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Obsah prednasky

& Uvod do termické analyzy
< Vyvo] metod TA (historie, kfivky chladnuti, teorie)
< Metody termicke analyzy

-DTA (DDTA)

-DSC (pcDSC,hfDSC)

-TGA

@ Simultanni termicka analyza (STA) - doplrikové
metody k termické analyze (TG, MS, FTIR, ...)

@ Experimentalni metodika
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Definice termickeé analyzy

ICTAC (International Confederation for Thermal Analysis and
Calorimetry, 1991):

Skupina technik, ve které vlastnost vzorku je
monitorovana proti ¢asu nebo teploté, pricemz se teplota
vzorku, v urcité atmosfére, je naprogramovana.

Detection signal

l Detector
sample [ B
temperature |- -

| L----.__ Sample

Furnace

Control signal )

Computer Unit Detection Unit
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Termicka analyza se zabyva

a) sledovanim termickych a jinych
vlastnosti latek v zavislosti na ¢case Ci
teplote.

b) metodami studia krystalizace

c) metodami studia fazovych premen
v tuhém stavu Sledovéni prib&hu
d) dal8imi metodami (napf. metody ohrevu a chladnuti

studia rozkladnych reakci tuhych latek
za vyvinu plynné faze, metody

studia fazovych premen pomoci studia
diftze, atd.)

Termalni design


Předvádějící
Poznámky prezentace
Fázové přeměny tuhých látek jsou doprovázeny pohlcováním nebo uvolňováním tepla, změnou rozměrů, změnou magnetických, elektrických, mechanických a případně ještě dalších vlastností. Proto lze na základě změn průběhu zmíněných vlastností usuzovat na fázové přeměny probíhající v materiálu. Byla vyvinuta celá řada metod, které lze rozdělit do základních třech skupin:�viz snímek
Základním úkolem těchto metod je získat informace pro vypracování technologických postupů pro lití, ochlazování, tepelné zpracování, tváření a další výrobní procesy. Tyto postupy se mohou optimalizovat na základě rovnovážných diagramů či nerovnovážných diagramů (ARA, IRA, popouštěcí diagramy, kinetické diagramy eutektické krystalizace atd.). Vedle toho slouží uvedené metody studia fázových přeměn také pro stanovení některých fyzikálních vlastností, např. teplot tání čistých látek, stanovení Curieova bodu, teplot likvidu a solidu, koeficientu délkové teplotní roztažnosti, tepelné a elektrické vodivosti, pomáhají při studiu kinetiky a termodynamiky různých procesů a reakcí. Své místo našly metody termické analýzy také při kontrole výroby a při ověřování jakosti výrobků. Podle povahy studovaného problému se metody termické analýzy často kombinují nebo doplňují měřeními jinými metodikami, např. mikrostrukturní a chemickou analýzou. Interpretace výsledků může být usnadněna a množství získaných poznatků podstatně rozšířeno využitím kombinace několika metod termické analýzy v jediném experimentu. �

Kdy ztuhne tavenina v tomto kelímku – na to nám termická analýza přesně dokáže odpovědět.

http://www.reliability-safety-software.com/wp-content/uploads/2015/05/thermal_01.jpg

Hlavni dnes pouzivané metody termické analyzy

Sledovana vlastnost vs. Cas Ci teplota

Differential Thermal Analysis (DTA)

Difference temperature °C or pv=
Differential Scanning Calorimetry (DSC)

Enthalpy W = J/sec
Thermogravimerty (TG)

Mass gram
Thermomechanical Analysis (TMA)

Deformation meter
Dynamic Mechanical Analysis (DMA)

Elasticity Pa = N/m2



KLASICKA TERMICKA ANALYZA (TA)

Jednoducha instrumentace (pec, kelimek, termoclanek,
zaznam teploty) k sledovani procesu chladnuti.

