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Metody termické analyzy

Metodami termické analyzy mizeme sledovat pochody, probihajici pii zahfivani nebo

ochlazovani vzorkl (pevnych latek, minerald, hornin). Sledované pochody zahrnuji
dehydrataci, oxidaci, tepelnou disociaci, krystalizaci, tani, sublimaci, polymeraci, fazové
pfemény a jiné zmény. Dil¢i metody termické analyzy registruji zmény hmotnosti vzorku,
uvolnovani nebo pohlcovani tepla, vzacnéji také zmény objemové nebo rozmérové, vyvoj
nebo pohlcovani plynil, zmény elektrické vodivosti atd.
Pro studium pevnych chemickych latek a minerdli jsou nejcastéji pouzivané dynamické
metody termické analyzy, kde je vzorek zahtivan nebo ochlazovan konstantni rychlosti podle
predem nastaveného programu. Na rozdil od dfive pouzivanych metod statickych, poskytuji
dynamické metody vice informaci a jsou i rychlejsi.

Prehled metod termické analyzy dle sledované veliciny:

Termogravimetrie (TG) — sledovanou veli¢inou je zména hmotnosti analyzovaného vzorku
v zavislosti na teploté nebo Case.

Derivaéni termogravimetrie (DTG) — zjistuje prvni derivaci zmény hmotnosti.

Diferenéni termickd analyza (DTA) — sledovanou veli¢inou je teplotni rozdil mezi
analyzovanym vzorkem a referencni latkou.

Derivaéni diferenéni termickd analyza (DDTA) — sleduje prvni derivaci teplotniho rozdilu
mezi vzorkem a referen¢ni latkou.

Diferen¢ni kompenzacni kalorimetrie (DSC) — méfenou veli¢inou je reakéni entalpie. DéEli se
na DSC s kompenzaci pfikonu a na DSC tepelného toku.

Termodilatometrickd analyza (TD) — sleduje zmény objemu.

Simultanni termicka analyza (STA) — vyuziva soucasn¢ dvou metod pro studium fyzikalnich
vlastnosti (napt. TG-DSC, TG-DTA).

Elektrotermicka analyza (ETA) — méfi zmény elektrické vodivosti v zavislosti na teploté.
Detekce uvolnénych plynt (EGD) — registruje uvoliiovani plynt z analyzovaného vzorku.
Analyza uvolnénych plyni (EGA) — urcuje plynné slozky, stanovuje i chemické slozeni
plynnych smési.

Diferencni tlakova analyza — méti rozdil tlaku v komtirce s analyzovanym vzorkem

a srovnavacim vzorkem.

Diferen¢ni Calvetova kalorimetrie — zaznamenéva tepelnou vodivost v kalorimetru.
Termomechanickd méfeni — metody zkoumajici mechanické vlastnosti vzorki (deformace
vzorku jeho namahanim mechanickym napétim).

Emanacni termicka analyza — mé&fi se rychlost uvoliiovani inertnich plyni.




Termodynamika a termicka analyza

Vétsina metod termické analyzy sleduje pfislusné vlastnosti systému (hmotnost, energii,
rozmér, vodivost apod.) jako dynamickou funkei teploty. Zakladnim jevem diilezitym pro tyto
metody je zména entalpie (AH). Kazdou fyzikalni a chemickou zménu lze charakterizovat
zménou obsahu Gibbsovy volné energie (AG), ktera je dana vzorcem

AG =AH - TAS

kde AH je entalpie, T je absolutni teplota a AS je entropie d¢je.

Kazdy systém se snazi dosahnout takového stavu, kterému odpovida nizs§i hodnota Gibbsovy
volné energie. Jako ptiklad mizeme uvést prechod latky z jedné krystalické formy do druhé,
ktera ma za dané teploty mensi obsah volné energie a je tedy stalejsi. Vytvareni krystalické
struktury nebo jiného stavu s niz8i hodnotou volné energie miiZe pii ohfevu vzorku probihat i
pies jednotlivé mezistupné. Piikladem takové pfemény mulze byt tani, var, sublimace,
krystalickd pfeména apod. Kazdou pfeménu charakterizuje teplota a zména entalpie. Zménu
entalpie mize provazet i zména hmotnosti sledované latky.

Termogravimetrie (TG)

Princip termogravimetrie

TG je jednou ze zékladnich metod termické analyzy. TG patii mezi dynamické analytické
metody. Zakladnim principem je méfeni zmén hmotnosti analyzovaného vzorku pfi jeho
plynulém zahtivani nebo ochlazovani. Zmény hmotnosti se vyjadiuji v zavislosti na teploté
m = f(T) resp. ¢ase m = f (t) termogravimetrickymi kfivkami (obr. 1 a)).

