnie z narysowanym schematem blokowym (rys. 1-C) syg-
nat termopary (13) dostaje sie na potencjometr. CzeSciowo
kompensuje sie”™a nie skompensowana cze$¢ sygnatu podawana
jest na czuty wzmacniacz pradu statego. Po dalszym wzmocnie-
niu prad ptynie przez grzejnik (12), stabilizujacy zadang
stalg temperature, ktorg ustala eksperymentator na podziatce
omowionego potencjometru. Uklad ten pozwala prowadzi¢ pomia-
ry w statycznym, kwazistatycznym lub dynamicznym systemie
nagrzewania probki w zaleznos$ci od witasciwosci materiatu.

W ogélnosci komora (li) zabezpiecza konieczne zmiany tempe-
ratury w przedziatach od minus 196°C do plus 800°C. Przekro-
czenie 500°C zmniejsza diugotrwatos¢ czesci ukiadu, powyzej
800°C rozpoczyna sie krystalizacja kwarcowego szkta. Wyko-
rzystanie regulacji ukiadu (rys. 1-C) zabezpieczy dokiadnosé
otrzymywania statej temperatury - 0,01°C i rdznica tempera-
tur wzdtuz diugosci prébki (100 nm) nie przewyzszy 0,1°C.
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Temperature probki mierzymy termopara (14). Sygnat termopa-
ry podawany na kompensator klasy 0,1 pozwala ustali¢ tempe-
rature z doktadnoscig - 0,001°C.

Celem wykluczenia wptywu cieplnego rozszerzania metalo-
wych czesci obudowy dylatometru (1) i (9) na wyniki pomiaréw
wykorzystano system utrzymywania statej temperatury Srodowi-
ska otaczajgcego dylatometr. Przedstawiony system ustalania
statej -temperatury sktada sie z dwu wentylatorow i czterech
grzejnikéw (rys. 1 - a,b,c,d). Pokojowe powietrze po przej-
S§ciu pierwszego wentylatora i dwoch grzejnikéw wchodzi do
komory wstepnego nagrzewania powietrza, gdzie wyrownuje sie
temperatura. Nastepnie powietrze to przez drugi wentylator
i dwa grzejniki wchodzi do komory (16) obejmujacej dylato-
metr. Powietrze o statej temperaturze Kkieruje sie z gory.

w doét po odpowiednim labiryncie, optywajac metalowe czesci
dylatometru, nastepnie kwarcowe-rurki i wychodzi na zewnatrz
na poziomie gérnej czesci komory (11). Takim sposobem na po-
wierzchni komory (2) tworzy sie przeciwny strumien nagrzane-
go w komorze (11) do gory podnoszacego sie powietrza, co
jest bardzo wazne przy pomiarach w wysokich temperaturach.

Grzejniki "a" i "b" tworza ostone "tio" nagrzanego po-
wietrza. Zasilane sg pradem zmiennym i regulowane z pomocag
autotransformatoréw. Grzejnik "c" zasilany jest pradem prze-
miennym i wilgczony za pomocg stykéw przekaznika. Czujnikiem
przekaznikowego systemu jest termometr kontaktowy umieszczo-
ny w komorze wstepnego ustalania statej temperatury powie-
trza. Dokiadna regulacja temperatury powietrza otrzymywana
jest za pomoca.grzejnika (d), ktéry zasilany jest pradem
statym. Zasady regulacji rys. (1-B) wyjasniamy zaczynajgc
od czujnika temperatury - dwodch termistorow umieszczonych
w strumieniu powietrza przy wejsciu do komory dylatometru
(16). Termistory potaczone sg w uktadzie mostka i sygnat



Zz przekatnej po wzmocnieniu podazy do kaskady regulacji pra-
du przez grzejniki. System ten utrzymuje statg temperature
srodowiska otaczajgcego dylatometr z dokiadnoscig do - 0,03°C.

Temperaturowe zaleznos$ci wzglednego liniowego rozszerza-
nia Ai-(T) sa wyjsciowymi charakterystykami badanego zjawi-
ska.

Glbwna faza matematycznego opracowania danych polega na
rézniczkowaniu zaleznos$ci ~p-(T) po temperaturze i okresle-
niu liniowego wspodiczynnika rozszerzalnosci cieplnej (LWRC)
zgodnie ze wzorem:

dI(T)
dr

1Q - ditugos¢ prébki wtemp. T, przy ktorej okresSlamyo(.

W obszarze przejscia fazowego,bliskiego przejsciu fazo-
wermu pierwszego rodzaju, zachodzi uporzadkowanie siatki kry-
stalicznej. Wmiare wzrostu temperatury to fazowe przejscie
wprowadza ujemng deformacje (zmniejszenie objetosci linio-
wych rozmiarow probki). LLUMC ma w tym przypadku ujemne ekstre-
mum po temperaturze.

WYNIKI POMIAROM 1 ICH DYSKUSJA.

Temperaturowa zalezno$¢ LWRC wiekszosci ciat krystalicz-
nych jest opisywana prawem czesto nazywanym “podstawowg krzy-
wg cieplnego rozszerzenia" (krzywa podobna do krzywej
Debye’a dla pojemnosci cieplnej).

Pomiaru UVRC dla NaNbO" dokonano w zakresie temperatur
od minus 196 do plus 740°C. Ten zakres temperatur obejmuje
dla NaNbOj wszystkie przejscia fazowe. Uzyskane wyniki LWRC
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w zaleznosci od temperatury przedstawiono na rys. 2. Z wy-
kresu widzimy, ze ze wzrostem temperatury od minus 190 do mi-
nus 120°C IWRC nieznacznie wzrasta, nastepnie maleje uzysku-
jac duze minimum w temperaturze okoto 0°C. Przy dalszym
ogrzewaniu obserwujemy dwa nastepne minima w temperaturze
280°C i 320°C. Minima te wystepuja w obszarze antyferroelek-
trycznym; temperatura ich wystepowania jest nizsza od tempe-
ratury przejscia fazowego z obszaru antyferro - do paraelek-
trycznego (370°C). Przy dalszym wzroscie temperatury obser-
wujemy nieznaczny wzrost cc . Wtemperaturze 640°C widzimy
mate lokalne max (jest to ostatnia temperatura przejscia fa-
Zowego).

Przy dalszym wzroscie temperatury obserwujemy zmniejsze-
nie wartoscio(. Interpretacja tego zjawiska jest trudna, po-
wodem tego zmniejszania moze by¢ niedokiadnosé aparatury
w tym zakresie temperatur (zmiana witasciwosci kwarcu, ciezar
czujnika).
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Cz. Kus, K. Bormanis, M. Dambekalne
Changea of linear thermal expansion coefficient of NaNbQj

Abstract

The operation principle of a diiatometer is described.
The temperature changes of the coefficient of linear
expansion were measured in temperature range between minus

196°C and plus 740°G. .
Linear expansion coefficient changes at following tempe-
rature values: -6°C, 280°C, 322°C, 470°C, 640°C.