A
g
E zlom
milivoltmetr
pradfeva @
termostat
studeny Konec
Ll I-/‘ Z termoclanku
Cas
e , kompenzacni
Obr.1: krivka chladnuti vedeni
- -] T—‘ svorkovnice
Typ|Cke méfici (horky) konec termoélanku
zapojeni
termoc¢lanku


Předvádějící
Poznámky prezentace
Představuje nejstarší a nejjednodušší metodu používanou pro stanovení teploty tání a tuhnutí u čistých látek, resp. teplot likvidu a dalších charakteristických teplot u slitin či složitějších nekovových soustav. Je založena na registraci uvolňovaného nebo pohlcovaného tepla při fázové přeměně. Měří se teplota systému v závislosti na čase. Probíhající fázové přeměny se na křivkách závislosti T = f (t) projevují typickými anomáliemi. V případě čisté látky, binárního eutektika, resp. peritektika se na křivce projeví izotermická prodleva, počátek a konec krystalizace tuhého roztoku se projeví zlomem, odpovídajícím změně rychlosti ochlazování resp. ohřevu, viz. obr.1. 
Metoda je vhodná pro sledování krystalizace kovů a slitin, které jsou doprovázeny výrazným tepelným efektem. Nehodí se proto pro sledování fázových přeměn v tuhém stavu, které jsou málo tepelně zabarveny a tato metoda je v takových případech nepříliš citlivá. Křivka ochlazování vynesená v souřadnicích T = f (t) podává nejméně zřetelný obraz přeměn. Proto se často křivky ochlazování vynášejí v jiných souřadnicích, nejčastěji dT/dt = f (t), T = f (dT/dt) a T= f (dt/dT). Na obr.2 je příklad idealizované křivky ochlazování a její časové derivace. V běžné slévárenské praxi se klasická termická analýza pro svoji jednoduchost a rychlost například používá k průběžné kontrole stavu tavenin (očkování, modifikace) před odléváním.�
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Kfivky chladnuti

gisty Sn
Pb - 66 wt% Sn
e Ph - 86 W% Sn
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OBR. 2.: Experimentélni kfivky chladnuti &istého kovu, slitiny blizké
eutektiku a nadeutektické slitiny s efekty podchlazeni taveniny.

Obr. 2 : Experimentalni krivka
chladnuti ¢istého olova, eutektika Sn-Pb
a slitiny Sn-20Sn.
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Předvádějící
Poznámky prezentace
Představuje nejstarší a nejjednodušší metodu používanou pro stanovení teploty tání a tuhnutí u čistých látek, resp. teplot likvidu a dalších charakteristických teplot u slitin či složitějších nekovových soustav. Je založena na registraci uvolňovaného nebo pohlcovaného tepla při fázové přeměně. Měří se teplota systému v závislosti na čase. Probíhající fázové přeměny se na křivkách závislosti T = f (t) projevují typickými anomáliemi. V případě čisté látky, binárního eutektika, resp. peritektika se na křivce projeví izotermická prodleva, počátek a konec krystalizace tuhého roztoku se projeví zlomem, odpovídajícím změně rychlosti ochlazování resp. ohřevu, viz. obr.1. 
Metoda je vhodná pro sledování krystalizace kovů a slitin, které jsou doprovázeny výrazným tepelným efektem. Nehodí se proto pro sledování fázových přeměn v tuhém stavu, které jsou málo tepelně zabarveny a tato metoda je v takových případech nepříliš citlivá. Křivka ochlazování vynesená v souřadnicích T = f (t) podává nejméně zřetelný obraz přeměn. Proto se často křivky ochlazování vynášejí v jiných souřadnicích, nejčastěji dT/dt = f (t), T = f (dT/dt) a T= f (dt/dT). Na obr.2 je příklad idealizované křivky ochlazování a její časové derivace. V běžné slévárenské praxi se klasická termická analýza pro svoji jednoduchost a rychlost například používá k průběžné kontrole stavu tavenin (očkování, modifikace) před odléváním.�




Moznosti zvyseni presnosti mereni
klasické TA

2 Kvalitnejsi experiment
(lepsi termoclanek, prestup =
tepla, eliminace okoli,
vhodna rychlost chladnuti,
Inertni atmosféra, ...)

@ Interpretace dat — derivace -
signalu (diferencialni 1 ‘
termicka analyza dTA) o V

& Zmeéna usporadani mereni /\

Reference, linearni scan -

teploty



Diferencni termicka analyza (DTA)

Differential Thermal Analysis (DTA) Difference temperature °C or pv*

vzorek etalon T 4 i i
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Obr.4: Odvozeni

vzniku signalu DTA
Obr.3: Schéma zapojeni termoclankii
uDTA

DERIVACNIi DIFERENCNi TERMICKA ANALYZA (DDTA). Jeji princip
je shodny, ale registruje se casova derivace krivky DTA, tedy
d(AT)/dt = f (T) resp. d(AT)/dt =T (t).


