BEPALING VAN DIE ELASTISITEITSKONSTANTES.

VAN YSTER ENKEL-KRISTALLE.

deur

J.C. LOMBAARD.

Voorgelé ter vervulling van ongeveer een

kwart van die vereistes vir die graad

MAGISTER SCIENTJIAE

in die

'FAKULTEIT NATUURWETENSKAPPE
UNIVERSITEIT VAN DIE ORANJE VRYSTAAT,
BLOEMFONTEIN,
Oktober 1966.

JOVS-SASOL-BIBLIOTEEK @@90271

111932431701 220000019




o

O‘vaers:text van dlc i "mn e

~ b

Frvntoat
DLOWN
_«.—-4“"
m [ & s
n [\ :
No. ISR~
BIBLIOTEEK




INHOUDSOPGAWE.

o. BLADSY.
1. Inleiding sese 1.
2. Teorie : Inleiding e 2.
3. Belasting cses 3.
4.  Deformasie vees 4.
5. Hooke se wet cree 6.
6. Matriks notasie cera 8.
7. Energie van 'n gedeformeerde

kristal ceve 10.
8. Die effek van kristal simmetrie .... 12,
9. Golf voortplanting teee 14,

10, Algemene metode case 19.

1l. Eksperimentele prosedure coea 20,

12. Opstelling in klokglas (fig.2) teoe 21.

13. Suiwering van waterstof seee 21.

14. Vul van klokglas met waterstof ceos 22.

15. ZEksperimentele probleme coas 22,

16, Toets vir suiwer waterstof veeo 25.

17. Probleme met bufferstaaf sece 27.

18. Vashegmateriaal cene 28.

19, Vasheg van monster cess 29,

20. Vasheg van oordraer T e 30.

2l. Neem van lesings veoe 31.

22. Referansies PN 33.




1.

INLEIDING:

Elastisiteitskonstantes kan volgens twee hoofmetodes

bepaal word naamlik statiese metodes, wat die isotermiese
moduii gee, en tweedens dinamiese metodes wat die adiaba-
tiese moduli gee. Laasgenoemde metodes het die voordele
dat dit akkurater is, kleiner monsters gebruik kan word,
temperatuur beheer makliker is en kruip (creep) vermy word.

Om bogencemde redes is die ultrasoniese differensisle pad

metode, wat 'n dinamiese metode is, "gebruik.

Ultrasoniese pulse word in die monster ingestuur en hul
snelheid daarin bepaal. Daar bestaan 'n verband tussen die
snelheid van die pulée in die monster en die elastisiteitg~
konstantes en hieruit kan die konstantes dan bepaal word.
Yster wat 'n kubiese kristal struktuur het, het slegs drie
onafhanklike elastisiteitskonetantes ni. G110 Cyp en Cyy.
Die verband tussen dié konstantes en die snelheid van die

Pulse in die monster word gegee deur

2
Py o= 3 (0 + 05 4 20,,)
vZ = 3 (Cyy - Cy,)
PV = 11 12

. |
pvy = 044.

waar vy, VvV, en vy onderskeidelik die snelheid van ‘n
longitudinale golf in{1,,0] rigting, die snelheid van 'n
transversale golf gepolarisser in die (1,T,0 rigting en

2/ s oo
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die snelheid van 'n transversale golf gepolariseer in die

[1,0,0] rigting is. Die digtheid van die monster is 0.

Deur die temperatuur te varieer kan die konstantes as
'n runksie van temperatuur bepaal word. Daar is be-cog om
die konstantes te bepaal vanaf kamertemperatuur 20 ¥ ¢
tot 780 ¥ °c  d.w.s. tot by temperature effens ho&r as die

Curie-temperatuur van yster.

Die metings is van belang omdat verwag word dat die
gedrag van die elastisiteitskonstantes sal afwyk van dia
normale by die Curie-temperatuur aangesien dit afhanklik is
van die interatamiese kragte, en aangesien die magnetiese
konstantes se gedrag, wat ook afhanklik is van die interato-
niese kragte, groot veranderinge ondergaan by die Curie-

punt.

TEORIE: INLEIDING:-

Tn die hele bespreking ven die teorie maak ons gebruik
van die volgende aannames:
(i) dat al die deformasie infinitesimale deformasies is,
(ii) Hooke se wet gehoorsaam word.

(1ii) dat ons 'n kartesiese kodrdinaat sisteem gebruik.

‘Uit aannames (i) en (ii) volg dat die beskouing heeltemal

klassiek is en dat die moontlike bestaan van groot defor-

masies en tyd afhanklike effekte soos kruip nie beskou

3/ eo 0o
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word nie., Uit (iii) §olg dat algemene kodrdinaat--sisteme
nie beskou word nie, Ons maak ook gebruik van Einstein se
konvensie vir tensor anali¢se naamlik dat as 'n voetteken
meer as eenmaal voorkom dan beteken dit outomaties dat ong

moet sommeer oor alle waardes vir daardie voetteken,
BELASTING:

Die belasting Tij ; die krag fer eenheids oppervlakte,
wat inwerk op die vlakke van 'n kubiese element in 'n homoe-
geen belaste liggaam word getoon in fig. 1. Ons dui met
Tij die komponent van die krag in die + Oxi rigting aan wat
werk op die vlak. Wiﬁ die kubus wat loodreg op Oxjmas is.

V%,
o |0

G2
03,
1}
:lu/

Die Tii is die normale belastingskomponente en die

SR Fig..