Zmény hmotnosti latek pfi jejich zahfivani mizeme vyjadiit rovnici

mag (8) = my (s) + ms (g)

pti zahfivani totiz dochéazi k uvoliovani plynné slozky, coz zapficinuje i snizeni hmotnosti
zkoumané latky. S témito zménami se setkdvame napf. u tepelného rozkladu monohydratu

Stavelanu vapenatého.

Muze také dochazet k opacnym jevim, kdy latka pfi zahtivani reaguje s plynem a zvysi svoji
hmotnost. Rovnici zmény hmotnosti vystihneme

mp (8) + mp (g) = mag (s).

Ptikladem mohou byt oxidace neusSlechtilych kovl, kdy vznikd oxid nebo hydroxid
ptislusného kovu.



T
Obr. 1 a) Krivka TG, b) kiivka derivacni - DTG

Popis termogravimetrické kirivky

TG kiivky podavaji informace o sloZeni zkoumaného vzorku, jeho tepelné stalosti, teplotnim
rozkladu a také o produktech vznikajicich pfi rozkladu.

Na osu x se vynasi ¢as (v min), popft. teplota (ve °C nebo K) a na osu y hmotnost (v mg nebo
%). TG kiivka ve svém prubchu obsahuje tseky vodorovné s osou x, tzv. prodlevy, a zlomy
(obr. 2). Prodlevy jsou useky, kdy jest€¢ nedoslo k zadné zméné hmotnosti vzorku. Zlomy
naopak naznaCuji, Ze se analyzovany vzorek zacind rozkladat (méni svoji hmotnost). Po
dosaZeni urcité teploty nastava dalsi prodleva. Jednotlivé zlomy pfedstavuji ibytky hmotnosti.
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Obr. 2 Popis zlomu na kiivce TG
(ABCDE - krivka TG, BCD — zlom, B — pocatek zlomu, C — inflexni bod, D — konec zlomu, B -
pocatecni teplota, D’ - konecna teplota, FG — vyska zlomu, AB — predni zakladni linie, DE —
zadni zakladni linie)

Meérici aparatura

Ptistroje pro TG se skladaji z elektrické pece, analytickych vah, nosict vzorkd, zatizeni pro
mefeni a fizeni teploty a registracniho zafizeni.

Termovéahy obsahuji vazici mechanismus (pakové vahy, torzni vahy, pruzinové vahy,
elektromagnetické vahy) a regulatory teploty. Na vahach jsou umistény nosice vzorki
(obr. 6), které zasahuji do pece. Pouzivaji se riizné typy uspotradani (obr. 3):
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Obr. 3 Umisténi nosice vzorku, a - vzorek zaveseny na vodorovném rameni, b - vertikalni
podpéra vzorku, c - svisle zavéseny vzorek.
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Metody zaznamendvdni zmén hmotnosti

U vychylkové metody se zapisuji vychylky vahadla od rovnovaznych poloh. Zmény poloh se
zaznamenavaji fotograficky, elektromechanicky nebo elektronicky.

Druhou metodou je metoda kompenzacni. Zména hmotnosti analyzovaného vzorku zptsobuje
vychyleni vahadla z plivodni polohy. Tyto vychylky jsou vyrovnavany, aby vahadla zlstala
co nejblize rovnovazné poloze.

Viivy pusobici na méreni

Konstrukce a materidl zafizeni: tepelné zdroje, druhy termoclankd, jejich umisténi a upevnéni,
systém zaznamendvani termoanalytickych kiivek, mechanismus vah apod.

Experimentalni podminky:

Rychlost zahtivani a rychlost zaznamu kiivky - obecné se vyuziva rychlosti 2-10 °C za
minutu, zvétSovanim rychlosti zahiivani se zvySuje 1 pocatecni a koncova teplota zlomu. Niz§i
rychlost ohfevu a pomalé zaznamendvani kiivky umoziuje klasifikovani naslednych reakci.
Rychlost zahfivani vzorku zavisi na hmotnosti vzorku, geometrii vzorku, atmosféfe reakéniho
prostoru. ZvySeni hmotnosti zapiicini vyssi teploty zacatku reakce, u reakci probihajici tésné
za sebou vmalém teplotnim rozsahu mulze zplsobit hor$i rozpoznani pfitomnosti
meziproduktu.

