‘* INZYNIERIA MATERIALOWA: wybrane metody i procesy
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Krzywa termograwimetryczna

(TG - od ang. thermogravimetric)
100 -
Odwzorowuje zmiany masy probki (krzywa malejaca ku dotowi = TG
ubytek, krzywa rosngca = przyrost masy) w funkgcji temperatury %0 |
lub czasu. Na krzywej TG daje sie zaobserwowac stopnie zwigzane i 804 |
z ubytkiem lub przyrostem masy probki podczas ogrzewania lub é"
studzenia. 704 L
Uwaga! Winterpretacji/poréwywaniu wynikow istotne jest uwzgled- 60 -
nienie:
*  szybkociogrzewania 0 T80 40 eb0 00 1000 1200 1400
e rodzaju uzytych tygli Temperatura, °C
e atmosfery prowdzenia pomiaru
1. Oznaczenie warto$¢ ubytku/przyrostu masy (Am)
w wyniku reakgji lub proceséw zachodzacych w prébce na 100 |
skutek ogrzewania/chtodzenia. TG A
2. Oznaczenie pozostato$ci masy m,, i w maksimum tem- 90 - L
peratury zakresu pomiarowego. <
g 804 Am|
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3 « Wyznaczenie ektrapolowanej temperatury poczatku
T, i konca T, rozktadu probki w danym etapie. T to $rednia
arytmetyczna z dwoch wymienioych wyzej parametrow. 100 TG r
T, wyznacza sig jako punkt przeciecia przedtuzonej linii stycz- 3 %01 |
nej wyrazajacej mase poczatkowa danego etapu rozktadu i ze i 804 I
styczng w punkcie przegiecia krzywej (maksymalnego nachy- é‘
lenia) moze by¢ uzyty jako punkt temperatury odniesienia, 701 L
w ktérym rozpoczyna sie proces przyrostu masy/strat, i jest
najczesciej stosowany do scharakteryzowania stabilnosci ter- 60 - -
micznej materiatu. ! X
Analizujac ten wykres mozna znaleZ¢ interesujgce wartosci, 50 200 400 600 800 1000 1200 1400
np. zmiane masy pomiedzy dwoma okreslonymi wartosciami Temperatura, °C
temperatury.
4. Ustalenie parametrw (np. T,,, T,,) charakteryzujace
polimery pod wzgledem stabilnosci termiczne;. 100
» T,,- temperatura 2% ubytku masy wskazujaca na ilos¢ pro- 904 L
duktéw lotnych czy tez wilgoci i zanieczyszczen <
e T,,- temperatura 5% ubytku masy, ktorg przyjmuje sie jako g 801 -
temperature poczatku degradacji, =
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Termograwimetryczna Krzywa rézniczkowa

(DTG ang. derivative thermogravimetric) 100 ' ' ' ' ' ' ' Y
stanowi narzedzie pomocne w interpretacji wynikéw analizy TG
TG. DTG otrzymuje sie poprzez zrézniczkowanie krzywej TG 90 .
- jest to jej pierwsza pochodna: dm/dt = f{T). - E
c. 80+ =
o — . : . = DTG =
Umozliwia rozdzielenie naktadajgcych sie etapéw rozktadu 701 L0
materiatu, ktérych nie wida¢ bezposrednio z przebiegu krzy-
wej TG. 0 »
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1. Odczytanie temperatury maksymalnej szybkosci prze- . . . . . ; ;
miany (°C) i maksymalnej szybkos$ci ubytku/przyrostu ma- 100 ]
sy (dm/dt; np. %/min) w danym zakresie temperatury TG
(,wspéirzedne” ekstremum). 901 poczqtek 1 g
X £
2. Wyznaczenie poczatku i kofica przemiany, ktéra skut- g 807 koniec S
kuje ubytkiem/przyrostem masy (ustalenie zakresu tem- 2 704 =
peratury zachodzenia reakcji i odczytaniee z krzywej TG L3 =
warto$ci zmiany masy). i
60 ekstremum ! —— 7:—
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Przykladowe przebiegi krzywych TG i ich oméwienie

< Masa

Temperatura —

A. prébka nie ulega rozktadowi z wydzieleniem lotnych produktéw. Jednak moz-
liwe jest zachodzenie przemian stanu statego, topnienie, zeszklenie, krystaliza-
cja czy polimeryzacja - te procesy zachodza bez ubytku/przyrostu masy!

B. gwattowny spadek masy na poczatku zadanego zakresu temperatury moze
wskazywac¢ na wystapienie desorpcji w prébce

C. jednoetapowy rozktad, na podstawie tej krzywej mozna okresli¢ stabilnos¢
termiczna substancji, parametry kinetyczne czy stechiometrie reakcji

D. wieloetapowy rozktad z posrednimi stanami stabilnymi. Na podstawie tej
krzywej réwniez mozna okresli¢ stabilno$¢ termiczna substancji, stechniome-
trie reakeji

E. na krzywej obserwuje sie kilka etapéw rozktadu bez posrednich stanéw sta-
bilnych. Nie ma mozliwos$ci okreslenie stechiometrii reakcji. W przypadku ta-
kiego przebiegu krzywej tg kluczowa jest ocena wptywu szybkosci ogrzewa-
nia na zarejestrowany przebieg zmian.

F. na krzywej zarejestrowano wzrost masy probki w wyniku jej reakgji z ota-
czajaca atmosfera

G. krzywa ilustruje wzrost masy prébki w wyniku np . utleniania, a w wyzszej
temperaturze jej rozktad
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