Tij(i A j) is die afskuif belastingskomponente. Die voor-
waarde vir zero rotasie van die element, wat verkry word
deur momente te neem om die asse deur die middelpunt van die
kubus parallel aan die kodrdinaat asse, is:

Tij = Tji _____________________ (1)

Die hoeveelhede Tij vorm die komponente van 'n tensor.

Behalwe vir die belastingskomponente getoon in fig. 1

kan daar ook liggaamskragte, 8o0os byvoorbeeld die gewig
4'/ e s0 o




van die liggaam self, inwerk op die liggaam. Indien die
belastingskomponente nie-homogeen is sal die volume elemente
in die liggaam ook onderhewig wees aan 'n versnelling. Uit
Newton se tweede wet volg dat as die belastingskomponente

varieer met posisie dan hou die volgende verband:

AT. .
ij .
R tepg = pu

waar g, die komponent van die liggauamskrag in die Oxi~
rigting is en ﬁi die versnellingskomponent in Oxi rigting
is en p dic digtheid, Vergelyking (2) sluit die differen-
siasie van 'n tensor in en Einstein se konvensie geld nog

sodat ons vir i = 1 het:

—————

aly 3Ty 5 8Ty 4
3%y + 3%, + “‘"“ax3 t P& =0

met soortgelyke vergelykings vir i = 2 i = 3.

Bogencemde vergelykings word die bewegingsvergelykings vir
translasie van 'n klein element genoem, Indien die kompo-
nente van die versnellingsvektor zero is is bogencemde die

ewewigsvergelykings.

DEFORMASIE:

Die deformasie van 'n liggaam is verbind aan die verpla-
sing van 'n punt in die liggaem. Indien as gevolg van 'n
deformasie die koSrdinate van 'n punt in die liggaam verander

5/ ecaos
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vian (Xl’ X, X,) na (xl Uy Ky b Uy Xy b ub), waar

~

u, dic komponente van die verplasingsvektor is, dan defi-

4
[

nileer ons die Hensor eiﬁ deurs:
v
A .
- Cul
oo, . -
e iy OX
J

Enige tweede rangse tensor kan uitgedruk word as die som

van 'n simmetriese en antisimmetriese tensor en onsg kan dus

skryf:
€13 T %1 * Wiy
waar: e;y = 3 (eij + eji) en w., = %(eij - eji)
Die simmetriese deel van die tensor met
komponente: €jy = % (g;% + ;;i) ---------------- )

gtel die deformasie voor by die punt. Ons het byvoorbeeld: |

11 < a‘i"f 1 %1 T '5<a"x2" + "“‘axl)

en dit wvolg dat:

e. . = e.- ——————————————————————— ——— (4)
Die antisimmetriese deel van die tensor met komponente

du, U
- = L0 E . _d) ate ie rotasie
Wiy o= 2(axj axi’ stel die rotasie voor.

As gevolg van vergelyking {(4) is daar slegs ses onafhanklike

6/ cedoo



acrormasie kainponente naemlik e

117 C220 Cayr €1oy 29

P eo- Lie kompenente ¢ &n 233 word die uit-
- )

it a2
reskingsdeformasie genoen en is die uitrekking van daardie
eemente van eenheidslengte wat oorspronklik parallel aan die
0219 Ox: e OX3 asse respektiewelik getrek is. Figies

fan dit gedefinieer word deur die verandering in lengte

gedeel deur die corspronklike lengta, €100 9335 €D e

23

s die afskuif deformasies,

HOOKE SE WET -

'n Vaste liggaam verander sy vorm as dit belas word,
Indien die belasting onderkant 'n sekere limiet, die elas-
tiese limict genoem, ds, kan die liggaam na sy oorspronk-
like vorm terugkeer wennser die belasting verwyder word,

Hooke het opgelet dat vir genoegsame klein belastings is die

deformasie eweredig aan die grootte van die aangewende be-
lesting. llooke se we® xan in simhole geskryf word as:
e = @aT

waar & 'n konstante is, genoem die elastiese neegeekon—~
stante, vir die spesifiecke belasting en deformasie rigtings.
As 'n alternatief kan ons skryf:

T = Ce dusg C = =

N
S

waar C( die elastiese styfheidskonstante genoem word.
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Oue nes vit reorgeaande tesrie gesien dat homogene balastings
Cn aeTorrssies gaspesifiscer word deur tweede rangse tensore.

{ndier 'n homogerne vYelestine op 'm kristal aangewend word

2

b

‘2n ous die helaswingskomponente witdruk in terme van die
decformasiekonpornente deur die vergelykings:

l‘i:I = CIJK]. ekl ~~~~~~~~~~~~~~~~ (5)

waar O

BES Gla  BI  elasiiage styfreidskonstantes voa die
e AL

kristal is. Die 81 kcmponente van CijKl vorm 'n vierde

rangse tensor,

On fisiese waarde aan die Cijkl van vergelyking (5)
te heg beskou ons ‘n stel belastingshomponenie wa b cp die
kristel aangewead word en so gekies word dat al die defor-
masiekomponenic vekalwe een normala keuponect of 'n paar
afskuif xomponcnte vecrdwyr. Die belastingskomponente wat
die afskuif ¢elurnasiekomponente ©1p €0 e,y preduseer is.