Předvádějící
Poznámky prezentace
DIFERENČNÍ TERMICKÁ ANALÝZA (DTA) je založena na měření rozdílu teplot zkoumaného vzorku a srovnávacího vzorku (etalonu). Základní požadavky kladené na referenční vzorek jsou: inertnost a stabilita (nesmí prodělávat fázovou přeměnu) v měřeném intervalu teplot, etalon a zkoumaný vzorek musí mít co nejpodobnější tepelnou kapacitu a tepelnou vodivost, případně stejnou velikost částic, jsou-li vzorky práškové. Jako etalony se nejčastěji se používají Al2O3, MgO a SiO2 či některé čisté kovy. Rozdíly teplot se registrují současně s teplotou referenčního vzorku jako závislosti DT = f (T), resp. T = f (DT) nebo ve formě časové závislosti DT =  f (t). Schéma zapojení termočlánků u DTA je na obr.3. Termoelektrické napětí mV (1) je úměrné teplotě etalonu a napětí mV (2) je úměrné rozdílu teplot. 
Obr.4 schematicky zachycuje křivky ochlazování etalonu, resp. vzorku a příslušnou časovou závislost rozdílu teplot těchto materiálů. 
Polohy extrémů na křivkách  DTA (maxim nebo minim charakterizujících exoprocesy nebo endoprocesy), umožňují látku nebo aktivní součást vzorku identifikovat a množství uvolněného nebo spotřebovaného tepla dovoluje činit kvantitativní závěry. Tato metoda je ve srovnání s klasickou termickou analýzou mnohem citlivější na probíhající fázové změny a lze ji použít i při studiu fázových přeměn v tuhém stavu. Moderní modifikaci této metody představuje DERIVAČNÍ DIFERENČNÍ TERMICKÁ ANALÝZA (DDTA). Její princip je shodný jako u předchozí metody, pouze se registruje časová derivace křivky DTA, tedy d(DT)/dt  =  f (T) resp. d(DT)/dt  = f (t). Některé procesy, například rozkladné reakce neprobíhají při konstantních teplotách a křivky DTA jsou charakterizovány postupným odkláněním od základní nulové linie, což ztěžuje přesné změření plochy píků a kvantitativní vyhodnocení. Na křivkách DDTA jsou i malé změny zřetelnější ve srovnání se záznamem DTA. Další dvě uváděné metodiky vychází z původního principu DTA. 
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Linearni scan
teploty

— Sample Temperature

vy

J Temperature Difference
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DTA signal Zn:

Obr. 6: Signal DTA
¢istého kovu pro
Cisty kov v zavislostu
na teploté.
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Obr. 5: Zavislost
teploty pece a signalu
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Předvádějící
Poznámky prezentace
Kontrolní otázka o jaký běžný čistý kov se jedná?


Vilastnosti DTA

@ Obvyklé parametry:

e Programovatelny teplotni rezim 0,1-
20Kmin, 0-300ml IG/min

e 25-1500stC, ruzné kelimky na vzorky
¢ Vyhody ©
e Vysoka presnost stanoveni teploty
(tani, fazove transformace, ...)
e Sledovani agresivnich vzorku (ampule)
@ Nevyhody ®

e Mala citlivost pro stanoveni tepelnych
efektu (nelze stanovit Cp a zmény
entalpie)

16



thy P, 1359
P, 1299

— time

gure 1 DTA curves of Inconel 718 alloy itself and Inconel 718 alloys containing
small amounts of various additive elements subjected to continnous cooling from liguid:

) master alloy; (b} + 0.04 mass% C; (¢) + 0.5 mass% Nb; (d) + 1.0 mass% Nb: (e) +
2.0 mass% Nb; (f) 4+ 0.2 mass% Al; (2) + 1.0 mass% Mo; (h) — 0.5 mass% Ti
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Viypocteny vertikalni fez soustavou

