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Pomiary wspétczynnika rozszerzalnosci cieplnej betonu w wysokich
temperaturach: poréwnanie metod izotermicznych i nieizotermicznych

Measurement of linear thermal expansion coefficient of concrete at
high temperatures: A comparison of isothermal and non-isothermal

methods

1. Wprowadzenie

W ogdélnym przypadku zmianie temperatury T towarzyszy zmia-
na objetosci materiatu V. Odksztatcenie termiczne zwigzane jest
z objetoscig materiatu wzorem (1):

) (T)= - [ﬂ] 0
Vo \oT Jp

okreslajgcym wspotczynnik rozszerzalnosci termicznej (V, jest ob-
jetoscig poczatkowg). W prostym przypadku, gdy objeto$¢ zmienia
sie z temperaturg, tak ze tylko jeden wymiar ulega zauwazalnej
zmianie, a pozostate dwa nie wykazujg zmiany, lub zmiany bar-
dzo nieznaczne, a, przeksztatca sie w liniowy wspotczynnik roz-
szerzalnosci cieplnej (2):

_9s(T)
al)== 7", [2]
gdzie
_I(T)-1(Ty)
&(T)= i) [3]

okreslane jest jako rozszerzalnos¢ cieplna (T, jest temperaturg
poczatkowa/temperaturg odniesienia). W waskim interwale tem-
peratur (T,,T) liniowy wspodtczynnik rozszerzalnosci cieplnej jest
w przyblizeniu wartoscig statg wynoszacg

&(T)
T-Ty

a(T)~ [4]
Zaleznosc ta jest jednak generalnie niezbyt poprawna i liniowy
wspotczynnik rozszerzalno$ci cieplnej nalezatoby oblicza¢ jako
pochodng przedstawiong réwnaniem [2]. W przeciwnym razie,
zamiast wartosci odpowiadajgcej temperaturze T, otrzyma sie je-
dynie wartos¢ wspotczynnika odnoszgcy sie do wartosci sredniej
temperatury z przedziatu pomiedzy T, i T.

Poprawne okreslenie liniowego wspétczynnika rozszerzalnosci
cieplnej za pomoca rownania [2] wymaga dokfadnego poniaru tem-

1. Introduction

In general, materials change their volume, V, when their tempera-
ture, T, is changed. This thermal deformation is characterized by
the material quantity (1):

1 (oV
ay(T) :W [a—.’.j [1]
P

called the thermal expansion coefficient (V, is an initial volume).
In the simple case when the volume varies with temperature only
in one dimension, while the other two dimensions remain unchan-
ged (or their change is negligible), a, turns into the linear thermal
expansion coefficient (LTEC) (2):

ar)= 20, 2
where
()~ I(Ty)
o) =R, 3

is called the thermal strain (T, is an initial/reference temperatu-
re). Within a narrow temperature interval (T,,T) LTEC is approxi-
mately constant, yielding:

&(T)
T-Ty

oT) = [4]
However, the latter relation is inappropriate in general, and one
should evaluate LTEC as the derivative given in Eq. [2]. Otherwi-
se, only the value of LTEC at an unknown temperature lying so-
mewhere between T, and T is obtained instead of its value at T
(by the mean-value theorem of the integral calculus).

A correct determination of the LTEC by Eq. [2] requires an accu-
rate measurement of the temperature and the corresponding ther-
mal strain. For non-homogenous materials, such as building mate-
rials, samples of sufficiently large dimensions must be measured.
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peratury i odpowiadajgcego jej odksztatcenia termicznego. W przy-
padku materiatow niejednorodnych, a do takich nalezg materiaty
budowlane, nalezy przeprowadza¢ pomiary na probkach o dosta-
tecznie duzych wymiarach. Moze to stwarza¢ problemy dotycza-
ce przede wszystkim poprawnego okreslenia temperatury. Tem-
peratura mierzona jest zazwyczaj za pomocg termopar umiesz-
czonych w poblizu prébki, tak wiec temperatura catej probki nie
jest doktadnie znana. Aby tego unikngé mozna zastosowac izo-
termiczne nagrzewanie poprzez przetrzymywanie probki w danej
teperaturze przez wystarczajgco dtugi okres czasu. Sposob ten
zastosowano podczas pomiarow liniowego wspétczynnika rozsze-
rzalnosci cieplnej materiatéw budowlanych, na przyktad w pracach
(3-8). Zarejestrowane w ten sposéb odksztatcenia termiczne ¢ od-
powiadaty precyzyjnie ustalonej temperaturze.

Izotermiczne wygrzewanie na ogét nie pozwala na zaobserwowa-
nie procesow fizykochemicznych, ktére moga potencjalnie zacho-
dzi¢ w probce podczas zmian temperatury. Dlatego tez wygodnie
jest zastosowac¢ wygrzewanie nieizotermiczne, przede wsztstkim
wygrzewanie z liniowym wzrostem temperatury. Takie pomiary li-
niowego wspotczynnika rozszerzalnosci cieplnej dla materiatéw bu-
dowlanych przeprowadzono na przyktad w pracach (9-18). Wadg
tej metody jest trudno$¢ w powigzaniu danej temperatury z war-
toscig ¢ otrzymang w wyniku pomiaru.

