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Termogravimetrias gorbék lefutasa és

iInterpretalasa
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— nincs tomegvaltozas: nincs illékony termék,
mas modszer is szukseéges egyeb
reakciok/valtozasok kizarasara, stabilitas
kinyilatkoztatasara (jo hir-e?)

- gyors kezdeti sulyvesztés: deszorpcio,
szaradas

- hébomlas egyetlen Iépésben: stabilitasi hatarok,
sztochiometria meghatarozasa, reakcio kinetikai
vizsgalat/modellezés

- tobblépcsds sulyvesztés: bomlas viszonylag
stabil koztitermékekkel (mint (iii)

- szintén tobblépcsds bomlas, de stabil
intermedierek nélkul, atlapolé bomlasi folyamatok,
kevés informacio a sztochiometriardl (felbontas
novelése: felfitési sebesség, bemérés
csOkkentése, CRTA, HR-TA)

sulyndvekedés a kornyezd atmoszférabdl, pl.
oxidacio

(vii) Atmeneti stabilitasu termék (ritkan az oxidacios

termék ujra elbomlik magasabb hémeérsekleten,
pl. 2Ag+720,== Ag,0 ==2Ag+’2 O,

" Main types of thermogravimetric {TG) curves. (Based on Duval, C. (1963)
Thermogravimetric Analysis, Elsevier, Amsterdam, 2nd edn. and Daniels, T.

ermal Analysis, Kogan Page, London, with permission.)



Szimultan TG/DTA: A Derivatograf
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Fig. 3.1.1 Derivatograph for simultaneous TG, DTG and DTA.
1) Sample; 2) reference material; 3) furmace; 4) thermocouples; 5) corundum tubes, 6) flexible junc-
tion; 7) coil; 8) magnet; 9) optical system; 10) galvanometers; 11) photographic paper
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Paulik Ferenc, Paulik Jend, Erdey Laszlo, Z. Anal. Chem., 160 (1958) 241



Kalcium-oxalat monohidrat, Ca(COQ),-H

sztochiometrikus bomlasa inert atmoszferaban

Ca(C,0,)-H,0, 146 g/mol, 100 %
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Szimultan TG/DTA-modszer

TG:  Am (%) tomegvaltozas — T (°C) linearis héprogram
szerint kovetve (4m (%) folyamata, tartomanya, merteke)
— deszorpciod (-); abszorpcio, kemiszorpcio (+);

— szublimacio, parolgas (-); kondenzacio (+)

— nedvesseégtartalom: szaradas (-), nedvesedés (+)

— kristalyviz, kotottség szerint (racskozi < 100°C < koordinalt),
kristalyolddszer elvesztése,

— illékony, ill. éghet6 (esetleg kiegb) bomlastermeékek eltavozasa --
katrany-, majd kokszkepzodés

— hamu-, pernye- vagy salaktartalom (koksz kiégése utan),

— fémkomplexek fém(oxid) tartalma

— fémoxidkeramiak szintereldédése (zsugorodasa), 4V, felhajtéeré valt.

Két vagy tobb atlapolo folyamat/reakcio esetén a
homeérseklet szerinti felbontas novelése érdekeében:

— DTG: dm/dt (%/min!) — T (°C), tomegvaltozas sebessegi gorbeje
atlapolo, de tobb csucsu

— lassabb fltési sebesseqgd, ill. izoterm (T=all.) vizsgalatok

— fltesi sebesseg wsszafogasa alacsony, allandositando bomlasi
sebesseg tartasara (‘quasi isoterm’, ‘szabalyozott sebesséqgd,
CRTA’, ‘nagyfelbontasu, HR’ modszerek)




Szimultan TG/DTA-modszer

* DTA: AT =T _-T, (°C) (= 4H hOszinezet) — T (°C)
* HGelvono (endoterm) folyamatok AH > 0
— deszorpcio, szublimacio, olvadas (Am=0!), parolgas,
— szaradas, kristalyviz, ill. kristalyoldoszer elvesztese,
— enantiotrop kristalyosmoddosulat-valtozas
— bomlas, degradacio: illekony bomlastermekek —
(katrany-, majd kokszkepzodes)
— bomlekony szervetlen osszetett anionok bomlasa
* Ho6termeld (exoterm) folyamatok AH < 0
— abszorpcio, kemiszorpcid, nedvesedes
— amorfbdl kristalyosodas,