Ni-Sn-Zn pro 8.3 at.% Ni
86081 na zakladé assessmentd pro binarni soustavy
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Vylepseni DTA na DSC

@ Definovane prenosy tepla mezi
referencnim a mernym kelimkem

DTA: Prenos tepla mezi peci a DSC: Prenos tepla
kelimkem radiaci a konvekci kompenzacnim ohfevem, nebo
vedenim tepla v materialu (Pt)

Referenc Sample A
" / | |
F S R

Fumace
Y . |

Thermoo _ur)e—/ Gasin T and AT out

l— =ampla Tempearaturs

Heat flux plate

Temperature Difference
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Zakladni typy DSC: ,,power compensation

a ,,heat-flux“
Differential Scanning Calorimetry (DSC) Enthalpy

Power compensation (kompenzaéni DSC neboli ,,prava“)

~ Reference
‘ + Furnace

___________ ’/__\ Resistance

thermometer

Sample

Healing wire
"™~ Cooling block

Heat-flux (DSC s tepelnym tokem)

Disc

Furnace

Temperature sensors

Rozdily: cena, presnost, periferie, vyména peci, ....

W = J/sec




Diferencni kompenzacni kalorimetrie
(pcDSC nebo cDSC)

@ Tzv. prava DSC kalorimetrie

Pt Sensors

| I,."rﬁ‘"‘ I
.-"

Sample Reference
- |, —
N T N P L P — R T ST —
- A ———nanna

Individual Heaters
Schéma kompenzacni DSC

Kompenzace
zaostavani teploty
vzorku dodatecnym
elektrickym
ohrevem.



Předvádějící
Poznámky prezentace
DIFERENČNÍ KOMPENZAČNÍ KALORIMETRIE (DSC) vychází z původního principu DTA (obrácená DTA, entalpická TA, diferenční snímací analýza, diferenční výkonová analýza). Neměří se však diference teplot DT, ale elektrická energie přídavného zdroje, potřebná k vyrovnání teplotních rozdílů mezi zahřívaným vzorkem a referenční látkou, tedy k udržení izotermních podmínek. V dalším textu následuje popis metod, které již nevycházejí z principu diferenční termické analýzy. 


http://www.google.cz/url?sa=i&rct=j&q=&esrc=s&source=images&cd=&cad=rja&uact=8&ved=0ahUKEwigud2HhqDXAhVGvRoKHU0uA4gQjRwIBw&url=http%3A%2F%2Fwww.smcebi.us.edu.pl%2Flaboratoria%2F&psig=AOvVaw2kULY-iJOxa1t4ie_blG5z&ust=1509717281337316

Vlastnosti cDSC

@ Vyhody ©
e Vynikajici presnost
stanoveni teploty efektu
e Vynikajici presnost
stanoveni tepela ( Cp,
latentni tepla, zmén
entalpie,...)
@ Nevyhody ®
e Drahy pfistroj i provoz
e Snadné poskozeni

e VysSkolena obsluha se
zkusenostmi

1'.-;‘ .‘g 3 ] - £ * Q -

Kelimky pro cDSC

23



Thermal decomposition of the [Pt(ox)(L),]-4H,0 complex [ox = oxalate dianion and L = 2-chloro-N6-
(2,4-dimethoxybenzyl)-9-isopropyladenine].
] »* - \ N\ 4

TG

-4H.0
" Am (calc./found):
. 6.7/6.8%

i
(o))

1N

P1O f
Am (calc./found): -
80.4/81.3%

N
Heat Flow (mW)

. ] y 1 : | : | " 1 L | 20
200 300 400 500 600 700
Temperature (°C)




DSC s tepelnym tokem (heat flux DSC)

Reference

—

Sample

\ /] !

Heat flow paths

DSC Netzsch 204 Phoenix

58ns0rs

|| |
Temperature and Heat Flux /

Thermal resistor

Eliminace fluktuaci prenosu tepla

Heating and cooling system

Zaostavani
teploty vzorku
neni
kompenzovano
dodatecnym
ohreven, ale
teplo je
dodavano (90-
50%0) zejmena
pres material s
definovanou
tepelnou
vodivosti.
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Předvádějící
Poznámky prezentace
DIFERENČNÍ KOMPENZAČNÍ KALORIMETRIE (DSC) vychází z původního principu DTA (obrácená DTA, entalpická TA, diferenční snímací analýza, diferenční výkonová analýza). Neměří se však diference teplot DT, ale elektrická energie přídavného zdroje, potřebná k vyrovnání teplotních rozdílů mezi zahřívaným vzorkem a referenční látkou, tedy k udržení izotermních podmínek. V dalším textu následuje popis metod, které již nevycházejí z principu diferenční termické analýzy. 



