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A termikus analizis fobb maddszerei

Vizsgalt jellemz6

Moddszer

Tomeg (m), tomegvaltozas (Am),
tomegvaltozasi sebesség (dm/dt)

Termogravimetria (TG)
Derivativ termogravimetria (DTG)

Hdészinezet (AT), entalpia-valtozas
(AH), héaram (Q)

Differencialis termoanalizis (DTA)
Differencialis pasztazé kalorimetria (DSC)

Felszabaduld gazok elemzése

Termogaz-titrimetria (TGT)
Fejlodogaz-detektalas (EGD-FID)
Fejlodogaz-analizis (EGA)

Visszamarado kristalyos szilard fazisok
elemzése

Magas-homérsékletii por-rontgendiffrakcio (HT-
XRD)

Méret, méretvaltozas, megnyulas,
hétagulas

Termodilatometria (TD)

Mechanikai tulajdonsagok
(alakvaltozasok kiils6 erdok alatt is)

Termomechanikai analizis (TMA)
Dinamikus termomechanikai analizis (DMA)

Kiils6 megjelenés, morfoldgia,

Elektromos, magneses, optikai, ill.
spektralis tulajdonsagok, stb.

Termomikroszkopia, Termoelektrometria,
Termomagnetometria, Termooptometria, stb.




Fejlodo gazok detektalasa, azonositasa,
nyomon kovetése

EGD (evolved gas detection):

Szerves g6zok detektalasa, langionizacids detektorral (EGD-FID)
Termo-gaztitrimetria (TGT):

Savas, bazikus g6zok elnyeletése és titralasa

EGA (evolved gas analysis):

— FTIR-spektrometrias gazcellaval (EGA-FTIR)
— Tomegspektrométerrel (EGA-MS)

— Pirolizis-gazkromatografia (Py-GC-MS)



EGA (evolved gas analysis)
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EGA (evolved gas analysis)

MS

Szervetlen, egyszeri gazok gyors, konnyl azonositasa (tomeg alapjan
szétvalasztas)
pl: H,0, NH,, CO,, SO, SO,, NO, N,O ...

Gyengébb felbontasu MS-nél gond az atlapolas
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EGA (evolved gas analysis)

FTIR




EGA (evolved gas analysis)

FTIR
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Bonyolultabb szerves gdzok/fragmensek azonositasara is alkalmas (spektrumkonyvtar)



EGA (evolved gas analysis)

FTIR

Absorbance
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EGA (evolved gas analysis)

MS vs FTIR

Egymast kiegészité modszerek
pl. NH* vs CH;*: MS nem tudja megkuldnboztetni
Megoldas: FTIR (spektrum kiilonb6z6), vagy nagyfelbontasu MS

CO vs N, tomeg ua, FTIR: N, nincs spektruma



Felhasznalas
eGyogyszeripar

eTisztasag vizsgalat: DSC (szennyezések hatasara op csokkenés)
eTermikus stabilitas: TG/DTA (milyen T-n bomlik, bomlastermékek 6sszetétele)

eDiasztereomer osszetétel vizsgalata: DSC (olvadaspont fligg az 6sszetételtdl,
fazisdiagram)

ePolimorfok vizsgalata: DSC mérések
Ugyanazon hatdanyag kiilonb6z6 médosulatai (polimorfok), egyes polimorfok hatasa
kiilonb6z6, egymasba atalakithatdk a T, nedvességtartalom szabalyozasaval,
szabadalommal levédhet6ek kilon-kilon
eMlianyagok
eFazisatmenetek vizsgalata: DSC
eTermikus stabilitas vizsgalata: TG
eUvegesedési T meghat.: DSC (alapvonal eltolédas), DMA (csucs)

ePolimer tulajdonsagainak vizsgalata: TD (méret, megnyulas), TMA, DMA (mechanikai
tulajdonsagok)



Felhasznalas

eKalorimetria

eReakcidk hé szinezetének vizsgalata: DSC, DTA

eReakciohdk, aktivalasi energiak kiszamolasa: DSC
eElelmiszeripar

eEltarthatdsagi vizsgalatok: TG/DTA

eSajt érés nyomon kovetése: TG (sajt viztartalma valtozik érés soran)
eBiomassza, biolizemanyagok

o Egés, égéstermékek vizsgdlata: Py-GC-MS
eSzervetlen anyagok

eKristalyviz tartalom: TG
e\Volframipar

eKbzponti alapanyaga az ammonium paravolframat (APT), a kiilonb6z6

termékeket az APT hevitésével készitik, a termék minb6sége fligg a hevités
kordlmeényeitdl



Felhasznalas

Volfram-oxid Hevités Parcialis = Amm@énium-metavolframat (AMT)

WO, levegében hevités (NH,)¢[H;W,,0,,]-4H,0
patanzis e Katalizis
e Fotokatalizis Ammonium-paravolframat (APT) eVegyszerek alapanyaga
*Gazszenzorok (NHg)10[H,W1,0,,]-4H,0 l

