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Organizace prednasky

« Audiovizualni prednaska 45min (prednasejici)
< Diskuse a dotazy Smin (moderator)
< Prestavka spojena s presunem do laboratori

< Materialoveé praktikum A8BM111 (mereni krivek
chladnuti) (moderator)

« Laborator termickeé analyzy A12M1S08
(STA409QMS) (Operator STA)

< Materialova laborator A12M111 (STA449FTIR)
(Operator STA)

< Dotazy (viz konzultaCni hodiny prfednasejiciho)



Obsah audiovizualni prednasky

« Uvod do termické analyzy
<« Krivky chladnuti

< Metody termické analyzy: DTA, DSC a dalsi

<’ RozSitena termicka analyza: doplrikova detekce
<« Vyhodnoceni experimentalnich dat
<« Kontrolni otazky

g



http://www.google.cz/imgres?q=kontroln%C3%AD+otazky&hl=cs&sa=X&biw=996&bih=522&tbm=isch&prmd=imvns&tbnid=-1D025GYYoj9mM:&imgrefurl=http://www.gate2biotech.cz/technika-kladeni-otazek-ii/&docid=HzqkM2gB2sIIyM&imgurl=http://www.gate2biotech.com/images/clanky_clanky/otazky2_336.jpg&w=99&h=101&ei=y3bWTvPvMa_Q4QSwnfmTAQ&zoom=1&iact=hc&vpx=132&vpy=303&dur=93&hovh=83&hovw=81&tx=79&ty=142&sig=111041214975295135773&page=4&tbnh=80&tbnw=79&start=30&ndsp=10&ved=1t:429,r:0,s:30

H:stoncky uvod

< Experimentalni —
metalurgie

< Prumyslova revoluce

< Moderni technologie

< Kontrola technologie —
nutnost zavedeni [E'¥
termické analyzy
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Termicka analyza

< a) metody studia krystalizace

< b) metody studia fazovych premen v
tuhem stavu

< ¢) dalsi metody (napr. metody studia
rozkladnych reakci tuhych latek za
vyvinu plynné faze, metody studia
fazovych premen pomoci studia difuze,
atd.) '




Krivky chladnuti

gisty Sn
——— Pb-66 wt% Sn
«232°C —=—— Pb- 86 Wt% Sn
prodieve

teplota/stC

/

¢as / min

Obr.1: krivka chladnuti Obr. 2 : Experimentalni krivka

chladnuti ¢istého olova, eutektika Sn-Pb
a slitiny Sn-20Sn.




Zvyseni presnosti mereni klasické TA

< Kvalitnéjsi experiment .
(lepsi termoclanek, prestup
tepla, eliminace okali,
vhodna rychlost chladnuti,
inertni atmosfera, ...)

« Interpretace dat — derivace \

signalu (diferencialni - .
termicka analyza dTA) " V

< Zména zpusobu méreni /\




Obr.3: Schéma zapojeni termoc¢lankii Obr.4: Odvozeni
u DTA vzniku signalu DTA




DTA AuVimg)
T exo

DTA signal Zn:

Obr. 6: Signal DTA
Cistého kovu pro
Cisty kov v zavislostu
na teploté.
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Obr. 5: Zavislost
teploty pece a signalu
DTA na case pro Cisty

Onset: 390.5 °C

350
Temperature /°C




Viastnosti DTA

<« Obvyklé parametry:

® Programovatelny teplotni rezim
0,1-20Kmin, 0-300ml 1G/min

® 25-1500stC, ruzné kelimky na vzorky
& Vlyhody ©
® \/ysoka presnost stanoveni teploty
(tani, fazové transformace, ...)
® Sledovani agresivnich vzorku (ampule)
< Nevyhody ®

®* Mala citlivost pro stanoveni tepelnych
efektu (nelze stanovit Cp a zmény
entalpie)
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DiferenCni kompenzacCni kalorimetrie

(cDSC)

< Tzv. prava DSC kalorimetrie

Pt Sensors
| 1 [/ —
J-'“ ,11 Reference
/ 1Y I I

L]

'\
Individual Heaters

Obr. 7: Schéma kompenzacni DSC

Kompenzace
zaostavani teploty
vzorku

dodateCnym
elektrickym
ohrevem.
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Viastnosti cDSC
< Vyhody ©

® Vynikajici presnost
stanoveni teploty efektu

® Vynikajici presnost o o,
stanoveni tepela ( Cp, 1 i{\gj
latentni tepla, zmén 3
entalpie,...)