Differential Scanning Calorimetry (DSC)

Blank {referanca)

Temperature /K

constant heat flow

"

Differential temperature (AT)

Figure 1 Basic principle of DTA and DSC: (a) change in temperature of reference g
and sample 75 with increasing furnace temperature Tp; (b) typical signal output converted
to differential temperature AT with passage of time
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Kelimky DSC a DTA

S AT s
- @ ﬁ‘i,
~ 4e

Kelimky (ampule), lisovaci kelimky Al.
Reakce s kelimkem, CiSténi kelimku,

Na DSC signal ma vliv: kontakt se dnem kelimku (1ks vzorku),
velikost vzorku, rychlost ohrevu, ..

28



Pouziti Ampuli z S102 pro DSC a DTA

Vyhody:

*bezpecnost, odolnost proti oxidaci, vhodné pro snadno
tékavé kovy a jejich slitiny (Zn, Mn, Cd,...),...necitlivost k
nosnemu plynu, ...

sreprodukovatelnost pfi vicenasobnych ohievech, teplotni
presnost srovnatelna s DSC, .....

! Moznost pouzit ampule pro dlouhodobé izotermni zihani.
Nevyhody:
emensi citlivost,...

Existuji kfemenné
Do cca 1100stC ampule 1 pro DSC.

29



Plyny A
Ci§téni plyni: C

trapy, vymrazovani

N2, atd. W

plyn Pouziti Pozn. Thermal Conductivity at 300 X
Synt. Vzduch | Oxidy, kinetika | Oxidace (HAEE)
Air 0.026
Argon Kovy slitiny Inert 2 LIS
CO (.025
, . . no e CO, 0.017
Dusik Kovy, organika | Vznik nitridu -
H 0.182
. : ) ~ He 0.151
Helium Specialni Drahée
N2 0.026
: : Ne 0.049
Redukcni Kinetika Pozor na o, i
smeési N2-H2 termoclanky
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DSC f(mW/mg) Heating rate (K/min):

1.0 10

T exo 01 0.3

0.2
0.1
0.0
-0.1
-0.2
-0.3
-04
-0.5
-0.6

70ml Ar/min

-_ T

220 980 1000 1020
Temperature /°C T(°C)




DSC /(mWimg)
T exo Onset 2158°C

6.0

5.0

4.0

y

Value: 4.6366 mWimg__

Plochy peakii
odpovidaji
latentnimu
teplu tani a
tuhnuti.

Area: -59 66 m\Wsimg

heating

10KSmin, 70mlAr/min

cooling

|

Onget: 2321 °C heating

s >

Sn - bulk

bulk melting point - 232 °C

cooling

200

220
Temperature /°C

240




TEMPERATURE _KELVIN

T T
a.4 a.s6
MOLE _FRACTION ZN

Slitina

ANZ3

pouze tato ¢ast neovlivnéna vyparovanim Zn




® Vyhody ©
e \Vysoka presnost
stanoveni teploty (teplota
tani, fazovych
transformaci, ...)

e Multifunkénost (snadna
zmena na DTA/TG,
apod.))

e Velké moznosti rozSireni o
dalSi analyticke techniky

@ Nevyhody ®

e Pozor na reagujici vzorky

///M///



® Heat flow differential @ Differential thermal
scanning calorimetry analysis

® (Diderencialni skenovaci ® (Diferencialni termicka
kalorimetrie s tepelnym analyza)
tokem)

DTA.....1-0,3g vzorku
DSC.....10-50mg vzorku =




Pouziti DTA a DSC
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' i 1 i j¢c phase transi
Ficure 1 Schematic phase diagram for a binary system with a eutectic p
ﬁﬂ%nn: + 8 — y, and I:he corresponding DSC curves for compositions A, B, C and D
respectively