W prezentowanej pracy omowiono wady i zalety obydwu metod
okreslania liniowego wspotczynnika rozszerzalnosci cieplnej, kto-
ry mierzono w warunkach izotermicznych i liniowego wzrostu tem-
peratury. Badania przeprowadzono na klasycznym, niejednorod-
nym materiale budowlanym, jakim jest beton zawierajacy mielony
materiat ceramiczny zastepujgcy czes¢ cementu portlandzkiego.
Pomiary przeprowadzono w zakresie temperatur od 20 do 800°C.

2. Przygotowanie prébek i pomiary

Prébki do badan przygotowane z za- .
stosowaniem spoiwa zawierajgcego Tablica 1/ Table 1

cement i mielony materiat ceramicz- SKtAD PROBEK

ny zmieszane w réznych proporcjach

This may cause problems especially for a correct measurement
of the sample temperature. The temperature is usually measured
by a thermocouple located close to the sample, so the tempera-
ture in the whole sample need not be known accurately. To avoid
this, one may use an isothermal heating when the sample is kept
at a given temperature for a sufficient time. This way was applied
for the measurement of the LTEC for building materials, for exam-
ple, in (3-8). Then the recorded thermal strain, ¢, corresponds to
a well-established temperature.

However, the isothermal heating often does not allow to observe
physical and chemical processes that may take place in the sam-
ple during temperature changes. To this end, a non-isothermal he-
ating, mostly a linear heating with a constant rate, may be conve-
niently used. The measurement of the LTEC for building materials
by this method was carried out, for example, in (9-18). The draw-
back of this method is the difficulty to associate a correct tempe-
rature with the measured values of ¢.

In this paper, these two methods, the linear and the isothermal he-
ating, for the measurements of the LTEC are compared and their
advantages and disadvantages are discussed. As a non-homoge-
neous material we used a classical building material, namely, con-
crete containing ground ceramics as partial replacement of Port-
land cement. The measurements were performed for the tempe-
ratures between 20 and 800°C.

2. Samples and measurement methods

We used samples with a varying mass ratio of cement and ground
ceramics. We labeled the samples as RC, RC10, RC20, RC40,
and RC60 in the order of an increasing amount of ceramics. The
composition of the samples is shown in Table 1. The samples were
prepared as follows. At first, a mixture of cement and ground cera-
mics was homogenized during 1 minute using a SPAR SP-200D
mixer at speed level 2 and then siliceous aggregates were added.

COMPOSITION OF STUDIED MATERIALS

oznaczono jako RC, RC10, RC20,

RC40 i RC60 (oznaczenie wskazuje Sktadnik Zawartos¢/Quantity, kg.m-

na zawarto$¢ materiatu ceramiczne- Composition RC RC10 RC20 RC40 RC60

go)_ Skiad prc’)bek podano Wtabhcy 1. cement CEM | 42,5 Mokra 484.0 435.6 387.2 290.4 193.6
Sbki ig- iel teriat i

Probki przygotowywano w nastgpujg- | mielony materiat ceramiczny 0(0%) | 48.4 (10%) | 96.8 (20%) | 193.6(40%) | 290.4 (60%)

cy sposob: najpierw cement i mielony ground ceramics

dodatek usredniano przez 1 minute kruszywo krzemionkowe

w mieszarce SPAR SP-200D (szyb- siliceous aggregates 812 812 812 812 812

kos¢ obrotéw — zakres 2), a nastep- 0-4 mm

nie dodawano kruszywo krzemion- kruszywo krzemionkowe

kowe i kontynuowano przez 10 mi- siliceous aggregates 910 910 910 910 910

. . . 8-16

nut mieszanie ,na sucho”, po czym mm

wprowadzano wode. Mieszanie ,na superplasty.fll.(ator

mokro” prowadzono w czasie 1 minu- SUP_erplaSt'Czer 53 53 53 53 53

. . Mapei Dynamon SX
ty z mniejszg predkoscig obrotowa, a
nastepnie z wigksza predkoscig (za- woda/water 160 160 160 160 160
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kres 2) przez 9 minut. W czasie mieszania zbierano, po zatrzy-
maniu mieszarki, materiat wynoszony przez topatki na $cianki po-
jemnika. Mieszanke umieszczano w formach 100 mm x 100 mm
x 400 mm, o $ciankach pokrytych parafing. Powierzchnie probek
nakrywano folig; prébki w formach przechowywano w warunkach
laboratoryjnych przez 72 h, a nastepnie wyjmowano z form i w ca-
tosci owijano folig w celu unikniecia odparowania wilgoci. Zabez-
pieczenie to zdejmowano po 7 dniach. Po 28 dniach od zarobie-
nia przygotowano prébki o wymiarach 16 mm x 16 mm x 160 mm
do dalszych badan.

Zaleznos¢ pomiedzy ai T ustalano w nastepujgcy sposob:
(1) poprzez bezposredni pomiar odksztatcenia termicznego ¢(T);

(2) poprzez obliczenie a(T) metodami numerycznymi “ex post”.