.= C

') i " e
i 1ile “l2 7 MYijei®ou,

“Cis12 + Cugpn) eqp,

want uit  {(4) is ©j5 T ey Ous kan nie 'n cksperiment
oJ
TaUoer Te exckel wssen C. . n C..,- nale,
Usvoer om te ondexcliel tusg. ijl2 e ¥i521 N11€ ,

Om dus noug 'n konstanie *e verny stel cis diz vaar koéTisiente
wat altyd saam voorkom gelyl aan mekaar. Dar. hot ors in

d.: algemeen iikn < ——e e (6)

G 51k

8// < w0




Hesxoo non ‘n deformasie parallel aan die Ox3 as.

Lie uslastingskomponente word gegee daur

= L. 5. . o o R VR
Ilr 1333 3% =t ji 3i33 ©33

wit /.-I M KA oz . .
ail (e “ij T,_"sl

- 3 =
) 1332 T G133

Pl iz a mo S = C. .. . s e e B

» in die algemcen Vi gkl jiki. (1)

Vergelykings {(6) en (7) verminder die aantal onafhank-

like C. . van 81 na 36,

MATRIKS TKOTASIE:

Az gevolg van die simwstrie ia en die sim-

m

130 %4
metrie van Cijkl in dile eersie twee en die laaste twee
voetiexens is div wmoontiik om ‘n matriks-notasie in te veer,
Die voettekens in die tensor-notasie kan vervang word op

die voigende manier:

Tensor ncotasie: 11 22 33 23,32 31,13 12,21

Matriksnotasie: 1 2 3 4 5

(@)
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Ons kan dus die belastings- en defornasiekomponente skryf

as:

[ N
T, T, T T T T
11 1.2 13 ) 1 6. 5
Tio Too Tpy T T2 Tg | mmmmm—s 8(a)
13 T2z Ty BT T
r;311 €12 b13T €1 teg %95
_— iy
1
612 822 823 %66 ea .2_94 ________ S(b)
Y
®13 %23 33 o5 By ey
waar: 2 ejy = ey (m = 4,5 of 6).
Volgens die tensor notasie kan ons nou skryf:
C4 ix1 Can (d» 3y X,1 =1,2,3; w,n =1,2, =-- §)
Vergelyking (5) neem dan die volgende vorm aan:
Ti =. Oij ej (iyj = 1,2 ce——— ) S (9)
en in matriks vorm is (Cij) .
11 %12 Ca3 %y Sys Oyl (10)
Co1 Co2 Cp3 Cpy Cpg  Cyy
°31 %32 C33 3 Cy5  Cyg
‘41 P42 C43 Oy Cus Cuy
®s51 %52 CO53 Cpy Csy Cug
%61 Ce2 Ce3 ey Cgs  Cgg

lO/ es e e
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* 7. ENERGIE VAN 'N GEDEFORMEERDE KRISTAL.

Beskou 'n kristal wat in sy ongedeformeerde toestand
die vorm van 'n kubus met eenheids gye het. Veronderstel
ons onderwerp dit 2an 'n klein deformasie met komponente
ey Laat al die deformasiekomponente verander na ey
Ons kan nou bewys dat die arbeid verrig deur die belastings-

+ dei.

komponente Ti wat op die kubus vlakke gelyk is aan

dw = T, dey (i = 1,2,3 ==== 6) =—== (11)

Gestel die deformagsiekomponent ey ig vermeerder na

e, + del terwyl al die ander komponente en die posisie van
die widdelpunt van die kubus onveranderd gelaat word. Die
twee vlakke loodreg op Oxl sal buitewaarts beweeg wmet 'n
hoeveelheid % de, . Die ander vier vlakke sal slegs toeneem
in oppervlakte maar die posisie van hulle middelpunte sal on-
veranderd bly. Die arbeid verrig deur die kragte op die
laaste vier vlakke is dus zero. Die arbeid verrig deur die
kragte op die vlakke loodreg op die Oxl-as is gelyk asan die

verplasing vermenigvuldig met die normale komponent van die

krag daarop; dit is

Bogenoewde ig die term vir i = 1 in (11). Netso kan die
terme vir i =2 en i =3 bhepaal word. Laat die kubus

ll/ DR

-
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nou afgeskuif WOrd (sheared) deur die twee vlakke loodreg
op Ox2 in teenoorgestelde rigtings parallel aan Ox3 te
laat beweeg sodat die deformasic komponent ¢, na e4+de4
verhoog word. In hierdie afskuif deformasie beweeg die
middelpunt van die vlakke loodreg op Ox, 'n afstand * de4.

Die komponente van die krag op die vlakke is in die T4

rigting. Die arbeid verrig deur die kragte is dus

2 T4 X% de, = T4 de4. Die terme vir i =5 en i = 6

4
kan op 'n soortgelyke manier bepaal word. Indien die defor-
magie proses isoteruies en omkeerbaar is, is die arbeid
verrig gelyk aan die toename in die vrye emergie dY. en

ons kan skryf dat per eenheidse volume
dy = dw =T, de,
As Hooke se wet gehoorsaam word het ons uit (9)

day = C,. e. de.

ij 73 "Ci
Q& =
de; ®15%;
2
3 ¥  _ o,
aeyoe; 1
Maar is slegs 'n funksie van die toestand van die liggaam

en die orde van differensiasie is nie belangrik nie. Dus dis:

Cij = G435  —rmmmmmmememme {12)
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Die simmetrie wvan die (Ci ) matriks volgens vergelyking (5)

J
verainder die onafthanklike elastisiteits konstantes van

36 na 21.

DIE EFFEK VAN KRISTAL SIMMETRIE.