DSC ApVimg) Vacuum /%
T exo Onset' 1626 °C Eisty cin

Sn-ccabwt%dn ] - 100
1.5 - /\ Onset: 228.3 °C

Onget: 162.8 °C .
Onset: 228.8 *C

Onset: 166.0 °C Ornset: 229.9 °C

End: 1685.7 *C
End: 1659 ®

b

150
Temperature /°C
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thy P, 1359
P, 1299

— time

gure 1 DTA curves of Inconel 718 alloy itself and Inconel 718 alloys containing
small amounts of various additive elements subjected to continnous cooling from liguid:

) master alloy; (b} + 0.04 mass% C; (¢) + 0.5 mass% Nb; (d) + 1.0 mass% Nb: (e) +
2.0 mass% Nb; (f) 4+ 0.2 mass% Al; (2) + 1.0 mass% Mo; (h) — 0.5 mass% Ti




DSC /(uV/img)
T exo

ﬁ.mH —

Onset: 651.8 °C

Onget: B52.1 °C

Ky(TrA

Area: -196 pvsimg

Zn 10K/min 70mIAr6N/min

Vacuum /%
- 100

640 660
Temperature /°C




Exo — Endo (zmena entalpie AH)

Process
Solid-solid transition
Crystallisation
Melting
Vaporisation
Sublimation
Adsorption
Desorption
Desolvation (drying)
Decomposition
Solid-solid reaction
Solid-liquid reaction
Solid-gas reaction
Curing
Polymerisation
Catalytic reactions

¥ ok ok * ok *

*

*

* ok ok o ok ¥

EXo -
Endo
L
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Mereni Cp pomoci hf | pc DSC
1. Cyklus: prazdne kelimky CR a CS (tzv.baseline)

o 2. Cyklus: prazdny kelimek CR a CS s korundem Al203.
3. Cyklus: prazdny kelimek CR a CS se vzorkem.

Sample measuremeant 4

(reference: empty cell) | e |

Heai folw rate ¢

Empty cefl measurement

Tfme i "
Figure 3 Schematic diagram of DSC output for heat capacity measurement



Glass transition (skelny prechod) Tg

Skelny prechod reverzibilni preména druhého radu, kdy latka tuhého a
relativné kirehkého charakteru (napr. polymer) prechazi pri ohrevu do
viskdzniho nebo ,,gumovitého* charakteru.

Polymer Tg (0C)
( ) Polyethylene  (LDPE) -125
Polypropylene  (atactic) -20
— R Poly(vinyl acetate) (PVAC) 28
| Poly(ethyleneterephthalate) (PET) 69
Poly(vinyl alcohol)  (PVA) 85
Poly(vinyl chloride) (PVC) 81
Polypropylene  (isotactic) 100
Polystyrene 100
PLAbelow T,  PLAabove T, Poly(methylmethacrylate)  (atactic) 105
i Crystalline T Amorphous Melting
First Order Second Order g Gl tansiion > //1
v i _ _}l-(”, Liquid
2 - I Super
R
Crystal E :
T Tis
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J
DSC vs. temperature for PET COOLING (%—j&
1st and 2nd runs showing T g
, cold crystallization (1st Q@
heating), melting peak, post .
melting baseline behavior. crystallization Krystalicky stav
peak on cooling

crystallization
on heating™~ n
amorfni

1st heating

5
s
3
o
©
T

2nd heating

Melting peak

°P ==L
Semikrystalicky
stav

. | ' | b 1 ' 1 ! | N 1
100 150 200 250 300 350
Temperature °C




%
Vg
(=]

TEMPERATURE _KELVI

T T
a. 4 a.6
MOLE FRACTION ZN

Qs 249°C Ost333CT

Slitina

ANZ3

pouze tato ¢ast neovlivnéna vyparovanim Zn




Dalsi metody TA

@ Metody sledujici zavislost
zmeny hmotnosti na teplote
(TG)

@ Objemu (Dilatace)

& Elektricke vodivosti

@ Emanacni termicka analyza

@ S analyzou uvolnovanych
produktu (spektroskopie)

@ Atd.
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Top loading Hang down Hortizontal arrangement

Figure 3.2 Thermobalance designs showing the top loading, hang down and horizontal arrangements.