Pomiary € przeprowadzono metoda dylatometryczng (TDA), ktéra
jest powszechnie stosowana i uznana jako narzedzie badawcze
przy okreslaniu odksztatcenia termicznego ciat statych. Zastoso-
wano dylatometr o rozdzielczosci 1 mm, za pomocg ktérego ba-
dano probki w warunkach liniowego wzrostu temperatury i w wa-
runkach izotermicznych. W pierwszej metodzie prébki wygrze-
wano od temperatury pokojowej T, do 800°C ze stalg szybkoscig
1°C/min. Odksztatcenie termiczne okreslano w sposdb ciagty, to
znaczy wartosci ¢4, ¢,, ... wydiuzenia otrzymywano przez pomia-
ry w krétkich odstepach czasu odpowiadajacych t;, 7,, ... mierzo-
nym za pomocg termopary. Seria punktow doswiadczalnych (g,,z,)
przedstawia w sposob nieciagly zaleznos¢ temperaturowg ¢(T) od-
ksztatcenia termicznego. W drugiej metodzie temperatura w dyla-
tometrze wzrastata liniowo ze statg szybkoscig 10°C/min od tem-
peratury pokojowej T, do temperatur izotermicznego wygrzewa-
nia, odpowiednio T, = 100°C, T, = 200°C, ...az do Ty = 800°C;
w poszczegolnych temperaturach prébki przetrzymywano przez
2 h. W kazdej temperaturze T, dokonywano pomiaru odksztatce-
nia ¢, | podobnie jak w metodzie poprzedniej, seria punktéw do-
$wiadczalnych (g, T;) przedstawia w sposob nieciggly zaleznosc¢
funkcyjng (7).

Na podstawie wynikow pomiaréw odksztatcenia termicznego w po-
staci zbiorow (g, T;) czy (&, T,), obliczono wspétczynnik rozszerzal-
nosci cieplnej a(T) korzystajgc z zaleznosci podanej w réwnaniu
[2] (4, 11). Jak zaznaczono we wstepie, szacowanie o(T) na pod-
stawie rownania [4] (3, 5, 9, 10) jest niepoprawne i dlatego w pre-
zentowanej pracy nie zostato uwzglednione. Zastosowanie row-
nania [2] w przypadku metody liniowego wygrzewania jest wtasci-
we z uwagi na duzg liczbe punktéw doswiadczalnych (g, 1,); dlate-
go tez przebieg funkgiji ¢,,(T) otrzymany prze interpolacje ma po-
sta¢ ,wygtadzong”, a warto$¢ € moze by¢ precyzyjnie wyznaczo-
na jako pochodna.

W przypadku metody wyznaczania wspotczynnika rozszerzalno-
Sci cieplnej w warunkach izotermicznych aproksymowano dane
(&, T;) otrzymujgc ,wygtadzony” wykres funkciji ¢,(T) metodg ana-
lizy regresji, a nastepnie obliczano «(T) jako pochodng tej funk-
cji. Poniewaz w badanych prébkach zachodzita przemiana poli-
morficzna f-kwarcu w odmianeg o, co zdominowato zmianeg obje-

The mixing continued for 10 min under the same conditions. Then
water was added into the mixture of solid components. The mixing
proceeded for 1 min at a slower rotation speed level (speed level 1)
and for the next 9 minutes at speed level 2. During the mixing pro-
cess, the mixer was stopped several times and the material which
was out of reach of the mixing paddles was placed back within mi-
xing volume. A 100 mm x 100 mm x 400 mm mold lightly coated
with paraffin oil was uniformly filled with the mixture. The sample
was covered with a plastic film and cured in laboratory conditions
for 72 h. Then the mold was removed and the whole sample was
covered with a plastic film. The plastic film protection of moistu-
re evaporation was kept for 7 days. After a time period of 28 days
after mixing, the samples were prepared for testing. Their dimen-
sions were 16 mm x 16 mm x 160 mm.

The experimental procedure for the determination of the depen-
dence of a on T consisted of two steps:

(1) a direct measurement of the thermal strain «(7);

(2) a subsequent (numerical) evaluation of a(T).

The measurement of € was carried out by thermodilatometry (TDA)
which is a widely employed, well-known, and convenient method
for the investigation of thermal changes in solid materials. In this
research, a push-rod dilatometer with the resolution of 1 mm was
used. We investigated samples, using two methods of measure-
ment. In the first method, samples were studied during a linear
heating from a room temperature T, up to 800°C with the heating
rate of 1°C/min, and the thermal strain of the sample was measured
continuously. More precisely, values ¢, ¢,, ... of the thermal strain
were measured in short time intervals corresponding to tempera-
tures z,, 7,, ... measured by a thermocouple placed near a sample.
The series of points (g,z,) provided a discrete representation of
the true temperature dependence ¢(T) of the thermal strain. In the
second method, the temperature in the dilatometer was increased
linearly at the rate of 10 °C/min from T, up to the temperature of the
isothermal heating (chosen as T, =100 °C, T, =200°C, ...,and T,
=800°C) and kept at this temperature for 2 h. The corresponding
thermal strain, ¢, was measured at each T,. Again, the points (¢, T))
were a discrete representation of the function &(T).

Using the experimental data of the thermal strain, i.e., the points
(&, T;) or (g4,74), the linear thermal expansion coefficient a(T) was
calculated according to Eq. [2] (4, 11). As mentioned in the Intro-
duction, the evaluation of o(T) according to Eq. [4] (3, 5, 9, 10) co-
uld be inappropriate and, thus, we shall not employ it here. The
application of Eq. [2] in the case of linear heating is straightfor-
ward because of a large number of the experimental points (g,,z,)
so that a smooth function, ¢,,(T), interpolating these points can be
readily found and the derivative of ¢ can be evaluated numerical-
ly with a good precision.

