INZYNIERIA MATERIALOWA: wybrane metody i procesy

Pomiar termoanalityczny na przykladzie jednoczesnej analizy
termograwimetrycznej z roznicowg kalorymetria skaningowa

Aparatura

Szklo i sprzet laboratoryjny

Odczynniki

e skalibrowany analizator termo-
grawimetryczny SDT Q600 (TA .
Instruments) wraz z kompute- .

rem dedykowanym oprogramo-

waniem

e doprowadzenie gazu obojetnego
np. A, N, /lub powietrza syntetycz-

nego
e sprezarka powietrza

e waga analityczna z dokladnoscia

do0,001g

e tygle ceramiczne (ALQ,) .
peseta krzyzowa prosta .
tyzko-szpatutka metalowa

aceton do przemywania
probka badana (np. polimer)
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1. Zapozna¢ sie z budowa
aparatury i akcesoriow do
wykonania ¢wiczenia.
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Summary

\ /

5. Zaktadka Summary:

e Nazwa prébki — Sam-
ple name (tu witasna
nazwa)

e Nazwa zapisane-
go pliku = Data file
name (tu wilasna na-
zwa): w wybranym
katalogu

e Wybdr materiatu ty-
gla = Pan Type (lista
rozwijana np. alumi-
na dla tygli z ALO,)
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2. Otworzy¢ przeptyw ga-
zu no$nego (np. argon, po-
wietrze syntetyczne), usta-
wi¢ ci$nienie na redukto-
rze (ok. 0,50-0,75 bar).

Wiaczy¢ sprezarke.
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Procedure
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6. Zaktadka Procedure:
Edycja metody pomiaru
(przycisk Editor). Z listy
Segment list** wybra¢ po-
zadane ustawienia i zaak-
ceptowa¢ wybdr przyci-
skiem OK.

. Uruchomi¢ aparat SDT
Q600 oraz program obstu-
gujacy przebieg pomiaru
(TA Instrument Explorer).
Sprawdzi¢ w oknie progra-
mu czy zostat wykryty in-
strument SDT Q600.
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Note
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"7 . Zaktadka Note

4.. Przygotowa¢ program
pomiaru
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8. Przygotowac stanowi-
sko do tarowania tygli.




0. Otworzy¢ piec: pasek
menu — zaktadka Control
— Furnace — Open.
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13. Odczeka¢ do mo-
mentu unormowania tem-
peratury w piecu oraz usta-
bilizowania wagi (Weight)
na poziomie ok. 0.0000 mg.
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1"7. Uruchomi¢ pomiar
klikajac ikone © (start) na
pasku narzedzi. Podglad
czasu trwania pomiaru
znajduje sie w dolnym ro-
gu zaktadki Summary.

Uwaga!

Jesli w trakcie rejestracji da-
nych konieczne jest manualne
zatrzymanie pomiaru nale-
zy klikna¢ o (stop) na pasku
narzedzi, zatwierdzi¢ komu-
nikaty programu sterujacego
i poczekac az uktad sie schto-
dzi¢ (patrz pkt. 17).
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10. Za pomocg pesety
umiesci¢ dwa cylindryczne
tygle w uchwytach na ra-
mionach termowagi.

R - tygiel referencyjny
S — tygiel na prébke
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14. Przygotowaé stano-
wisko i prébke do pomiaru.

18. Po skoficzonej re-
jestracji danych poczekac
na schtodzenie uktadu do
min. 30°C. Chtodzenie po-
wietrzem (sprezarka) po-
winno wilaczy¢ sie automa-
tycznie w temperaturze ok.
500-700°C.

Manualne wtgczanie/wy-
taczanie chlodzenia: za-
ktadka Control - Air
Cooling — On/0ff.

1 1. Zamkna¢ piec: pasek
menu — zakladka Control
— Furnace — Close.

15. Otworzy¢ piec (jak
w pkt. 10) i wyjac tygiel na
prébke, przenie$¢ na wage
analityczna, wytarowaé, na-
stepnie zwazy¢ w nim badany
materiat (zwykle ok. 10 mg;
mase dobrac tak, aby préb-
ka nie wypehiata tygla).
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19. Otworzy¢ piec i wy-
jac tygiel z prébka (jesli to
Koniec pomiaréw rowniez
tygiel referencyjny).
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12. Klikng¢ ikone taro-

wania na pasku narzedzi.

1.6. Zamkna¢ piec: pasek
menu — zakladki Control
— Furnace — Close.
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2 0. Zamkna¢ piec!
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21. Jezeli przewidzia-
no wiecej pomiaréw po-
wtorzy¢ kroki 8-19 w celu
wykonania kolejnego po-
miaru w serii. W kolejnych
pomiarach nalezy uzy¢
czystego tygla na prébke.

2 2. Po skonczonej pracy
pobrac zapisane pliki Zro-
dtowe z danymi pomiaro-
wymi, wylgczy¢ aparatu-
re. Zamkna¢ doptyw gazu
z butli. Nie wylacza¢ kom-
putera.

strumien cieplny

k temperatura )
2 3. Przeanalizowac prze-
biegi krzywych TG-DSC
w programie TA Universal
Analysis lub innym przezna-
czonym do tego celu.

temperatura
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24. Sporzadzi¢  raport
wedtug polecen Prowadza-
cego.

*Aby edytowac parametr istniejacego segmentu, klikng¢ dwukrotnie na zagdany segment, a nastepnie edytowac wartosci.
Uzy¢ klawisza TAB, aby poruszac sie miedzy polami parametrow.
** Przyktady segmentoéw metody:
(1) Equilibrate at ... (pomiar rozpoczyna sie od zadanej temperatury)

(2) Ramp X°C/min to Y°C (nagrzewanie z okreslong szybkoscig X do temperatury Y)
(3) Isothermal ... (wytrzymywanie w zadanej temperaturze przez okreslony czas)

Opracowanie merytoryczne i graficzne:
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