Vlastnosti vzorku:

Z hlediska velikosti castic je pribéh reakce rychlejsi pouzitim jemnéjSich Castic, jsou
reaktivnéjsi a snizuji pocatecni a koncovou teplotu. Naopak pouzitim hrubSich ¢astic reakce
probihd pomaleji a mohou vznikat i meziprodukty, které by v pfipadé rychlejsi reakce
vymizely.

Tepelnou vodivost a dobu reakce ovliviiuje upéchovani vzorku a jeho kontakt s kelimkem.
Upé€chovani mizeme provést napt. jemnym poklepem kelimku na pevnou desku.

Dulezitou roli hraji také tvar, velikost a material nosicl, se kterymi ptijde vzorek do styku,
jako jsou nadobky nebo drzédky vzorku. Nosice vzorkli mohou byt misky (lodicky) nebo
kelimky rtzné velikosti v zavislosti na hmotnosti vzorku. Jako materidl nosict slouzi Al,O3
(korund), platina, stfibro a zlato apod.




Derivacni termogravimetrie (DTG)

DTG odvodime od klasické termogravimetrie zderivovanim kiivky m = f(T) resp. m = f{(t)
podle casu. Tedy deriva¢ni termogravimetricka kiivka ma tvar dm/dt = f(T) resp. dm/dt = f{(t).
Tato metoda je vhodnéjsi neZ klasickd TG, pokud pottebujeme zjistit zmény hmotnosti, které
v priibéhu déje probeéhly tésné za sebou. Kiivka DTG neobsahuje prodlevy a zlomy, ale piky,
jako tomu je 1 u DTA. Inflexni body zlomt u kiivky TG odpovidaji vrcholim pikti u kiivky
DTG na teplotni ose.

Diferen¢ni termicka analyza (DTA)

Princip diferencni termické analyzy

Diferenc¢ni termicka analyza (dale jen DTA) patii mezi dynamické metody. Sleduje pochody,
pii kterych dochazi ke zménam fyzikalnich, v n€kterych piipadech i chemickych, vlastnosti
zkoumaného vzorku. Tyto zmény se projevuji uvoliiovanim nebo spotfebovavanim tepelné
energie (tj. exotermické a endotermické pochody). K témto déjim dochézi pii plynulém
ohfevu nebo ochlazovani analyzovaného vzorku a srovndvaciho vzorku. Pii DTA se
porovnavaji zmény teplot zkoumaného vzorku se srovnavacim vzorkem, ktery témto zménam
nepodléha. Teplotni rozdil AT se zaznamenava graficky jako teplotni resp. ¢asova zavislost
AT = £ (T) resp. AT = £ (t) nazyvana jako kiivka pitimého ohfevu (obr. 4). Ktivka AT = f (T)
pak vykazuje maxima nebo minima podle toho, zda doSlo k exotermni nebo endotermni
reakci. Neexistuje konvence, kterd by urCovala, jakym smérem se maji vynaSet exotermni a
endotermni piky. Podle mnozstvi pohlcené nebo uvolnéné energie, kterd je umérna plose piku
na kiivce AT = f (T), mizeme usuzovat na kvantitu soucasti ve vzorku. Zavislost mezi
plochou piku a reakénim teplem lze vyjadrtit vztahem:

_m-AH
k-4

9

A

kde A znaci plochu piku
m........ hmotnost vzorku
AH...... reak¢éni teplo pro 1 g vzorku
k.........geometricky faktor (charakterizuje tvar vzorku)
A........tepelna vodivost vzorku.




Obr. 4 a) Krivka primého ohrevu, b) kiivka DTA

Popis kiivky DTA
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Obr. 5 Termoanalyticka kiivka DTA

Na obr. 5 vidime ¢ast kiivky DTA zachycujici endotermicky d¢j. V pfipadé exotermického
déje by kiivka byla orientovana opacné. V tseku vymezeném body A a B reakce neprobiha
(AT = 0). V bod¢ B, kde se kiivka DTA poprvé odchyli od zékladni linie, pak za¢ind probihat
endotermni reakce. Zakladem kiivky DTA je pik (na obr. 5 ¢ast vymezena body BCDEF), kde
bod B ptedstavuje zacatek piku, body C, E inflexni body, bod D minimum (jemu odpovida
minimdlni teplota) a bod F konec piku. Bod H resp. I znaci extrapolovany zacatek resp.
extrapolovany konec, ktery ziskame jako priseCik zakladni linie AB resp. FG s tecnou
vedenou bodem C resp. E. Vzdalenost bodti D a I pfedstavuje vysku piku. Siika piku je pak
vymezena body B’a F’. Usek H'I" zna¢i reakéni interval.