In the case of isothermal heating we first approximated the points
(¢, T;) by a smooth function, ¢,,(T), using a regression analysis,
and then calculated o(T) as a derivative of this function. Since the
a-f transformation of quartz is the dominant process in the studied
samples, we chose the function ¢,.(T) as hyperbolic tangent
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tosci, w obliczeniach wzieto pod uwage funkcje ¢.,(T) jako opisu-
jaca stycznag do hiperboli, co przedstawia réwnanie
(T)+&,(T)

&
giso(T): 1 2 -

&1(T) = &2(T)

tanh[a(T -T,,5)]. [5]

&(T) i &(T) wystepujg tutaj w wielomianie, ktéry w przyblizeniu
odpowiada odksztatceniu cieplnemu w przedziale temperatur od
temperatury pokojowej do 500°C i od 600°C do 800°C, a jest statg
otrzymang przez dopasowanie rownania [5] do wartosci odksztal-
cenia w interwale od 500°C do 650°C, a T, = 573°C, tzn. odpo-
wiada temperaturze przemiany f — a kwarcu. Styczna do hiper-
boli ¢,,(T) opisanej réwnaniem [5] wyznaczona zostata na podsta-
wie teorii odnoszacej sie do przemian fazowych pierwszego rze-
du dla prébek o wymiarach skoriczonych (19, 20).

3. Wyniki i dyskusja

Poniewaz beton nie jest materiatem jednorodnym, dla kazdego
z pieciu betonéw RC, RC10, RC20, RC40 i RC60 przeprowadzo-
no pomiary na trzech probkach, a usrednione wyniki przedstawio-
no na rysunkach. Dla lepszego poréwnania obydwu metod probki
miaty identyczne wymiary. Autorzy poprzedzajg poréwnanie me-
tod oméwieniem procesdw zachodzgcych w probkach podczas
ogrzewania do temperatury 800°C.

3.1. Zjawiska zachodzgce w probkach podczas
ogrzewania

Rysunki 1, 3, 5, 7 i 9 przedstawiajg zaleznos¢ ¢(T) od tempera-
tury, na podstawie pomiaréw odksztatcenia w warunkach izoter-

1.00E-02

e1(T)+&5(T) _ &1(T)—&5(T)
2 2

Here ¢,(T) and &,(T) are taken as polynomials that approximate the
thermal strain in the interval from the room temperature to 500°C
and from 600°C to 800°C, respectively, a is a constant obtained
by fitting Eq. [5] to the thermal strain in the interval from 500°C
to 650°C, and T, = 573°C is the a-f transformation temperature.
The hyperbolic tangent form of the function ¢.,(T) from Eq. [5]
follows from the statistical mechanical theory of first-order phase
transitions applied to finite samples (19, 20).

£i5o(T) = tanh[a(T ~T,4)]. [9]

3. Results and discussion

Since the concrete is a non-homogeneous material, for each of
the five types RC, RC10, RC20, RC40, and RC60 we measured
three samples and their average is plotted in the corresponding
figure. For the sake of reliable comparison, the samples had identi-
cal dimensions for both the methods. Prior to the comparison of
the two methods, we will discuss the processes that occur in the
samples during heating up to 800°C.

3.1. Processes

Figures 1, 3, 5, 7, and 9 show the temperature dependencies,
&(T), of the thermal strain measured by both the isothermal and
linear heating methods for all five types of the used concrete
materials. As is clear from the plots of ¢ vs. T, the thermal strain is
a slowly increasing function of the temperature within the studied
temperature interval, except in the range from 500°C to 700°C.
In this range the increase of the thermal strain is rather abrupt.

It is associated with the a-f transformation of

quartz that takes place at 573°C (21), as was

9.00E-03 -
8.00E-03 -
7.00E-03 -
6.00E-03 -
5.00E-03 -
4.00E-03 +
3.00E-03 -
2.00E-03 -
1.00E-03 -

[]

thermal strain

also observed in (7, 16). It is well known that
if quartz grains are free and can change their
dimensions without obstructions, their relative
volume change is +0.68% (22). Moreover, the
thermal expansion coefficient of a-quartz is
1.8:10% K, while that of f-quartz is negligible
(21, 23). Above 700°C the thermal strain again
increases only slowly. The increase depends
on the amount of the ground ceramics in the
samples: the larger the amount of ceramics,
the slower the increase. This is caused by the
sintering of the ceramic part of the concrete.

0.00E+00 -

0 100 200 300 400 500 600

temperature [°C]

Rys. 1. Deformacja prébki RC podczas ogrzewania do temperatury 800°C w warunkach izoter-
micznych (czarne kwadraty) i liniowego wzrostu temperatury (szara linia); dane otrzymane w wa-

runkach izotermicznych interpolowano linig kreskowang

Fig. 1. Thermal strain of RC sample during heating up to 800°C with linear and isothermal heating.
The grey line corresponds to the linear heating, the black squares to the isothermal heating, and

the black dashed line to an interpolation of the isothermal data
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8E|)0 900 Figures 2, 4, 6, 8 and 10 show the tempera-
ture dependencies o(T) of the linear thermal
expansion coefficient measured by both the
isothermal and linear heating methods for the
five used concrete materials. From linear he-
ating measurements we can easily observe
processes occurring in the studied samples,
such as the liberation of the physically bonded
water (up to 150°C) and the a-ftransformation

of quartz (at 573°C). All obtained results on



6.00E-05

a(T) show that the samples were not dried (the-
ir initial moisture content was 2% by mass) so

5.00E-05
I
4.00E-05 - ﬁ

3.00E-05 - ’

coefficient [K-]

00E-05 1 /
2.00E-05 \ // \\

linear thermal expansion

that the LTEC decreased till 150°C when the
physically bonded water is completely libera-
ted. Then the LTEC slowly increases till 500°C.

