Termicka analyza

Skupina metod, které sleduji zmeny slozeni a vlastnosti

latek (jejich smési) v zavislosti na teploté (definovany

teplotni program)
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" Termicka analyza

Pocatky TA
— 1887 Le Chatelier — publ. term. chovani
jilovitych hornin 4

— 1915 Honda - vynalezl termovahy (zaznam
zmeny hmotnosti vzorku v zavisl.

na def. teplotnim programu)
— 1962 diferencni skenovaci kalorimetrie (DSC)

il win

Hmatmost




Termicka analyza - metody

Urcitou vlastnost vzorku Ize studovat jako funkci teploty

Metoda

Termogravimetricka analyza
Diferencni termicka analyza
Diferencni skenovaci kalorimetrie
Termomechanicka analyza
Termoelektricka analyza
Termomagneticka analyza
Termoopticka analyza
Termoakusticka analyza

Analyza tepelné stimulované
vymény plynd

Studovana vlastnost
hmotnost

rozdil teplot

entalpie, tepelny tok

Rozmér a mechanické vlastnosti
Elektrické vlastnosti

Magnetické vlastnosti

Optické vlastnosti

Akustické vlastnosti

Tepelné stimulovana vyména plynd

Zkratka
TG

DTA
DSC
TMA
TEA

TOA



Termicka analyza - metody

Termogravimetricka analyza

— zména hmotnosti studovaného vzorku zplisobena uvolnénim
plynnych produktd

—sekundarni metoda — detekce uvolnénych plynd
(EGD = Envolved Gas Detection)
- analyza uvolnénych plyn(
(EGA = Envolved Gas Analysis)

Moderni pristroje — soucasné (simultanni) meéreni vice vlastnosti v

ramci jednoho experimentu — simultanni
termicka analyza (STA)

napr.TG/DTA, TG/DSC, TG/EGA-IR, TG/EGA-MS



Termicka analyza - experiment

Vzorek v kelimku v picce termickeho analyzatoru

skupenstvi vzorku: pevné, kapalné

!"{h"g P
kelimek: platinovy, hlinikovy, korundovy, atd.  *= - &3

& o D
picka: elektricka £ ﬂ

navazka vzorku: desetiny az stovky mg (0.1 — 100 mg)
Teplotni program

Pechi atmosféra:

staticka x dynamicka

(definovanou rychlosti proudi

ﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂ

pickou plyn — vzduch, dusik, S ! |

argon, kyslik, vodik atd.) o tn
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Teplota (°C)
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Termicka analyza -
termogravimetrie (TG)

Studuje zménu hmotnosti vzorku v zavislosti na teploté
(vétSinou linearné rostouci)

Vzorek v kelimku umistén na termovahy v picce termického
analyzatoru

Volitelna: navazka vzorku
teplotni program
pecni atmosféra a pritok plynu



Termicka analyza -
termogravimetrie (TG)

oblast zmén hmotnosti (Ubytek nebo narlst)
oblast beze zmeén hmotnosti (obl. term. stability, p/ato)
dilCi resp. celkovy hmotnostni Ubytek
Urceni:
hmotnostniho Ubytku term. rozkladu - obsah solvato-molekul
(krystalove vaz. voda nebo jina rozpoustédla)
% obsahu anorganickych casti studovanych molekul
teploty rozkladu latek (napr. polymery)
neprimo molekulovou hmotnost studovanych latek
studium reakcni kinetiky jednotlivych déju teplot. rozkladu



Termicka analyza -
derivacni termogravimetrie (DTG)

Pomocna metoda termogravimetrické analyzy — z exper. dat
TG jako jeji prvni derivace

Presnéjsi rozliSeni pocatkl a koncl jednotlivych déjl pri
termickém rozkladu

Rozpoznani z kolika dilCich krok{ se termicky rozklad sklada
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b Termicka analyza -
diferencni termicka analyza (DTA)

st (%)

{avl wvia
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mé&Feni rozdilu teploty mezi studovanym a referentnim (Al,O;, SiC,
silikonovy olej, oktylftalat) vzorkem v ramci stejneho teplotniho
programu Vv zavislosti na teploté

DTA krivka: exotermické efekty = endotermické efekty

oxidace, krystalizace  desolvatace, termicky rozklad, tani,

reakce v pevné fazi rozpoust.,zmeéna modifik. a polymorfie
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SENSORY

Termicka analyza - . [\

diferenéni skenovaci _,L:_’v_/ LL_W_L
kalorimetrie (DSC) \ /

TOPNA TELESA

Studuje mnozstvi energie (tepla) potrebné pro udrzeni totozné
teploty studovaného vzorku a inertniho standardu v ramci
stejneého teplotniho programu v zavislosti na teplotée

DSC podobné jako DTA, DSC je presnejsi
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Termicka analyza - metody

TG, DTA, DSC spojeny s detektorem (EGD) nebo
analyzatorem (EGA) vzniklych plyn{
EGD - vznikly plyn veden do detektoru tepelné vodivosti
— detekce plynU
EGA - vznikly plyn veden do: plynového chromatografu (GC)
hmotnostniho spektrometru (MS)
infracerveneho spektrometru (IR)
lepsSi popis probihajicich déju termického rozkladu
TG-MS, TG/DTA-IR, TG/DSC-MS



Termicka analyza - vyuziti

Kovy a slitiny
amorf. slitiny, vodik absorb. slitiny, tepel. odol. oceli a slitiny
Anorganické a keramické materialy
Hydratace X dehydratace (anorganickeé slouceniny, zeolity)
Tepelna kapacita, tepelna vodivost
Slozeni spinell (napf. pro baterie)
Organické slouceniny a polymery
Tepelna stabilita polymerQ, starnuti, degradace
Slozeni a aditiva
Tekuté krystaly
Biomolekuly
Tepelna stabilita
Interakce protein-DNA (anorg. slouc. — DNA)
Farmaceutika
Potraviny
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