Pristroj pro DTA

Aparatura pro DTA se sklada z pece, drzakt vzorki, termoelektrickych ¢lankt jako ¢idel pro
méteni teploty a teplotnich rozdilti vzorki, nadobek (kelimku, misky s vi¢ky), ve kterych jsou
umistény vzorky, regulatoru teploty a zapisovace dat.
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Obr. 6 Drdk kelimkii, typy kelimkit (shora prvni dva pro TG/DSC, treti pro TG/DTA, ctvrty a
paty pro TG)



Viivy pusobici na méreni

Konstrukce a material pfistroje: tepelné zdroje, métfeni teploty, zdznam termoanalytickych
kiivek, tepelné vodivost vzorku, reference, kelimki a ¢idel apod.

Experimentalni podminky:

Rychlost zahtivani — zvySenim rychlosti se zvysi vyska piku (zvétsi se jeho plocha) a vrchol
piku se presune k vyssi teploté. Velké rychlost zahfivani mize zpusobit splynuti dvou déja
probihajici tésné po sobé.

Hmotnost vzorku — je pfimo umérna plose piku. U d&ti doprovazenych uvolnénim plynd, se
se zveétSujici hmotnosti vzorku posouva vrchol piku k vyssi teplote.

Geometrie vzorku — kelimek nebo miska musi obsahovat tolik vzorku, aby i po jeho
upéchovani zasahovalo teplotni ¢idlo do stfedu vzorku. Geometrické uspotadani vzorku
ovliviiuje vysku piku. Vyska piku je nejveétSi pfi spravném umisténi Cidla (tj. ve stiedu
vzorku).

Atmosféra vpeci — vpfipadé statické atmosféry jsou uvolilované plyny v kontaktu
s analyzovanym vzorkem, pokud jsou povazovany za nezadouci, musime je odsavat.
V pfipadé dynamické atmosféry ptfichazi vzorek do styku s atmosférou, kterd je do pece
zavadéna (napft. proud vzduchu, dusiku, argonu apod.).

Vlastnosti vzorku:

Velikost castic — malé Castice urychluji pribéh reakce a posunuji jeji zacatek k niz$im
hodnotam teplot.

Upé€chovani vzorku — souvisi s pienosem tepla a difuzi plynt. Slabé upéchovani znemoziuje
ptenos tepla a usnadituje difizi plynt (a naopak). Upéchovani provadime poklepem kelimku
se vzorkem na desku.

Redéni vzorku — aby se zabranilo spékani nebo smr§tovani vzorku, miZe se vzorek ziedit
inertni latkou. Inertni latka musi obsahovat stejné velké ¢astice jako vzorek.

Srovnavaci vzorek musi mit urCité vlastnosti. Nemél by podléhat termickym zménam
v daném teplotnim rozmezi, nesmi reagovat s nddobkou, popt. drzakem, ve kterém je umistén
a jeho tepelna vodivost a kapacita by méla byt co nejblizs$i analyzovanému vzorku. Prikladem
srovnavaci latky pro anorganické vzorky mize byt Al,O3 nebo SiC a pro organické polymery
silikonovy olej.

Kvalitativni a kvantitativani analyza

Z hlediska kvalitativni analyzy mitizeme z kiivky DTA vy¢ist pfitomnost a charakter d¢je,
casovy prubeh, pocatecni a koncovou teplotu a vratnost déjti. Umoznuje urcit mineraly,
horniny, rudy a také rozpoznat necistoty. Na zaklad¢é porovnavani kiivek zjisténych pii DTA
a kiivek znamych latek uvedenych v literatuie (napt. obr. 7) a zteplot, které¢ odpovidaji
vrchollim pikd, mizeme urcit pfitomnost dané latky, pro niz je tato teplota charakteristicka.
Pro vétsi presnost a zjisténi druhu déje (fazové premény, strukturni zmény, dehydratace,
oxidace, redukce apod.) je vyhodngjsi DTA kombinovat s jinymi analytickymi metodami
(napt. TG).