Within the interval from 500°C to 670°C the
LTEC exhibits a sharp peak corresponding to
the o-p transformation of quartz in the sam-
ples. The peak has a maximum at a tempera-
ture slightly above the a-f transformation tem-

ture 573°C, as should be expected whene-

1.00E-05 - \.:'\ A2 -, pera ,
~ o \3,{"’ ver the linear heating method is applied. Note
0.00E+00 that the observed peaks have the half-width

temperature [°C]

Rys. 2. Liniowy wspétczynnik rozszerzalnosci cieplnej probki RC podczas ogrzewania do tempe-
ratury 800°C w warunkach izotermicznych (czarna kreskowana linia) i liniowego wzrostu tempe-

ratury (szara kreskowana linia)

Fig. 2. Linear thermal expansion coefficient of RC sample during heating up to 800°C with linear
and isothermal heating. The grey line corresponds to the linear heating, the black squares to the
isothermal heating, and the black dashed line to an interpolation of the isothermal data

1.00E-02

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900

about 100°C and maximum about 5-10% K.

The subsequent behavior of the LTEC within
the interval from 670°C to 800°C depends on
the content of ceramics in the samples. At lo-
wer ceramic contents the LTEC increases.
When the ceramics content is 20% a value of
the LTEC is almost constant. Finally, when the
ceramics content is above 20%, the LTEC de-
creases due to the sintering of ceramics.

3.2. Comparison of the methods

9.00E-03 A
8.00E-03 -
7.00E-03 -
6.00E-03 -
5.00E-03 -
4.00E-03 +

thermal strain [-]

3.00E-03 A
2.00E-03 A
1.00E-03 +

Comparing the results from Figs. 1-10 obtained
by the linear and isothermal heating methods, it
is obvious that the most significant differences
take place in those temperature intervals
where the physical and chemical processes
occur in the samples. Indeed, a first difference
is that the liberation of physically bonded water
for the temperatures up to about 200°C is not
observed when the isothermal heating method
is used. Then the values of the LTEC are al-
most identical until another process (the a-f

)

0.00E+00 -

0] 100 200 300 400 500 600

temperature [°C]

Rys. 3. Deformacja probki RC10 podczas ogrzewania do temperatury 800°C w warunkach izo-
termicznych (czarne kwadraty) i liniowego wzrostu temperatury (szara linia); dane otrzymane w

warunkach izotermicznych interpolowano linig kreskowang

Fig. 3. Thermal strain of RC10 sample during heating up to 800°C with linear and isothermal heat-

700

transformation of quartz) occurs between 500
and 650°C. This process can be observed in
both methods, but the values of the LTEC in the
isothermal heating method are smaller (by up
to 37%) than in the linear heating method. This
is caused by an insufficient number of data ob-
tained for the thermal strain in the former case,
leading to a rather uncertain determination of
the slope a in Eq. [5] and, thus, of the LTEC.

800 900

ing. The grey line corresponds to the linear heating, the black squares to the isothermal heating,

and the black dashed line to an interpolation of the isothermal data

micznych i liniowego wzrostu temperatury dla pieciu réznych be-
tondw. Jak wynika z wykresow zaleznosci € od T, w zakresie ba-
danym w pracy odksztatcenie cieplne ro$nie wolno z temperatu-
ra, z wyjatkiem interwatu temperatur od 500°C do 700°C. W prze-
dziale tym zaznacza sie skok zwigzany z przemiang f — a kwar-
cu, ktéra ma miejsce w temperaturze 573°C (21), jak to juz po-
dano w pracach (7, 16). Wiadomo, ze jezeli ziarna kwarcu mogg

Finally, in the temperature interval from about
650°C to 800°C the results yielded by both
methods are again rather similar.

Since experimental data obtained by the isothermal and linear he-
ating methods provide only discrete representations of the tempe-
rature dependence of the thermal strain ¢(T), one must find suita-
ble functions, ¢,(T) and ¢;,(T), that fit the corresponding data to
a desired accuracy. Subsequently, the derivatives de,/d T and de-
i/d T, respectively, are evaluated and identified with o(T). Howe-
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swobodnie, bez przeszkod zmieniaé wymiary,
to wzgledna zmiana objetosci jaka temu towa-
rzyszy wynosi +0.68% (22). Co wiecej, wspot-
czynnik rozszerzalnosci cieplnej a-kwarcu wy-
nosi 1.8-10°% K, podczas gdy p-kwarcu jest
znikomo maty (21, 23). W temperaturze po-
wyzej 700°C przyrost objetosci jest powolny
i zalezy od zawartosci mielonego materiatu
ceramicznego w probkach: im jest go wiecej
tym mniejsze sg zmiany. Przyczyna tego jest
spiekanie sktadnika ceramicznego z betonem.