Alle kristalle is opgebou uit drie tipe simmetrie ele=
mente naamlik (i) sepie8l vlak simmetrie (ii) suiwer
rotasie asse (1ii) rotasie inversie asse. 'n Spie®l
vlak simmetrie verander enige punt in die kristal na sy
spiedlbeeld. Indien 'n kristal 'n n-voudige rotasie as be-
git sal 'n rotasie om die as deur 'n hoek%g- , waar
n = 1,2,3,4 of 6 is, kongruensie bewerkstellig tussen die
kante en vlakke van die kristal in sy sanvanklike en finale
posisie. 'n n-voudige inversie as (n = 1,2,3,4 of 6) atem
ooreen met 'n rotasie omn die as deur 'n hoek %T-'- gevolg deur
'n invafsie deur 'n middelpunt; dié inversie verander 'nm
punt (xl, X5, x3) na (—xl, ~X5, —x3). As bogenoende
operasie uitgevoer word is die viakke en kante van die kristal
in die aahvanklike en die finale pogsisie kongruent. Die
bestaan van bogencemnde simmetrie elemente lei daartoe dat
party van die elastisiteitskonstuntes verdwyn en tot 'n
algebraise verband tussen die oorblywende konstantes, Hoe
groter die simuwetrie hoe minder konstantes is dear. Om die

verband te bepaal word 'nm transforuasie wat die kristal skyn-

baar invariant laat uitgevoer en die ooreenstemmende konstan-
13/ L2 2N R 2K J
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tes voor en na die transformasie gelyk gestel, Indien die
konstantes van teken verander moet dit zero wees terwyl asg
die teken van die konstantes dieselfde bly, bly die kon-

s tante behoue.

'n Kubiese kristal, soos byvoogbeeld yster, het 'n

viervoudige rotasie ag pqrgaal op elke pa:allelle paar kubus-
viakke, Kies die asse paféllel aan die yubus rye met any-
punt by die kubus middelpunt} Beskou 'n rotasie van

om die xy~88 en ons vind dan det

C14 = €15 = C1g = Cp5 = Cpg = C35 = Cp5 = Cyg = Cyp =

=033 G55 = Cg

Beskou 'n rotagie om die x3-as dan vind ons

= C = C

= C220 C4p = Cegr Cy3 = Cpy

vir 'n kubiese kristal word die elastisite;ts~konstante
natriks (10)

C C C

11 12 12

C C

12 C11 Cyp

C C C

12 12 1l




9. GOLF VOORTPLANTING:

Uit vergelyking {(2) het ons dat die bewegingsvergely-
kings wat die ruimte variasie van belasting in die liggaan

verbind net die versnelling van 8y elemente gegee word dsuxr,

AT, - |

’x. ‘trg = ol
J ,

Indien die kouponente g; van die liggaamskragte zero 1ig

word die bewegingsvergelykings

BTi

3% = by
3{C; spqe19)
Uit (%) het ons: —~g%;££ ks ot
J
oy Ik : -—g—-azui (13)
en . — i ——— e e e
ijkl axjaxl -

Ons aanvaar “n vlakgolfoplossing van die vorm

u = U, e (Wt-Rex) e (14)

waar die vlakgolf beweeg in 'n rigting beskryf deur die
voortplantingsvektor K en U, die komponente van die ver-
plasings amplitude is. Die voortplantingsvektor K en
die eenheidsvektor pn is normaal op die golffront d.i.

loodreg op die vlakke van konstante fase. Die gewone golf-

verband K = % n m-%?- n  geld waar w = frekwensie,

15/ vinen
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v = snelheid, \ = golflengte en ¥ die posisie vektor is.

Uit (14)
. W
—————--—-—guk = - -v!—i- a.alUke twt - van
3% 5% 2 %

waar a; en &4 die rigtingskosinusse van die normaal op

die golffront is.

. w .
2 i(wt ~ 2 n - x)

Substitueer in (13)

. 2

. 2 -
waar Sik = 8, ay Cijkl’ die Christoffel styfhede genoen,

J

en S.. =8

ik ki geld

Stel Ui = bik Uk ‘
waar- bk die Krohecker delta 5.
=0 eeeemeeeee - (15)

o.c (Sik-— pV

Uit (15) kry ons dus drie vergelykings
2 o

(Sll-—pv) Uy + Syy U2+S13 U3 = 0

2 -
812 Ul +(S22~QV)U2+823 U3-O

2 o
813 U, o+ 823 U, + (S33 - PvS) U3 = 0

16/ cou..




Die voorwaarde dat Ul' U2 en U3 nie-triviale oplossings
oplossings het, is dat die koefisiént determinant nul moet

wees, Dus

2 -
Spp= P v S12 S13 = 0
2
312 Sl22-— P v 823 ~~~~~~~~~ r X 3 (16)
S.a - S Syam P ¥
13 - 23 33

wat kubi®s is in o vZ en daar ig in die algemeen drie¢ snele

hede geassosieer met 'n gegewe ) en 'aj.