DTA slouzi téz ke stanoveni obsahti jednotlivych slozek vzorku, kdy ur¢ujeme velikost ploch
pikl na kiivce DTA.
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Obr. 7 Krivky DTA nékterych minerali: 1) kalcit CaCOs, 2) magnezit MgCO;3, 3) dolomit
CaCO;. MgCQOs, 4) ankerit (Mg, Fe)CO3.CaCQOs3, 5) siderit FeCOj3, 6) breinerit (Mg, Fe)COs,
7) rodochrozit MnCQOs3, 8) aragonit CaCOj3, 9) hydromagnezit 4MgCO3.Mg(OH),.4H,0

Derivaéni diferenc¢ni termicka analyza (DDTA)

Princip derivacni diferen¢ni termické analyzy je shodny s pfedchozi metodou. Registruje se
casova derivace kiivky DTA, a to d(AT)/dt = f (T) resp. d(AT)/dt = f (t). Tato metoda nam
pomaha ptesnéji zjistit teploty zacinajicich zmén a rozlisit piekryvajici se jevy.

Diferen¢ni kompenzacni kalorimetrie (DSC)

Princip DSC
Pouzivaji se dvé varianty DSC, které patii mezi kalorimetrické diferencni metody.
. DSC s kompenzaci ptikonu

. DSC s tepelnym tokem (Netzsch STA 449C)

DSC s kompenzaci prikonu

DSC s kompenzaci ptfikonu se nazyva téZ jako ,,obracena DTA. Zatimco u DTA jsme
zjistovali teplotni rozdily mezi vlastnim a srovnavaci vzorkem, podstatou DSC s kompenzaci
ptikonu je naopak zachovani nulového teplotniho rozdilu mezi méfenym a srovndvacim
vzorkem. Tato varianta DSC je charakterizovana dvéma oddélenymi méficimi celami
a dvéma tepelnymi zdroji a méfime tedy elektricky ptikon, ktery je potiebny k udrzeni
konstantni teploty obou vzorki. Kiivka DSC dQ / dt = f (t), kde Q znaci tepelnou energii,
stejné jako kiivka DTA, obsahuje piky. OdliSnost od DTA spociva v jejich opaéné orientaci
vzhledem k ose x. Pii endotermickém dé&ji byla v ptfipadé DTA hodnota rozdilu teplot
zaporna, u DSC tomuto d&ji odpovida kladna hodnota tepelné energie.

DSC s tepelnym tokem

Druhou variantou je metoda DSC s tepelnym tokem. M¢éteni rozdilu piikonu je nahrazeno
meétenim rozdilu teplot vzorku a srovnavaciho vzorku, které jsou umistény ve spole¢né peci
a jsou spojeny tepelnym mostem. Se znalosti tepelného odporu mezi peci a vzorkem a




referenci lze povazovat tepelny tok od vzorku nebo ke vzorku za tmérny rozdilu teplot.
Teplota vzorku je métfena termoclankem, ktery je v kontaktu se vzorkem.

Pristroje DSC

Zatizeni pro DSC s kompenzaci ptikonu se sklad4 ze dvou oddélenych obvodi, kontrolniho a
fidiciho. Kazdy vzorek ma svilj nosi¢. Nosi¢e obsahuji teplotni ¢idla a topnd téliska. Vzorky
jsou od sebe dokonale izolovany, aby se zabranilo tepelnému toku mezi nimi. Kontrolni
obvod méfi priimérnou teplotu vzorkll a automaticky vyrovnava tepelny vykon tak, ze se
pramérna teplota vzork® zvysuje linearnd. Ridici obvod pak zaznamenéava rozdily teplot mezi
méfenym a srovnavacim vzorkem, urcuje, ktery ze vzorkii ma vyssi teplotu a automaticky
kompenzuje tyto teplotni rozdily.

Zatizeni pro DSC s tepelnym tokem se skladd zméfici hlavy sdrzdkem pro vzorek a
srovnavaci latku, pece, termostatu, zdroje plyni a zdroje napéti. Métené signaly jsou
zaznamenavany v pocitaci.

Pro DSC miiZeme pouZzit vzorky velmi malych hmotnosti (1 az 100 mg). Ty se umist'uji do
folii, keramickych nebo kovovych misek, aby se docililo dokonalého kontaktu s topnym
téliskem a teplotnimi ¢idly. Proudéni tepla v okoli ovlivnime volbou materidlu a geometrii
vzorku. U DSC je mozné vyuzit vysokou rychlost zahiivani (0,5 az 80 °C min™). Plocha piki
je pfimo umérna teplu uvolnénému nebo spotiebovanému pii reakci a vySka pika je ptfimo
umérna rychlosti reakce. Kinetické prfechody (vypatovani, rozklad aj.) posunou piky k vysSim
teplotdm pi1 vyssi rychlost. Vyssi rychlost ohfevu zvysuje citlivost, ale snizuje moznost
rozliSeni dé&ja.