Rysunki 2, 4, 6, 8 10 przedstawiajg zaleznosé
a(T) od temperatury na podstawie pomiaréw
odksztatcenia w warunkach izotermicznychii li-
niowego wzrostu temperatury dla pieciu roz-
nych betonéw. Pomiary przeprowadzone przy
liniowym wzroscie temperatury pozwalajg na
zaobserwowanie zjawisk zachodzgcych w ba-
danych probkach, takich jak uwalnianie wody
zwigzanej fizycznie (do 150°C) czy przemia-
na o — B kwarcu (w 573°C). Wszystkie uzy-
skane wartosci o(T) wskazuja, ze prébki nie
byty suszone (zawarto$¢ wilgoci wynosita na
poczatku 2 % masy), tak wiec wspotczynnik
rozszerzalnosci cieplnej ulegat zmniejsze-
niu w zakresie do 150°C, w ktorej to tempe-
raturze nastepowato catkowite odparowanie
wody. Wspotczynnik rozszerzalnosci cieplnej
wzrastat nastepnie powoli w zakresie tempe-
ratur do 500°C.

W przedziale temperatur od 500°C do 670°C
wspoétczynnik rozszerzalnosci cieplnej wy-
kazuje szybki wzrost z maksimum w tem-
peraturze nieco powyzej 573°C, w zwigzku
z przemiang  — a kwarcu, co jest efektem
spodziewanym w metodzie liniowego wzro-
stu temperatury. Nalezy zauwazy¢, ze szero-
kos¢ potdwkowa tego piku odpowiada prze-
dziatowi temperatur okoto 100°C, a maksi-
mum - okoto 5-10° K.

Zmiana liniowego wspotczynnika rozsze-
rzalnosci cieplnej w zakresie temperatur od
670°C do 800°C zalezy od zawartosci mate-
riatu ceramicznego w probce. Przy mniejszej
zawartosci wspotczynnik ten rosnie, przy za-

wartosci na poziomie 20% warto$¢ wspotczynnika rozszerzalno-
Sci liniowej jest prawie stata i od zawartosci 20% wzwyz maleje

w wyniku spiekania.

3.2. Poréwnanie metod
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Rys. 4. Liniowy wspotczynnik rozszerzalnosci cieplnej probki RC10 podczas ogrzewania do tem-
peratury 800°C w warunkach izotermicznych (czarna kreskowana linia) i liniowego wzrostu tem-
peratury (szara kreskowana linia)

Fig. 4. Linear thermal expansion coefficient of RC10 sample during heating up to 800°C with linear
and isothermal heating. The grey line corresponds to the linear heating, the black squares to the
isothermal heating, and the black dashed line to an interpolation of the isothermal data
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Rys. 5. Deformacja probki RC podczas ogrzewania do temperatury 800°C w warunkach izoter-
micznych (czarne kwadraty) i liniowego wzrostu temperatury (szara linia); dane otrzymane w wa-
runkach izotermicznych interpolowano linig kreskowang

Fig. 5. Thermal strain of RC sample during heating up to 800°C with linear and isothermal heating.
The grey line corresponds to the linear heating, the black squares to the isothermal heating, and
the black dashed line to an interpolation of the isothermal data

ver, the isothermal as well as the linear heating method of deter-
mining «(T) has its advantages and disadvantages. Two aspects
are particularly significant.

First, a sufficient number of the points (¢, T;) or (¢,,7,) must be col-
lected from an experiment in order to get the fitting functions €,(T)
and g,,(T) that recover ¢(T) with a sufficient accuracy. This is espe-

Poréwnujgc wyniki otrzymane metodg liniowego wzrostu tempera-
tury i metodg izotermicznego wygrzewania, przedstawione na ry-
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cially essential when phase transformations (such as the a-f trans-
formation in our case) or other processes occur in the studied ma-
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Rys. 6. Liniowy wspotczynnik rozszerzalnosci cieplnej probki RC20 podczas ogrzewania do tem-
peratury 800°C w warunkach izotermicznych (czarna kreskowana linia) i liniowego wzrostu tem-
peratury (szara kreskowana linia)

Fig. 6. Linear thermal expansion coefficient of RC20 sample during heating up to 800°C with linear
and isothermal heating. The grey line corresponds to the linear heating, the black squares to the
isothermal heating, and the black dashed line to an interpolation of the isothermal data
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Rys. 7. Deformacja probki RC40 podczas ogrzewania do temperatury 800°C w warunkach izoter-
micznych (czarne kwadraty) i liniowego wzrostu temperatury (szara linia); dane otrzymane w wa-
runkach izotermicznych interpolowano linig kreskowang

Fig. 7. Thermal strain of RC40 sample during heating up to 800°C with linear and isothermal heat-
ing. The grey line corresponds to the linear heating, the black squares to the isothermal heating,
and the black dashed line to an interpolation of the isothermal data

sunkach 1-10, mozna stwierdzi¢, ze wartosci odpowiadajgce prze-

dziatom temperatur, w ktorych zachodzg w probkach przemiany fi- 4 Conclusions

zykochemiczne, réznig sie w istotny sposéb. Oczywiscie, z tg wi-

terial so that ¢(T) dramatically varies in some
temperature range. If only a small number of
the points are obtained, such dramatic chan-
ges cannot be described by the fitting functions
accurately enough. As a result, the derivatives
de /dT and dg;,,/d T, which are very sensitive to
changes in g¢(T) and ¢,,(T), respectively, may
be rather different from the true linear thermal
expansion coefficient a(T). From this viewpoint
the linear heating measurements are very co-
nvenient because they provide a large number
of the points (g,,7,). On the other hand, the iso-
thermal measurements are rather time-consu-
ming so that one usually collects only a limited
number of the points (¢, T;). Hence, the results
on the LTEC evaluated from such isothermal
measurements should be considered as less
reliable, unless there is a sufficient number
of data among the points (¢, T;) that cover the
temperature ranges where the thermal strain
strongly varies.

