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Termická analýza

I Soubor metod, sleduj́ıćıch chováńı vzorku během definovaného
teplotńıho programu

I TGA - termogravimetrie - sledujeme změny hmotnosti vzorku

I DSC - diferenčńı skenovaćı kalorimetrie - sledujeme tepelné
efekty

I STA - simultánńı termická analýza
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Termogravimetrie

I Mě̌ŕıme změny hmotnosti vzorku p̌ri jeho plynulém oȟrevu
nebo ochlazováńı

I Změny hmotnosti se vyjaďruj́ı jako závislost na teplotě nebo
čase analýzy

I Během oȟrevu může docházet k poklesu hmotnosti vzorku, z
důvodu uvlňováńı plynu, nap̌r. vody nebo oxidu uhličitého

I Může také docházet ke zvyšováńı hmotnosti vzorku reakćı s
atmosférou - oxidace nebo redukce vzorku

I TG ǩrivky podávaj́ı informace o složeńı zkoumaného vzorku,
jeho tepelné stálosti, teplotńım rozkladu a také o produktech
vznikaj́ıćıch p̌ri rozkladu

I TG ǩrivka ve svém pr̊uběhu obsahuje úseky vodorovné s osou
x, tzv. prodlevy, a zlomy. Prodlevy jsou úseky, kdy ještě
nedošlo k žádné změně hmotnosti vzorku. Zlomy naopak
naznačuj́ı, že se analyzovaný vzorek zač́ıná rozkládat (měńı
svoji hmotnost).

3 / 13



Termogravimetrie
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DTA

I Diferenčńı Termická Analýza

I Předchůdce DSC, jednoduš̌śı instrumentace

I Umožňuje mě̌rit tepelné změny vzorku během analýzy

I Mě̌ŕıme rozd́ıl teploty keĺımku se vzorkem a referenčńıho
keĺımku
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DSC

I DSC s kompenzaćı p̌ŕıkonu - podstatou DSC s kompenzaćı
p̌ŕıkonu je zachováńı nulového teplotńıho rozd́ılu mezi
mě̌reným a srovnávaćım vzorkem. Tato varianta DSC je
charakterizována dvěma oddělenými mě̌ŕıćımi celami a dvěma
tepelnými zdroji a mě̌ŕıme tedy elektrický p̌ŕıkon, který je
poťrebný k udržeńı konstantńı teploty obou vzork̊u.

I DSC s tepelným tokem - druhou variantou je metoda DSC s
tepelným tokem. Mě̌reńı rozd́ılu p̌ŕıkonu je nahrazeno
mě̌reńım rozd́ılu teplot vzorku a srovnávaćıho vzorku, které
jsou uḿıstěny ve společné peci a jsou spojeny tepelným
mostem. Se znalost́ı tepelného odporu mezi pećı a vzorkem a
referenćı lze považovat tepelný tok od vzorku nebo ke vzorku
za úměrný rozd́ılu teplot. Teplota vzorku je mě̌rena
termočlánkem, který je v kontaktu se vzorkem.

6 / 13



DSC
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STA

I Simultánńı metody (STA) – umožňuj́ı zkoumat v́ıce
fyzikálńıch vlastnost́ı během jednoho mě̌reńı. Výhodou tohoto
p̌ŕıstupu je, že nemuśıme p̌ripravovat nové vzorky a máme tak
dány stejné experimentálńı podḿınky. Na druhou stranu ale
tyto podḿınky muśı vyhovovat všem použitým metodám.

I Mezi nejv́ıce rozš́ı̌renou dvojici metod paťŕı TG-DTA a
TG-DSC. Tyto metody se totiž dob̌re doplňuj́ı.
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STA
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Coupling TGA/IR

I Plyny vznikaj́ıćı během degradace vzorku vedeme do mě̌ŕıćı
cely a pomoćı IR spektroskopie stanov́ıme jejich složeńı

I Během transportu plynů z pece do mě̌ŕıćı cely docháźı k
velkému žreděńı plynu, proto je nutné použ́ıvat citlivěǰśı
detektory (MCT)
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Coupling TGA/IR
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Praktické využit́ı termické analýzy

I Studium degradačńıch proces̊u - polymery, organické a
anorganické materiály

I Charakterizace polymer̊u - skelný p̌rechod

I Farmacie a potraviná̌rstv́ı - studium lyofilizačńıch a
krystalizačńıch proces̊u

I Materiálová chemie kov̊u - konstrukce fázových diagramů slitin

I Geologie - identifikace p̌ŕırodńıch materiál̊u
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Netzsch STA 449C Jupiter
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