Kombinované a simultanni metody

Pro ptesnéj$i popis déji probihajici v analyzovaném vzorku béhem zahtivani resp.
ochlazovani je lepsi vyuzit vice metod.

Kombinované metody zahrnuji dvé a vice metod, které uplatiujeme pii analyze vzorku
postupné. Nevyhodou této metody je, ze musime pro kazdé méfeni pouzit novy vzorek
shodného analyzovaného materialu. Miizeme mezi sebou kombinovat metody termické
analyzy nebo mizeme vyuzit i jinych metod nepatficich do této skupiny (spektroskopie,
atomova absorpce, rentgenostrukturni analyzu apod.).

Simultanni metody (STA) ndm umoziuji zkoumat vice fyzikalnich vlastnosti najednou béhem
jednoho meéfeni. Vyhodou této metody je, ze nemusime ptipravovat nové vzorky a
mame tak dany stejné experimentalni podminky. Na druhou stranu ale tyto podminky musi
vyhovovat v§em pouzitym metodam.

Mezi nejvice rozsitenou dvojici metod patii TG-DTA a TG-DSC. Tyto metody se totiz dobie
dopliuji.

Dalsi simultanni metody: TG-EGD, TG-EGA, DTA-EGD, DTA-EGA, TG-DSC-EGA slouzi
k pfesnéjSimu popisu déju probihajicich mezi pevnou a plynnou fazi.




Piiklad analyzy: Cu SOy . 5 H;O - minerdl chalkantit
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Termogravimetricka kiivka (TG) a derivovand termogravimetricka krivka (DTG) chalkantitu

Na termogravimetrické kiivce CuSO4.5H,0 pii zahiivani pfiblizné do 105 °C dochazi
k ubytku hmotnosti zkoumaného vzorku, zpisobeném uvolnénim vlhkosti (vody adsorbované
na povrchu zrn). Pfi vyhodnocovani kiivky je nutno korigovat vysledek na tento ubytek.

Od bodu B dochazi k dehydrataci, projevujici se ztratou hmotnosti vzorku (wo — w; ),
ktera konci v bodé¢ C. U modré skalice doslo ke ztrat€¢ 2 molekul krystalové vody. Mezi body
C a D je vzorek termicky staly az do bodu D, kdy mezi body D a E doslo ke ztraté dalSich
dvou molekul vody. Ztrata hmotnosti ¢ini (w; — wz ). Mezi body E a F je latka stala az do
bodu F, kdy dalSim nartGstem teploty doSlo ke ztrat€¢ posledni molekuly vody (hmotnostni
ztrata byla w, — w3 ). V bodech G az H ma latka jiz slozeni CuSOsa.
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Navod k uloze Termicka analyza (C8870)

1. Napiste stechiometrické rovnice pro chemické déje probihajici pfi termickém rozkladu
CaC204 . HQO.

2. Vypoctéte ocekavané hmotnostni Ubytky v jednotlivych fazich termického rozkladu

monohydratu $tavelanu vapenatého CaC,0, . H>O.

3. Postupujte podle ndvodu k obsluze pro piistroj pro termickou analyzu Netzsch STA 449C
Jupiter a proved’te termoanalytické méfeni TG/DSC pro vzorek CaC,04 . H,O.

Pouzité parametry: navazka do 20 mg
rychlost ohfevu 5 K min™
maximalni teplota 1000 °C

atmosféra Ny, prutok 70 cm’ min’!

4. Pomoci programu Proteus Analysis vyhodnotte naméfend data. Na kiivce TG zjistéte
hmotnostni Ubytky, zacatek a konec zlomu a inflexni bod. Na kiivce DSC urcete teplotni
maxima exotermickych nebo endotermickych déju, pocatky a konce pikli a plochu pikii.

5. Srovnejte ziskané hodnoty s vypocitanymi ubytky hmotnosti.

6. Proved’te méteni TG/DSC pro vzorek materidlu ptipraveného v syntetické ¢asti méteni.

7. Vypracujte odpovédi na nasledujici otazky:

a) Jaké je poradi teplot rozkladu v fadé uhli¢itanti kovi alkalickych zemin: MgCOs, CaCOs,

SI‘CO3, BaCO3.

b) Orientace piku na kiivce DSC pro déj v rovnici (2) je opacnd, kdyZ je métfeni provadéno ve

vzduchu. Vysvétlete.
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