Second, in order that the thermal strain ¢ is
measured at a temperature T, the sample
temperature should be equilibrated at T'in the
whole sample. Otherwise, the measured va-
lue coincides with the thermal strain at a tem-
perature between minimal and maximal tem-
peratures occurring in the sample at the time
of the measurement. Therefore, in the linear
heating measurements the value ¢, is not the
thermal strain at T = 7, but ¢, is equal to the
thermal strain at the temperature T, that is shi-
fted with respect to z,, implying that the fitting
curve g;,(T) is shifted with respect to the true
curve ¢(T). The shift may not be constant wi-
thin the whole range of investigated tempera-
tures, but it generally varies with temperature.
Hence, it may be intriguing to determine ¢(T)
from ¢,,(T) because the curve ¢;,(T+AT,) shi-
fted by a constant AT, > 0 may not coincide
with &(z). On the other hand, in the isothermal
measurements the values ¢, can be rather sa-
fely identified with the thermal strainat T= T,
and no problems with temperature shifts ari-
se. From this viewpoint, the isothermal me-
asurements are more reliable than the linear
heating measurements.

docznag przede wszystkim roznica, ze w metodzie izotermicznego  We studied the advantages and disadvantages of two experimen-
wygrzewania odprowadzenie wody fizycznie zwigzanej w zakresie  tal techniques, the linear and isothermal heating methods, for the
temperatur do okoto 200°C nie jest odnotowane. Nastepnie war-  determination of the linear thermal expansion coefficient. For this

tosci wspotczynnika rozszerzalnosci liniowej sg prawie identycz-
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ne dopdki nie nastgpi przemiana polimorficz-
na f — a kwarcu pomiedzy 500 i 650°C. Pro-
ces ten obserwowany jest w przypadku po-
miaru obydwiema metodami, z tym ze war-
tosci wspotczynnika rozszerzalnos$ci liniowej
przy izotermicznym wygrzewaniu sg mniejsze
(o okoto 37%). Spowodowane to jest niedosta-
teczng liczbg danych opisujgcych odksztatce-
nie cieplne, co ma wptyw na doktadne oszaco-
wanie kata nachylenia a w réwnaniu [5], a wiec
wyznaczenie wspoétczynnika rozszerzalnosci
liniowej. Ostatecznie, w interwale temperatur
od okoto 650°C do 800°C wyniki otrzymane
obydwiema metodami sg znéw dos¢ podobne.

Poniewaz dane doswiadczalne otrzymane za-
réwno metodg liniowego wzrostu temperatu-
ry jak tez metodg izotermicznego wygrzewa-
nia maja, z matematycznego punktu widzenia,
charakter dyskretny, odnoszacy sie do zalez-
nosci ¢(7), nalezy znalez¢ odpowiednie funk-
cje &4(T) i &in(T), dopasowane do tych danych
z pozadang doktadnoscig. W nastepnej kolej-
nosci pochodne de,,,/d T i odpowiednio de;, /dT
sg szacowane i identyfikowane z wartoscia-
mi o(T). Jednakze, zaréwno metoda liniowe-
go wzrostu temperatury jak tez metoda izoter-
micznego wygrzewania majg, przy okreslaniu
a(T), swoje plusy i minusy. Szczegdlnie doty-
czy to dwoch zagadnien.

Po pierwsze, nalezy zgromadzi¢ dostatecz-
ng liczbe punktéw doswiadczalnych (g, T;) lub
(67,) aby dopasowac ¢.(T) i &;,(T) aby wyzna-
czy¢ ¢(T) z zadowalajgcg doktadnoscig. Jest
to szczegdlnie wazne gdy w prébce badanej
zachodzg przemiany fazowe (jak przemiana
— a kwarcu w tym przypadku) lub inne proce-
sy, tak wiec ¢(T) zmienia sie radykalnie w nie-
ktorych zakresach temperatur. Jezeli dys-
ponuje sie jedynie niewielkg liczbg punktow
doswiadczalnych nie mozna takiego dopaso-
wania dokona¢, poniewaz w tym przypadku
pochodne de, /dT i dg;,/dT, ktére sg bardzo
czute na zmiany ¢.(T) i &,(T), mogg rézni¢
sie znacznie od prawdziwych wspétczynnikow
rozszerzalnosci cieplnej a(T). Z tego punktu
widzenia pomiary wspétczynnika rozszerzal-
nosci cieplnej przy liniowym wzroscie tempe-
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Rys. 8. Liniowy wspétczynnik rozszerzalnosci cieplnej probki RC40 podczas ogrzewania do tem-
peratury 800°C w warunkach izotermicznych (czarna kreskowana linia) i liniowego wzrostu tem-
peratury (szara kreskowana linia)

Fig. 8. Linear thermal expansion coefficient of RC40 sample during heating up to 800°C with linear
and isothermal heating. The grey line corresponds to the linear heating, the black squares to the
isothermal heating, and the black dashed line to an interpolation of the isothermal data
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Rys. 9. Deformacja probki RC60 podczas ogrzewania do temperatury 800°C w warunkach izoter-
micznych (czarne kwadraty) i liniowego wzrostu temperatury (szara linia); dane otrzymane w wa-
runkach izotermicznych interpolowano linig kreskowang