Uit S a; aq Cijkl kry ons vir i =1, k=1 en

ik < J
a8 ons die cijkl 1n matrike notasie skryf dat
S ~agc .+a20 +alc + 2a.8, Cs. + 28,8,C
n - "1l il 2 766 3 785 172 V16 173%15
.“"232330560
Vir 'n kubiese kristal met slegs die onafhanklike konstantes
o s

Gll’ 12 044 het ons dusg

_ 2 2 2
S13 = 8y Gy + (8 +a35) Cyy
Op soortgelyke manjer kon die ander vyf Christoffel styfhede

vir 'n kubiese krlstal bepaal word, Vir 'n kubiese kristal

word vergelyking (16) dus
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2.2 ¢ +(a12+a2)c-ov2 a.8,(Cy,+C,,) 8,8.(Crn+C,,) i
1 CipHay + a3 )Cy, 1824Cy0+C4y 1338C15+04) 1 _ 0

2 3 >

298,(Cyp + Cyy) (2" + "‘3%‘344"8*2 Cp1-Pve  ayay(Cy+GY

2 2 2

2723(Cyp + Cpy) 823(Cy5+Cy) (ay *a2)°44+a32"11"?"

----------------- (17)

Die [1.1,0] rigting is die mees bruikbare een waarin_'n

longitudinale en twee transversale golwe gestuur kon word,

omdat soos ons sal aantoon ons aldrie die konstantes kon

meet deur golwe in dié rigting te stuur. Vir deeltjie-

beweging in die([1,1,0) rigting is die rigtingskosinusse
@f + a;z = 1

Subst. bogenoemde in (17) dan kry ons.

. 2
%(Cll+ 044) - PV %{012 + 044) 0 = 0
: 2
%(012 + 044) Q(Cll+ 044)~ v 0
2

Wat as volg vereenvoudig kan word.

18/ o we ol




(cpq - ov2) |3 (Cyq+Cyy)- pv2 30y 40, ) = 0
£ (Cpy + Cyy) 30y 40,4) - ov?
(Cypm pvz){[%—(cllw“)— pv2]2~[%(012+c44)32} = 0

(Gmov®) (072440, =3(Chp +G, ) {ov2-H 540, ) 4 GGy} = O

. 2 _ +
e PpVE o= %(Cll+044) s %(012 + 044)

2

pV C

i

44
Dus kan ons die drie oplogsings skryf as

2 Cp1 +Cyp + 2C,,

17 2 p
c - C
vg = —liz-aulg .................... - (18)
c
2 44
V3 = 5

wat die snelhede van golwe gepropageer in dien [1,1,0]
rigting van 'n kubiese kristal is. Daar is gevind dat v,
die longitudinale golf is terwyl Vo en vy die twee

transversale golwe is,

Die elastiese konstantes van 'n kubiese kristal kan dus

bepaal word indien die voortplantingsnelheid van belastings~
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golwe in die kristal bekend is.

ALGEMENE METODE:

Uit voorgaande teorie het ons gesien dat die elastigi-

teitekonstantes van vaste stowwe bepaal kan word deur die

snelheid van belastingsgolwe in die vastestof te bepaal.
Geskikte lae amplitude belastingegolwe kan opgewek word met
behulp van pieso-elektriese kristalplate. By skerp impe-
dansie diskontinuteite, soos byvoorbeeld by 'n kristal-lug
grens word die golwe gedeeltelik weerkaatas. Deur hiervan
gebruik te maak kan die snelheid van die golﬂe in die monster

bepasal word.

Die metode wat gebruik word vir die metings is die puls
gemoduleerde hoé frekwensie metode. Pie beginsel waarop die
metode berus is om pulse in die moneter in te stuur en dan
hul snelheid daarin te bepaal, Die metode wat gebruik is,
is 'n kombinasie van die bufferstaaf- en die differensi¥le
pad tegnieke., Die golwe word met behulp van kwarts kristal-
plaatjies . (oordraers genoem) na die monster oorgedra.
Indien die kwarts covdrasr egter Wirek 4oesm Aie monstor Yas-
gebeg word ontstaan distorsie as gevolg van interferensie van
die golwe wat van die twee vlakke van die kristal weerkaats

word. Om bogenoemde probleem te ocorbrug word 'n bufferstaaf

tussen die monster en die oordraer aangebring. Die vasheg
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materiaal wat gebruik word om die monster aan die buffer-

- staaf vas te heg het ook.'n effek van onsekere karakter op

die gemete bewegingstyd van die pulse in die monster. Die
vasheg materiaal moet sterk genoeg wees om transversale gol-
we deur te laat maar terselfdertyd moet dit sodanig wees dat
dit nie die monster te veel strem om uit te sit of saam te
trek nie. Ander onseker vertragings kom ook vooxr as geveolg
van temperatuur gradiénte in die monster. Om bogenoemde
probleem te oorbrug is die differensiéle pad metode gebruik,
'n Skouer word by die vry end van die monster gemaak. Die
golwe word dan van albel vlakke af weerkaats en die tyd, en
dug die snelheid, wat die puls neem om van die een vlak tot

by die ander te beweeg word bepaal.

EKSPERIMENTELE PROSEDURE:

Die pulse word geproduseer deur 'm Krautkramer Ultraso-
nigse fout-opspoorder. Die pulse word met bhehulp van kon-
sentriese skermkabels na die ocordraer en terug geneem om
strooivelde uit te skakel. Die weerkmatsde golwe word voor-
versterk. Hiervandaan gaan die pulse ha die Beckman—teller
waar die tyd interval tussen twee ooreenstemmende pieke van
twee opeenvolgende pulsweerkaatsings gemeet word. Vandaar
gaan die sein na die Té&ronix 555 dubbel straal ossiloskoop
waar dit versterk en waargeneem word op die skerm. Sien

fig. (4) .y
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Die tyd interval wat gemeet word, word dus direk van die

teller afgelees.