— hateskor kristalyosodas olvadékbol, modosulat
visszaalakulas

— egheto bomlastermekek égése, koksz kieégese
— oxidalhato kationok, ill. anionok egése




Weight (o)

Vizmentes kalcium-oxalat Ca(COO), bomlasa
COw) *+ 72 Oy = COy

Inert gaz (N, Ar, He) atmoszféraban

v. vakuumban Oxidalé (levegd, O,) atmoszféraban
]
10 i
- K
- 87.20% -
) 5160 ===="= Ca(C£>6)2
2 E 30
- . 6831%
H“ i 6“ E 7810C 3“ - 25
L ) 0
- . gy )
4 . 3 ¥ 5] £
i i i § S
£ ~ v 8
" 1 g 2] W0 g it €
: < 181°C £ .
0 087 - 2 i5 §
s Loz 7 S5, b
(R g - 3 g e
: : a1 DI IR
n : : e 2 0 i
£ 40 Eor
I Ay Exoterm g
01 L7 o -2
Endoterm i
107 0 -
T65°
8| L B T T L 1 T T -13 100+ e -3
I m m 00 00 1000 I " TV T O /B

ExoUp Temperature (°C) Universal V4,28 Exo Up Temperature (°C) Universal V4.2



Szimultan TG/DTA-EGA-kapcsolt moédszerek

EGA-MS inert atmoszféraban CO, (oxidal6é atmoszféraban CO,)
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Alternativa:EGA-FTIR inert atmoszféraban CO, (oxidalé atmoszféraban CO, szintén)



Szimultan termogravimetria €s
differencialis termoanalizis (TG/DTA)

TG, Mass / % DTA, AT/ °C
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On-line kapcsolt TG/DTA-EGA-MS,
Feilddd gazkeverék MS-fragmenseinek nyomon kovetése
(m/z =1-64)
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Ammonium paravolframat (NH,),,[H,W,,0,,].4H,0 termikus bomlasa levegdben



On-line kapcsolt TG-EGA-FTIR,
Fejl6db gazkeverék FTIR-spektrumai (500-4000 cm™)

APT, 442°C, air
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Ammonium paravolframat (NH,),,[H,W,,0,,].4H,0 termikus bomlasa levegdben




On-line kapcsolt TG-EGA-FTIR —
gazfejlodes menetek
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EGA: TG/DTA-MS es TG-FTIR

TG, Mass / 2o

DTA, AT/ °C
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Eqgyforrasu, szilard fém-tiokarbamid prekurzorok termikus
bomlasanak TG-EGA-FTIR és TG/DTA-EGA-MS vizsgalata
alternativ napelemrétegek porlasztasos pirolizises
levalasztasanak modellezésére

Bepermetezesre keriilo Porlasztisos
témkloridok ¢€s tiokarbamid (tu) Félvezetd fém-szulfid

vizes oldatai p1r911z1se’s vékony filmrétegek:
levalasztas CdS, ZnS (szfalerit
Cd 2*,Cu*, Sn?*, Zn?* > ’ o
L wurtzit);
NH Sns,, (SnS, Sn,0S);
5 — 2 CuS, Cu, ¢S, Cu,4S;
NH, Cu,SnS,, Cu,SnZns,.
Szimultan TG/DTA
Kivalas, (STD 2960, TA Instruments Inc.)
kristalyositas Fejlodogaz-elemzés (EGA)
Fém-tiokarbamid - TG-FTIR-gas cell
koordinaciés komplexek: (TGA-2050 TA — Biorad FTS

Cd(tu),Cl,, Zn(tu),Cl,, Sn(tu)Cl,, 3000)
Sn,(tu)sCl,-2H,0, Cu(tu)Cl-1/2H,0, - TG/DTA-Q-MS
Cu(tu).Cl, Cu,(tu).Cl,-2H.0 (Balzers GDS 200)
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Entalpiavaltozas pontosabb merese
Differencialis Pasztaz6 Kalorimetria, DSC

Temperature

!! 5ensors
3 fa\ian
W._ \heufersf
hegter
b ¢
DTA (< 1500°C) Héaram DSC (< 350°C) Teljesitménykompenzacios
R= O(,'A|203 dQ/dt (mW) DSC (<700°C)
Hbémérsékleti és entalpiakalibracios anyagok: % _
(standard reference materials, SRM, NIST) —nnel EEEE Entalpia-

a-kvarc - B-kvarc T=573°C szamitas:

