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Termicka analyza

» Soubor metod, sledujicich chovani vzorku béhem definovaného
teplotniho programu

» TGA - termogravimetrie - sledujeme zm&ny hmotnosti vzorku

» DSC - diferenéni skenovaci kalorimetrie - sledujeme tepelné
efekty

» STA - simultdnni termickd analyza
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Termogravimetrie

Me&Fime zmény hmotnosti vzorku pFi jeho plynulém oh¥evu
nebo ochlazovani

Zmény hmotnosti se vyjadfuji jako zavislost na teploté nebo
Case analyzy

B&hem oh¥evu miiZze dochazet k poklesu hmotnosti vzorku, z
divodu uvliiovani plynu, nap¥. vody nebo oxidu uhli¢itého
MiZe také dochazet ke zvySovani hmotnosti vzorku reakci s
atmosférou - oxidace nebo redukce vzorku

TG kFivky poddvaji informace o sloZeni zkoumaného vzorku,
jeho tepelné stélosti, teplotnim rozkladu a také o produktech
vznikajicich p¥i rozkladu

TG k¥ivka ve svém priibéhu obsahuje tseky vodorovné s osou
X, tzv. prodlevy, a zlomy. Prodlevy jsou useky, kdy jesté
nedo$lo k Zadné zmé&né hmotnosti vzorku. Zlomy naopak
naznaluji, Ze se analyzovany vzorek za&ind rozkladat (mé&ni
svoji hmotnost).
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» Diferenéni Termicka Analyza
» Ptedchiidce DSC, jednodu¥si instrumentace
» UmoZiiuje méFit tepelné zmény vzorku b&hem analyzy

» Me&Fime rozdil teploty kelimku se vzorkem a referenéniho
kelimku
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DSC

» DSC s kompenzaci p¥ikonu - podstatou DSC s kompenzaci

ptikonu je zachovani nulového teplotniho rozdilu mezi
mé&Fenym a srovnavacim vzorkem. Tato varianta DSC je
charakterizovdana dvéma oddé&lenymi méFicimi celami a dvéma
tepelnymi zdroji a méfime tedy elektricky pt¥ikon, ktery je
potfebny k udrzeni konstantni teploty obou vzorkd.

DSC s tepelnym tokem - druhou variantou je metoda DSC s
tepelnym tokem. Mé¥eni rozdilu p¥ikonu je nahrazeno
méFenim 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 |ze povaZovat tepelny tok od vzorku nebo ke vzorku
za Umérny rozdilu teplot. Teplota vzorku je méfena
termoélankem, ktery je v kontaktu se vzorkem.
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STA

» Simultdnni metody (STA) — umozZiiuji zkoumat vice
fyzikdlnich vlastnosti b&hem jednoho mé&¥eni. Vyhodou tohoto
pFistupu je, Ze nemusime pFipravovat nové vzorky a mame tak
dany stejné experimentdlni podminky. Na druhou stranu ale
tyto podminky musi vyhovovat véem pouZitym metodam.

» Mezi nejvice rozsifenou dvojici metod patfi TG-DTA a
TG-DSC. Tyto metody se totiz dobfe dopliiuji.
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» Plyny vznikajici b&hem degradace vzorku vedeme do mé¥ici
cely a pomoci IR spektroskopie stanovime jejich slozeni
» Béhem transportu plyn(i z pece do méFici cely dochazi k

velkému zfedé&ni plynu, proto je nutné pouZivat citlivéjsi
detektory (MCT)
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Praktické vyuziti termické analyzy

» Studium degrada&nich procesi - polymery, organické a
anorganické materidly

» Charakterizace polymerii - skelny pfechod

» Farmacie a potravina¥stvi - studium lyofiliza¢nich a
krystaliza¢nich procesii

» Materidlova chemie kovii - konstrukce fazovych diagrami slitin

» Geologie - identifikace p¥irodnich material(
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