Hevités .
hidrogénben Heteropoli savak
eKatalizis
Kék volfram-oxid (TBO)
/ WOS-X \
Volfram >  Volfram-karbidok
% eFémkohdszat (nemesacél-6tvozetek) eKeményfém-gyartas (furok, vagoeszkozok)
| eFényforrasipar (izzészalak) -Hadupar(alkatreszek Iovedékek)
O
\

w eSportszerek
/ *Orvosi eszkozok
oElektronika (elektroda, fiit6elem)




eSebészeti mintak

Felhasznalas

epl zsirszovetek vizsgalata DSC-vel
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Fig. 3a Tvnical DSC heatine curve of sample from steroid
treated natient (heatine 0—100°C)

Bognar G; Pinter Cs; Horvath B; et al. DSC Analysis of human fat tissue in steroid induced Osteonecrosis A preliminary study. Journal of Thermal Analysis and
Calorimetry 2009:95(3):769-74



Homérsékletmeéreés

e Termoelempar
pontszerd/lokalis hEmérsékletmérés, kontaktpotencial

e Ellenallashoméro

nagyobb hétehetetlenség, atlagh6fok)
r=r,(1+l DT), az ellenallasa a h6mérséklettel egyutt n6

e Optikai pirométer
(1500°C felett) szinképmaximum alapjan (Wien-tv.)
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Termogravimetria (TG) — tomegvaltozas mérése
termomeérleggel
(elektromos null-kompenzacio)

e 1 -tekercs, 2 - kvarc rud, 3 - mintatarto, 4 - hideg mérlegkar,
e 5-ellensuly, 6 - a mérlegkarra szerelt zaszlo, réssel, 7 - fotéérzékelok,
e 8- mintatermoelem, 9 - kvarc cs6, 10 - iivegbura, 11 - kemence



Dual-Balance Mechanism

Balance/Thermocouple Beams

Sample/Reference Cups

Horizontal Purge Gas flow










Differencialis termoanalizis (DTA) — ho szinezet,
entalpiamérés

e 1 -kemence
e 2 - mintatarté a mintaval

e 3 - mintatarto a referencia
anyaggal

e 4 -termoelemek
érintkezési pontjai

e 5-minta hdmérséklet
mérése

e 6 - kiegyenlito ellenallas

e 7-aDTA jel mérése




Szimultan TG/DTA




Differencialis pasztazo kalorimetria (DSC)

SR | Temperature
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Hoaram DSC Teljesitménykompenzacios DSC



DTA vs DSC

HGatadas (aramlo/allo gaz)
Hévezetés (mintatartd, mérlegkar)

H6sugdrzas (kemence)

HGatadas (aramlo/allo gaz)
Hovezetés (fémkorong)

Hésugdarzas (kemence)

Jelerosités:

1-2 mg minta is elég









Kisérleti koriilmények hatasa

Atmoszféra

Kalcium-oxalat monohidrat Ca(COO),.H,0 bomlasa
COg) + 72 Oyq) = COyg

Inert gaz (N,, Ar, He) atmoszféraban Oxidalé (levegd, O,) atmoszféraban
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Kisérleti koriilmények hatasa

Sajat atmoszféra

Kalcium-karbonat bomlasa szén-dioxid atmoszféraban, klilonbo6zo

nyomasokon
Am. % O- 12345 6
10- 1-5.3 kPa
2-11.7 kPa
20- 3 -16.0 kPa
4 - 24.5 kPa
30- 5-33.1kPa
6 - 64.0 kPa
40-
50 A minta tomege kb. 50 mg

. . . . o
750 800 850 900 T, "C Flitési sebesség: 2.2 K/min



Kisérleti korulmények hatasa

Szemcseméret
o 100
- — Powder
% oL --- Crystal
= 801

por, 0,5-3 um
kristalyok, 200-500 pum

70;

A minta tomege: kb. 50 mg

DTA/ a.u

0O 200 400 600 800
Temperature/ °C



Kisérleti korilmények hatasa

Mintatarto geometriaja

1 — tanyérkas mintatarto
2 — lazan lefedett tégely

AT, °C

MgCa(CO;), 0
Am, %

40
MgO + CaO- - - -
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Kisérleti koriilmények hatasa

Weight of
sample

800 mg
200 -
L0 -

10 *C/min

Rate of
heating
10 *C/min

3 "

1

800mg

DTG

600

Mintatomeg Flitési sebesség

Nagyobb tomeg Gyorsabb flités

Szélesebb DTA csucs

Ok:
Mintan beliil rosszabb a h6transzport
mint a minta és a kemence ko6zott



Derivatograph: az els6 sorozatban gyartott
szimultan TA berendezés

 Laboratoriumi modell: 1954
» Gyengearamu Miszergyarto Szovetkeze o
Mivek (MOM): 1962-92

* A kiilonb6z6 modellekbdl kb. 4000 (!) p
* A magyar termoanalitikai nemzetkozi k
* Journal of Thermal Analysis and Calorir
lapja, magyar kozponttal, szerkesztokkel
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Termikus bomlas vizsgalata
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Intensity/ a.u.
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Termikus bomlas vizsgalata
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Termikus bomlas vizsgalata
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Weight (%)

Sample: ATT
Size: 60.1321 mg
Method: 10°C/min 800°C

100

TGA-DTA

File: D:_\TG-DTA-MS\ATT_800N2.001
Operator: ALVMR

Run Date: 14-Apr-2014 14:27
Instrument: 2960 SDT V2.3B
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Universal V4.54 TA Instruments