Op.  In, Sn, Pb, Zn, Al T =156°C ---- Mﬁ AH =k A/m,
- 660°C —.ZZ -~ kcelladllando

Ag T=961°C A = integralt
Au T =1064°C ,%" (dQ/dt) terulet




Differencialis Pasztazo Kalorimetria

(DSC entalpiakalibracio)

* DTA

* Teljesitmeny-
kompenzacios

DSC

e Héaram-DSC

3
40 o

endo\

0.5 mW

161°

150 160 170  T,°C
Fltési sebesség
1- 1°C/min,
2 - 5°C/min,
3 -20 °C/min

Tiszta indium (4,38 mqQ)
olvadasi DSC gorbéi



MOanyagok DSC méerésel

DSC response

PP

PTFE

Nylon-6 nyion- 66

i 1 1 1

DSC response

100 200 300

Figure 4.20 DSC of a sample of plastic waste (LDPE=low density polyethylene;
HDPE =high density polyethylene; PP =polypropylene; PTFE=poly(tetrafiuoro-
ethyleng), ‘Teflon®).
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Figure 4.21 Curing of an epoxy resin.



Uvegesedési atmenet (lagyulas) DSC-vel kovetve

* Polimerek uvegesedesi hOmersekleti tartomanya
(masodrend( atalakulas, nincs latensho, csak a
hOkapacitas [=alapvonal] valtozik a hémerseéklettel)

do/dt,

(MmW)

TEMPERATURE



Részleges rendez6dés, ,részleges utokristalyosodas”,
,2nagyrugalmas atmenet” , ,entalpiarelaxacio” felfités kozben
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Tisztasagvizsgalat DSC-vel:
Olvadaspont-csokkenés a szennyezesek hatasara

Termodinamikai egyensuly és idealis viselkedés feltételezésével
(és néhany tovabbi egyszerisito feltétellel) a vant’ Hoff
egyenlethez jutunk:

AH
| RT/ 1
T. — T — 0 C X — ENOO a7%
CT O AH TR }

ahol: £X0 98 %
To a tobbségi komponens olvadaspontja, 999 %
X, a szennyezd anyag moltortje, |
AH a tobbsegi tiszta komponens olvadashgje, TEMPERATURE
F a T,homeérsékletig megolvadt hanyad.

Az Osszeflggeés szerint, ha T;-t 1/F, fUggvenyében abrazoljuk,
egyenest kapunk, melynek paramétereibdl kiszamithatjuk a
szennyezd moltortjet x,-t és a tiszta anyag olvadas-pontjat T,-t.



Szerves, ill. gyogyszeripari anyagok polimorf
modosulatainak megkulonboztetése DSC-vel.
Gyakorlati példa: Szorbitkristalyositas

dg DSC

8s°

1_2 \[ - | \

97°

3% “

w

7s° 95°
20 ' 60 ' 100 60 ' 80 ' 100
T,°C T,°C
e 1-A m@dosulat, 50% A + 50% B modosulatu
2 - B mdédosulat, szorbit keverékének

3 - megdermedt olvadék



Szorbit olvadék ipari kristalyositasa

« Az olvadekot levegovel
porlasztjuk be a torony
fels6 harmadanal

* A beolto kristalyokat
pneumatikusan adagoljuk
be, az olvadékcseppekkel
egyenaramban talalkoznak

* A kristalyosodas hojet
nagyreszt az aramlo
levegO viszi el




Folyadekkristalyok tipusal

Kristalyos
(anizotrop)

Fonalas
(higan folyos)
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LELEER T EEE
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FEHITENE LI H
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(a) Crystaliine

(b} Smectic

||H|I1!|||
|I,:I !
IIiilll 1
IO
”“| RIU

il 1!
I ah bt

{c) Nematic

(d} Isotropic fluid

Szappanszer
(samponszer()

|zotr6p folyadék

(Megjegyzés:Létezik hélixes jellegl koleszterikus folyadékkristaly szerkezeti tipus is.)



Folyadékkristalyok modosulatvaltozasainak
DSC mérése

g AM=78.7dg"
@
@
&
o
=
o
@
Q
0
0 AH=23Jg"
| AH =19Jg~
crystal smectic cholesteric liquid
1 1 | 1
60 70 80 90
T(C)—

Fignre 4.23 DSC curve of a liquid crystal (chloresteryl myristate) (Brennan, W. P. and
Grajr,A P. (1974) Perkin- Elmer Thermal Analysis Application Study, No. 13 Apnl w1th
permission.)