Fig. 9. Thermal strain of RC60 sample during heating up to 800°C with linear and isothermal heat-
ing. The grey line corresponds to the linear heating, the black squares to the isothermal heating,
and the black dashed line to an interpolation of the isothermal data

ratury sg bardzo miarodajne, poniewaz dostarczajg sporej liczby
punktow (g,,z,). Z drugiej strony pomiary w warunkach izotermicz-
nych sg tak czasochtonne, ze zazwyczaj uzyskuje sie niewielkg
liczbe punktéw doswiadczalnych (g, T;). Stad tez wyniki oznaczen
wspotczynnika rozszerzalnosci cieplnej metodg izotermiczng na-
lezy traktowac jako mniej rzetelne, o ile nie uzyska sie dostatecz-
nej liczby danych pomiarowych pomiedzy punktami (¢, T;), odpo-
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comparison we used a non-homogeneous building material (con-
crete containing ground ceramics as partial replacement of Port-
land cement). The measurements were performed with a push-rod
dilatometer for the temperatures from 20 to 800°C. In the isother-
mal heating method samples are thermally equilibrated so that
their temperature is well established. However, the method is ra-
ther time-consuming, usually generates a limited number of expe-



rimental data, and processes occurring in sam-

ples in various temperature intervals may not
be observed. Obviously, a proper detection of
sudden thermal length changes requires a lar-
ge set of measurement data within the tempe-
rature interval where the changes take place.
On the other hand, the linear heating method
does not have these drawbacks. Its main di-
sadvantage is that values of the thermal strain
and, thus, of the linear thermal expansion coef-
ficient correspond to temperatures slightly shi-
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fted with respect to the measured temperature.
Nevertheless, the shift may be estimated, for
example, if the dependence of thermal diffusi-

temperature [°C]

vity coefficient on the temperature is known.

Using concrete samples of the same dimen-
sions with various ceramics content, we de-

Rys. 10. Liniowy wspotczynnik rozszerzalnosci cieplnej probki RC60 podczas ogrzewania do tem-

peratury 800°C w warunkach izotermicznych (czarna kreskowana linia) i liniowego wzrostu tem-

peratury (szara kreskowana linia)

monstrated that the linear heating method for
the measurement of the linear thermal expan-
sion coefficient can be very convenient becau-

Fig. 10. Linear thermal expansion coefficient of RC60 sample during heating up to 800°C with

linear and isothermal heating. The grey line corresponds to the linear heating, the black squares
to the isothermal heating, and the black dashed line to an interpolation of the isothermal data

wiadajgcymi zakresom temperaturowym, w ktérych zaznaczajg
sie znaczne roznice odksztatcenia cieplnego.

Po drugie, w celu przeprowadzenia pomiaru odksztatcenia ter-
micznego € w temperaturze T probka powinna by¢ w tej tempera-
turze stabilizowana. W przeciwnym razie wyznaczony wspoétczyn-
nik rozszerzalnosci cieplnej przybierze wartos¢ posrednig odpo-
wiadajgcg temperaturze pomiedzy minimalng i maksymalng tem-
peraturg w probce podczas pomiaru. Dlatego tez przy pomiarach
metoda liniowego wzrostu temperatury wartos¢ e, nie odpowiada
odksztatceniu w temperaturze T = ¢, lecz jest rowna odksztatce-
niu w temperaturze T, przesunietej w stosunku do z,, co pocigga
za sobg przesuniecie krzywej e,,(T) w stosunku do krzywej &(T)
obrazujgcej sytuacje rzeczywistg. Przesuniecie to nie jest sta-
te w catym zakresie temperatur, w ktérym przeprowadza sie po-
miar, ale rézni sie w poszczegolnych interwatach temperaturo-
wych. Tak wiec okreslenie g(T) na podstawie ¢;,(T) moze okazac
sie nietatwym zadaniem, poniewaz krzywa ¢;,(T+AT,) przesunieta
na ogot o statg warto$¢ AT, > 0 moze nie by¢ zbiezna z &(z). Z dru-
giej strony w pomiarach w warunkach izotermicznych wartosci ¢;
moga by¢ z powodzeniem identyfikowane z odksztatceniem ciepl-
nym w temperaturze T = T, i problem przesunigcia sie nie pojawi.
Z tego punktu widzenia pomiary w warunkach izotermicznych sg
bardziej niezawodne.

4. Wnioski

W pracy badano zalety i wady metod pomiaru wspétczynnika roz-
szerzalno$ci cieplnej w warunkach liniowego i izotermicznego wy-
grzewania. Postuzono sie w celach poréwnawczych niejednorod-
nym materiatem budowlanym (beton zawierajgcy zmielony materiat

se it detects thermal changes of sample dimen-
sions practically continually, thus allowing one
to observe the associated thermal processes.
Moreover, the obtained experimental results
should be more precise than in the isothermal heating method be-
cause the latter usually employs only a limited number of measu-
red data on the thermal strain and there is a strong dependence
of the linear thermal expansion coefficient on a fitting function. Fi-
nally, the higher is the rate of the linear heating, the bigger is the
difference between the measured temperature and the real tem-
perature in the sample. Therefore, by decreasing the heating rate
in the linear heating method the measured data approach the real
values of linear thermal expansion coefficient.
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