OPSTELLING 1IN XKLOKGLAS Fig.(2).

Die bufferstaaf en monster word binne in 'n waterver-
koelde oond geplaas. Die oond word binne in 'n klokglas
met 'n staander vasgeknyp. Spesiale lugdigte terminale
is aangebring waarmee fdie termokoppeldrade, oond verhit-
tingsdrade en waterpype uit dis klokglas gebring kan word.
Die onderpunt van die bufferstaaf, waaraan die kwarts-
oordraer vasgeplak ies, is water verkoel. Aangesien die
oordraer gevoelig is vir geringe temperatuur stygings is
dit eerste afgekoel en daarna is dieselfde water gebruik om
die res van die oond af te koel. Die afkoeling van die
cond is nodig aangesien dit nie goed geis . leer kan word
nie en die klokglas dus te warm kan word en die gevaar be-

sfaan dat d4it kan bars.

SUIWERING VAN WATERSTOF:

Die waterstof is eers oor gepalladeerde asbes-katalis
gestuur wat enige suurstof wat daarin mag wees met die water-
stof laat reageer het om water te vorm. Hierna is die gan
gedroog en verder gesuiwer deur dit ooi gilikajel, wat met

vloceibare stikstof afgekoel is te stuur.
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VUL VAN EKLOKGLAS MET WATERSTOFT.

Om te verhoed dat die monster met verhitting oksideer is
in 'n waterstof atmosfeer gewerk. Ten einde die gevaar van
'n ontploffing te verminder, wanneer die klokglas met water-—
stof gevul word, word die lug eers ,uitgepomp"” met behulp
van vloeibare stikstof. 'n Fles word eenvoudig net mef
vloeibare stikstof gevul en die uitlaat daarvan verbind aan
die klokglas. Die druk wat ontstaan as die stikstof ver-
damp is groot genoeg om die lug in die klokglas te verplaas,
Hierna word suiwer waterstof ingelei en die stikstof ver-
plaas. Die waterstof wat uit die klokglas kom word getoets
met behulp van 'aA nikroom draadjie en eers as die toets po-

sitief is word die monster verhit.

EKSPERIMENTELE PROBLEME:

Aangesien dadr in 'n waterstof atmosfeer gewerk is was
een van die eerste proﬁleme om suiwer waterstof te verkry.
Waterstof is aanvanklik berei deur die elektrolise van 'n
Kaliumhidrokside oplossing met behulp van Nikkel elektrodes.
Die negatiewe elektrode is in 'n poreuse pot wat met 'n
rubberprop verse#l is geplaas. Deur dia prop gaan 'n glas-
buis wat gebruik word om die waterstof wat afkom weg te led.

Die poreuse pot en die positiewe elektrode is in 'n groter

glas houer geplaas, Die pot en giashouer is gevul met die
| 23/ 4evee
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elektroliet. Volgens die metode word die waterstof, wat
by die katode afkom geskei van die suurstof wat by die anode
afkom., Die suurstof het eenvoudig in die lug ontsnap ter-
wyl die waterstof weggelei en gebruik is. Die poreuse pot
moes die eienskap hé dat dit die ione deurlaat maar nie gae-
molekule nie.. Al potte wat beskikbaar was, was dié wat in
nat Le Clanche selle gebruik is. Die potte het baie on-
sulwerhede bevat en is in kaliumhidrokside oplossing mekook
om dit ékoon te kry. Die potte het egter nadat dit 'n tyd

lank in gebruik was sag en bros geword en gebreek.

'n Kaliumhidrokside oplossing met 'n soortlike gewig
van 1,19 is gebruik, Indien die konsentrasie van die elek-
troliet te laag is word kalium oksides en super-oksides ge-
vorm wat dan met die Nikkel redageer, Aanvanklik is aan-
geneem dat, aangesien geen kaliumhidrokside opgebruik word
nie maar slegs water ontbind word in die proses van elektros
liese, die konsentrasie nie sal daal nie maar eerder sal
stys. 'n Interessante verskynsel is egter waargeneem naame
lik dat die konsentrasie van die kaliumhidrokside-oplossing
binne in die poreuse pot styg terwyl die konsentrasie van die
oplossing in die glasbeker daal, Die daling iB godanig dat
die Kaliumhidrokside met die Nikkel anode reageer. Om bo-

gencemde probleem te oorbrug is 'n klein gaatjie in die
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boom van die pot geboor. Dit het die probieem opgelos maar
die druk waarteen waterstof voorsien is beperthof die hoog-
te van die vloeistof kolom in die pot. Nadat die water-
stof gesuiwer is was die toets vir suiwer waterstof egtér
negatief. Om bogenoemde rede en ook omdat die poreuse pot-
te sag geword en gebreek het nadat dit 'n r@k in gebruik was

is besluit om die metode te laat vaar.