< Nevyhody ®
® Drahy pristroj i provoz
® Snadné poskozeni

® \/yskolena obsluha se
zkusenostmi

Kelimky pro ¢cDSC
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_ Heat flux plate

: T and AT put
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DSC /(mW/mg)
Texo Onset 2158°C_ Area -59 66 mWsimg heating

Value: 4.6366 mWimg

10KSmin, 70mlAr/min

cooling

Onset: 2321 °C

Sn - bulk cooling

bulk melting point - 232 °C

200 220 240
Temperature /°C




Viastnosti DSC

<« Vyhody ©
® VVysoka presnost
stanoveni teploty (teplota
tani, fazovych
transformaci, ...)

® MultifunkCnost (snadna
zmena na DTA/TG,
apod.))

® \/elké moznosti rozSireni o
dalsi analytické techniky

< Nevyhody ®

® Pozor na reagujici vzorky

S

=
=
| I —
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Drzak DTA, DTA/TG, DSC
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Dalsi metody TA

< Metody sledujici zavislost
zmeny hmotnosti na teplote
(TG)

« Objemu (Dilatace)

« Elektricke vodivosti

« Emanacni termicka analyza

< S analyzou uvolnovanych
produktu (spektroskopie)

< Atd.

16



TG Ar4.7N 70mlimin
psc 10K/min

Aggregation

200 300

Temperature/ ¢C




TERMICKA D!LATOMETRICKA
ANALYZA (TDA)

<« Sledovani fazovych
transformaci spojenych se
Zmenou objemu

Lingenindéiung [jm]
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EKLEKTROTERMICKA ANALYZA (ETA)

< sledovani zavislosti elektricke
vodivosti (nebo elektrickéeho odporu)
vzorku na teplote.

EMANACNI TERMICKA ANALYZA (ETA)

< mereni mnozstvi inertniho plynu
uvolnovaneého pri zahrivani tuhych
latek, znacenych temito plyny (Rn,
Ne, Kr, Ar, Xe). Metoda umoznuje
sledovat procesy nedoprovazene
zmenou hmotnosti nebo entalpie.
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Spektroskopicke metody analyzy
produktl termického rozpadu

< Hmotnostni spektroskopie (MS)
< InfraCervena detekce (FTIR, atd.)

STA/QMS

STA/FTIR

20



Vyhodnoceni experimentalnich dat
termicke analyzy

21






DTA /(mW/mg)
T exo

DTA_SbSnZn_350_11_A

Onset: 237.7 °C
Onset: 237.8°C}
Onset: 238.8 °C

Onset: 315.2°C
Onset: 3164 °C
Onset: !;5\1 75°C

Value: 228.0 °C, 0.03837 m\W/mg'
Value: 223.0 °C, 0.03724 mW/mg

Value: 224.0 °C, 0.03393 mW/mg

Peak: 326.1 °C
Peak: 341.9°C
Peak: 242.2°C
Peak: 2434 °C

300
Temperature /°C

Peak: 391.8°C

/Peak: 390.3°C

Peak:391.8°C




< Predikce fazoveho diagramu a dalsich

dat

Aplikace metody
CALPHAD
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9240_
220
@
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A

Obr. 14: Predikovany fez fazovym diagramem
slitiny Sn-Bi-Cu-Ag.
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Obr. 15: Predikované fazové slozeni v

zavislosti na teploté pro Sn-Bi-Cu-Ag.
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Termoelektricke jevy

< Seebeckuyv jev
< Peltiéruv jev
< Thomsonuyv jev
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termoclanku
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svorkovnice
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The Solar Cell

 Sandwich

i Hﬂ:‘.I'PEI gilicon has fres
 electrons. Paype silicon has
frea holes — the absence of

- elestrona. When N-typs and P-lype
silicon come into contact, &n

- electnic fiskd forms within the cel.
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