Schéema merem TGA

Beam
\

Feedback Coil Maganet
\ S

Sample Pan

Vi
Thermecouple /

<4—
Gas out

Figure 1 Schematic illustration of a TG apparatus of suspending type

TG circuit

— Fumace

Temperature
Programmer

i

Regulator

Recorder

r Thermometer

i)

@ ==Current—

—Induced Field Inside Coil—=

=

Nutno provadét
kalibraci vah
standardem

hmotnosti.
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2 Casto kombinovano s DTA nebo DSC

wr | CaC,0,H,0

226

398
TG /Y DSC / (mWimg)

16 Ag nanopowder

12

—————— —

-
838 1025 L A | — TG Ard.7N70mimin [
10 DSC  10K/min

100 - Z28°C : zrata krystalove vody
398 - 420°C: CaC 0, —» CaCl; + CO
BBl - B40°C . CaCl, —+ Call + CO,

-|- [DC] 100,01

£ 038

04

Aggregation

Obr.13: Termogram - S
Stavelanu vapenatého

200 j 300 400
Temperature/ 0C

Obr. 12: Sledovani oxidace a deoxidace Ag
nano. =


Předvádějící
Poznámky prezentace
TERMOGRAVIMETRIE (TG) je metoda, která umožňuje sledovat procesy spojené se změnou hmotnosti navážky vzorku buď při kontinuálním zvyšování teploty (dynamický způsob) nebo v izotermickém režimu (statický způsob). V prvním případě se sledují závislosti aktuální hmotnosti na teplotě nebo čase, tedy m = m (T), resp.m = m (t), tzv. termogravimetrické křivky. Příklad křivky ohřevu šťavelanu vápenatého je na obr.5. Z něj vyplývá možnost zjišťování teplot, resp. teplotních intervalů v nichž dochází k rozkladným reakcím. 



HEAT FLOW [microv)

. a'qu:u

ano




TERMICKA DILATOMETRICKA
ANALYZA (TDA)

@ Sledovani fazovych
transformaci spojenych se
Zmenou objemu

Lingenindéung [pm]
w 4 ox § e F 7 B
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Předvádějící
Poznámky prezentace
TERMICKÁ DILATOMETRICKÁ ANALÝZA (TDA), dilatometrie je metodou pomocí které se sledují některé fyzikální nebo i chemické procesy, probíhající v rovnoměrně vyhřívaném vzorku, které jsou spojené se změnou délkové či objemové roztažnosti. Teploty charakteristické pro různé efekty lze odečítat na termodilatometrických křivkách, reprezentovaných závislostmi Dl/l = f (T), resp. DV/V = f (T). Stejně jako v předchozích případech je názornější využití derivační termodilatometrické křivky (DTD), představující derivaci termodilatometrické křivky.  



Simultanni termicka
analyza (STA) TA + dalsi
metoda

Netzsch
SETARAM
TA Instruments
Mettler Tolledo

TGA, MS,
FTIR, DTA,
DSC, ...
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Spektroskopické metody analyzy
produktu termického rozpadu

2 Hmotnostni spektroskopie (MS)
@ Infracervena detekce (FTIR, atd.)

STA/IQMS
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Simultanni
termicka
analyza na
Ustavu
chemie

@ Pristroje:

Netzsch: STA409, STA449 (Ustav chemie)

UMI Kosice: STA449+HS
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Studijni materialy

Atkins: Physical chemistry,
P. Gabbott: Thermal Analysis, Blackwell Publishing, 2008.

W.J. Boetttinger, U.R. Kattner, K.W. Mood, J.H.Perepezko, DTA
and Heat-flux DAS Meassurements of Alloy Melting and
Freezing, NIST, 2006

Saunders, Nigel - Miodownik, Peter A. Calphad :calculation of
phase diagrams : a comprehensive guide. Oxford : Pergamon,
1998. xvi, 479 s. ISBN 0-08-042129-6. info

Michio Sorai (ed.): Calorimetry and Thermal Analysis, Wyilley,
2004 .

J. Sopousek: Clanky a prednasky.
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How Solar Cells Work

The Solar Cell
- Metype silicon has fres
- electrons. Pype silicon has
free holes — the absence of
- elestrons. When Ntype and P-type
 Silicon come into contact, an
- electric fiekd forms within the cei.

AT M STk
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