Hierna is gebruik gemaak van waterstof uit silinders,
Die toets vir suiwer waterstof was egter steeds negatief.
Die hele apparaat ie goed en deeglik skoongemaak en nuwe
geleidingSpype, wat so kort as moontlik gemaak is, is ge-
bruik, Die palledium katalis is vervang met gepalladeerde
asbes wat 'n baie groter kontak oppervlakte het. Daar was
egtef geen #erbetering in die suiwerheid nie. Skoon, fyn
korrelrige siliksjel, wat '‘n groter blootgestelde oppervlak-
te het as dié met groot korrels, is toe gebruik. Nadat
die waterstof vir 'n paar wur deur die apparaat gevloel het
was die waterstof egter nog onsuiwer, Die hele apparaat is
hierna vakuum gepomp vir 'n paar uur terwyl die gilikajel
verhit is tot ongeveer 100°C. Voorsorg is getref dat slegs
waterstof weer ingelaat word. Nadat die waterstof vir 'n
paar uur deur die apparaat gevloei het was dit toe suiwer,
Hierna is die hele apparaat onder 'n positiewe waterstof druk
gehou selfs al word daesr nie waterstof gebruik nie. Dit het
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verhoed dat daar enige lug in die apperaat kom, Hierna is
daar nie weer moeilikheid met onsuiwer waterstof ondervind
nie, Dit het dus geblyk dat die gilikajel onsuiwerhede

absorbeer as dit aan die lug blootgestel word em dit stadig

afgee wanneer waterstof daardeur vlocei, Nadat die silika-~

Jjel om enige rede aan die lug blootgestel was moet die lug
eers afgepomp word terwyl die silikajel verhit word voordat

waterstof deurgestuur word.

TOETS VIR SUIWER WATERSTOF:

'n Stukkie nichroom draad word verhit in die waterstof tot-
dat dit gloei, Indien daar suurstof, wat die vernaamste
onsuiwerheid is, teenwoordig is word die draadjie geoksi-
deer en kry 'n dowwe kleur. Indien die waterstof suiwer
word, word die draadjie weer gereduseer ac dit verhit word
en word weexy blink. As die draadjie met verhitting dus
blink bly of blink word is die waterstof suiwer genoeg vir

gebruik,

Die toets het egter in die begin baie verwarring ver-
oorsaak, Die nichroom draadjie is verhit met behulp van 'n
variac, Daar is gevind dat die toets vir suiwer waterstof
onder sekere omstandighede positief was. Iater onder
presies dieselfde omstandighede was die toets egter negatief.
Onder sulke omstandighede was dit vanselfsprekend baie
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noeilik om die oorsaak vir die onsuiwerbeid op te sypoor.

Die volgende verklaring is egter vir bogenoemde probleem

gevind:-

Met die toets word die variac nie elke keer na die-
selfde posisie gedraai nie. Dus is die temperatuur van die
draadjie ook elke keer verskillend. Wanneer die draadjie
verhit word in 'n atmosfeer wat suurstof bevat word twee
oksides gevoym naamlik Croz, Cro3 wat by afkoeling aan
die draadjie 'n dowwe kleur gee. Die ontbindingstenpera-
ture van die oksides is onderskeidelik 400 £ ¢ em
700 X O¢, Wanneer die draadjie verhit word totdat dit net

gloei (500°C - 550°C) is die temperatuur onderkant die

ontbindingstenperatuur van Cro3 en indien daar van 4aié

ockside gevorm word sal dit nie ontbind nie en die draadjie
word dof as dit afgekoel word. Wenneer die draadjie egter
verhit word totdat dit sterk gloei (900 ¥ °C) is die tempe-
ratuur so hoog dat albei oksides ontbind, Indien die draade
jie dan baie vinnig afgekoel word, word daar nie meer ok-
sides gevorm nie en die draadjie bly dus blink, One sien
dus dat onsuiwer waterstof wel 'n rositiewe toets kan gee.
Die toetsmetode wat gevolg moet word is dus om die draadjie
te verhit totdat dit net-net gloei en dit dan baie stadig

af te koel sodat oksides gevorn kan word indien daar suur-
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stof teenwoordig is. Daar is gevind dat die nichroom-
draadjie toetsmetode gevoelig genoeg is om te toets vir
suurstof in die waterstof maar indien dit nie korrek ge-

bruik word nie kan dit onbetroubaar wees.

PROBLEME MET BUFFERSTAATF:

Aangesien die bufferstaaf van kwarts gemaak was was

dit byna onmoontlik cm 'n metaal daaraan vas te heg. Daar

1s egter op die volgende manier gepoog om dit te doen aan-

geslen die metode gebruik word om glas te soldeer.

0.2 gram Platinachloride word opgelos in 5.c.c. elk van ale

kahol en etiel eter. Van die oplossing word dan op die
staaf se punt gevoeg en sterk verhit. Die platina slaan
dan neer op die kwarts staaf. Die proses is 'n paar maal
herhaal totdat 'n redelike lagie platina oor die hele op-
pervlakte verkry is. Die yster kristal kon dus nou net
behulp van 'n wetaal aan die staaf vasgéheg word, Dié
platina~lagie het egter nie voldoende aan die stafie vas-
gesit nie en die kristal het maklik losgekon., Verdere
probleme is ook gevind deurdat die bufferstaaf gebars het

as gevolg van die verhitting. Die kwarts bufferstaaf is

hierna vervang met ‘n bufferstaaf gemaak van viekvrye staal,
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18, VASHEGMATERIAAL:

Die vasheg van die yster kristal aan die kwarts-
buffer was een van die grootete probleme wat opgelos moes
word, Daar was verskcie faktore wat did probleem bemoeiw~
1lik het. Eérstens ie die uitsettingskoefisiénte van die
Yster en die kwarts baie verskillend en met verhoging in
temperatuur het die las gebreek. 'n Vlekvrye bufferstaaf
wét later gebruik is het baie gehelp om die probleem te oor-
brug. Tweedens moet die vashegmaterieal sodanig wees dat
dit hitte bestand is en ook die ultrasoniese golwe moet
deurlaat unet die verhoging van die temperatuur. Die megste
seuent wat egter beskikbaar is, is nie hitte bestand nie of
laat nie die golwe deur nie of het albei genocemde nadelige
eienskappe. Aangesien daar beoog is om tot by die Curie
tenperatuur van yster lesings te neem sal die geskikste
vashegnateriaal 'n metaal, met 'n ho¥ suweltpunt, wecs
aangesien dit hittebeatand is en die golwe goed behoort

deur te laat,

Daar is toe besluit om die monster ,hard" aan die
een end van die bufferstaaf vas te soldeer. Die ideale
metaal sou wees een wat net bokant die Curisteuperatuur wvan

yster (770°C) smelt.
'n Materiaal wat baie ne aan die versiste kom is die
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utektiese (eutectic) mengsel van silwer en koper. Die
mengsel bestaan uit 71.9% silwer en 28.1% koper en smaelt
by 779°C. Die mengsel het die voordeel dat dit slegs

een fase is en dat daar dus nie ,klonte" (waar daar te veel
van een bestandeel is) in die las voorkom wat dis golwe kan
weerkaats nie, Die allooi is berei deur die regte hoeveel-

hede silwer en koper in 'n boogoond te smelt.

VASHEG VAN MONSTER:

Die bufferstaaf en monster moes tot 800 £ °C verhit
word om die twee hard asammekaar vas te soldeer. Die vas-
bhegnateriaal is so plat en dun as moontlik gedruk en tussen
die bufferstaaf en die monster geplaas. Die monsfer is net
behulp van nichroom draad op die staaf in posisie gehou.

Dit is in 'n lang porseleinbuis, waarom 'n oond gedraai

is, geplaas. Waterstof is deur die hele sisteeu gelei

en dieg teuperatunr is stadig opgoneen tot 800 : °C, vir

'n rukkie daar gehou om seker te maak dat die metaal oor

die hele oppervlaktes versprei. Daarna is die kristal weey
baie stadig afgekoel. Teraselfdertyd is die kristal aok
uitgegloei. Die verhitting en afkoeling is stadig gedoen

om te verhoed dat die kristal beskadig word.

Ondat die kristal lank by hoé temperature gehou word
met bogenoende wmetode van stadig verhit en afkecel is die
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gevaar van diffusie baie groot: Die diffusie vanaf die
metaal las na die nonster necew baie vinnig toe met verhoe
ging in teuperatuur en dit kan 'n groot invloed op die
lesings hé. Daarom is later besluit om die monster vine
niger te verhit en af te koel, Die verandering in tempe-
ratuur is egter egalig aangebring en termiese skokke is

sover moontlik vermy.

Met bogenoemde vasheguetode is een van die grootste
problene dat die monster skeef vasgesoldeer kan word,
Aangesien daar nie binne in die oond gesien kan word nie
word die monster na die beste van die vermoed in posisie
geplaas en gehoop dat dit so in posisie sal bly, wat nile
altyd die geval is nie. Die netode is eers met 'm gewone
stukkie yster probeer en dit was 'n groot sukses. Die las
was so0 goed dat dit omtrent die hele golf deurgelaat het.
Die werklike monstef is egter aanvanklik skeef vasgesoldeer

en drie verhittings was nodig om dit vas te heg.

VASHEG VAN MONSTER:

Die kwarts oordraer is aanvanklik aan die bufferstaaf
vasgeheg met 'n hars. Die oordraar hat egter slegs golwa
deurgelaat tot by ongeveer 400°¢ aangesien dit gevoelig
is vir temperatuur stygings en die afkoelingswater nie volw

doende was nie, Lac temperatuur araldite is hierna gebruik
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om die oordraer vas te heg mdar slegs 'n temperatuur van
600 £ °c kon bereik word. Ho& temperatuur araldite is

hierna aangewend sonder enige verbetering, Hierna is die

afkoelings-oppervliakte by die oordracr vergroot wat die

probléen opgelos het.

21, NEEM VAN LESINGS:

Die ékouer in die monster was klein en die verandering
in tydverskil tussen ooreensteumende pulse gevolglik ook
klein en wmoeilik om te bepaal, Daar is besluit om die
konstante 044 eerste te bepaal aangesien die snelheid
van die golwe, wat in die berckening voorkoin, kleiner
is as die ander en die verandering dus die grootste en die
naklikste bepaalbaar. Daar kon egter slegs een stel le-
sings tot by 800 * ¢ geneen word aangesien die oond by

die teaperatuur ooreis is en gebreek het,

In die berekenings woet 'n korreksie aangebring word
vir die verandering in digtheid en afuetings van die kristal

met 'n verhoging in teaperatuur.

Die gewone formule vir die termiese uitsetting is

L = Lo (1 +a T)
waar L = lini&re dimensie by T°K,
Lo = liniére dimensie by 0°K.
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en q = %- %% is die linidre uitgsettings-~
o)

koeffisient,

Netso vir die digtheid ¢ het ons.

P =po(l+ T)"3

Ult die resultate blyk dit dat die elastiesiteits—
konstantes ¢

44 ©88lig afneem met toename in tenperatuur,
Ongeveer by die Curie-

teuperatuur is veranderings in die
lesings verkry wat moontlik

'n knikpunt kon gewees het,
Aangesien daar egter net ecen stel lesings geneem ken word

kon dit nie bevestig word nle. Sien F’j 5.
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