Kétkomponensi
rendszerek szilard-
folyadék
fazisdiagramjainak
leggyakoribb tipusai

a) eutektikus kristaly-
keverek
(konglomeratum)

b) szilard
sztochiometrikus
vegyulet

c) szilard oldat v. mas
neven elegykristaly

=

|
|
L

TEMPERATURE




Ketkomponensu eutektikus rendszerek

szilard-folyadék fazisdiagramja DSC (DTA)

DTA
vagy

DSC
jel

endo

X

A

X

_\r\/_

Az abra also reszén egy eutektikus
tipusu fazisdiagram, felsé részén az
X, Osszetetelnek megfelelo DTA/DSC
gorbe talalhato, a két csucs az
eutektikum megolvadéséhoz, illetve a
visszamaradt szilard B anyag
feloldodasahoz tartozik.

Az eutektikus fazisdiagram ismert
osszetétell mintakra merve
szerkesztheto, ill. szamithato a T,,
Tg, AH, €s AH adatokbal,
(egyszerusﬂett Schroder van Laar
egyenlet szerint)

A fazisdiagram ismeretében a DSC
gorbebdl meghatarozhato a keverék
osszetétele is akar.

Haromkomponensi eutektikus
keverékek haromszog diagramja is
szerkeszthet6. Pl. lagyforraszok,
keramiak, rezolvalasi fazisrelaciok



Likvidusz-gorbéket leird egyenletek

Kristalykeverékre: Egyszerisitett Schroder — van Laar - egyenlet
, - Hax, <x,,, akkor
I(Ll) (L) . 2o
o L — AH 1 1 .
] ’ InX,=IN(1—X,)=—=| ———|,ill. (L)
' T R (T T
IR L '
‘ AH, (1 1
X,=0  X,=Xg, Xo  X,=1 In Xy = R : (Tf _-I-f ]’ ha Xy > Xeu (L)
2

Racém 1:1 molekulavegyuletekre:

&0 | Tf. .

M CY i 3% + Prigogine — Defay - egyenlet  (L,)
§ o > | In[4x2 (1_ Xz)]: = f o f |
gmn- i i R Tl:l T

: , hax, <X, <l-X,,

0 o1 02 03 04 05 06 07 LY 09 1 [ahO|AHJ_1 — 2AH]/2;]/2 —
X,=0  Xy=Xgqy X,=0,5 Xo=1-Xg, Xo=1  _ ZMMW(g/moI)*AH f (J/9)]



Enantiomerek 1:1 (racém) osszetétell lehetséges

vegvuletei, keveréke, vagy szilardoldatai

Racém racsvegyuletek

*C Tr *C
] R ) Ti T‘l:
i h i \/
n
| :
120 | "
T; Tj{ 90 T
D L o L
(a) Racemic compound with Ty > T (b) Racemic compound with Ty < Ty
kriptalykevergk szilardoldatok
" \"\ / ) lm
. 1,
*e'J jo T A
T;‘
3
) L o L
{c) Racemic conglomerate or a racemic (d) Psendoracemates, i.e. racemic solid
compound I; = Té . solutions: 1 - ideal, 2 - nonideal with

a maximum melting point, 3 - nonideal
with a minimum melting point.

75, - m.p. of enantiomers; Th - m.p. of racemic compound; TL - m.p. of facemic conglomerate
All of the phase diagrams are symmetric with respect to the center line
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Figure 4—Diftarences betwesn homochina! and racemic smes in &) e
malting peints, AT and (b) the enthalpies of fusion. AAM!



Racemvegyuletek (d + | 2 R) képzodési

reakciojanak termodinamikai jellemzese

AGO < 0 e

anghomeriti
lﬂ'l )
PN.CH
.
0.0 o.ﬁ — —u—
} °
-]
AGe 210 q° "

{lccalimal}
-2.0

3.0 7

4.0 +——rr————— e ————
0 5 10 15 20 25 30
Entry aumber {sez Table 2ar3)

Figure 5—The ireg energy of formation, AG®, of the recemic compound.

rigure 3= Ine freg energy of formation, AG®, of the racemic compound.
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Figure 6—A plot of free energy of formation of racsmic com A
a funclion of the difference in meffing temperatures, AT, Founs A2
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Figure T—The entropy of mixing in the Tiquid state, AST,
AHy,  AHL _ AHy — AHY
T, TR-T,
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Le, AT =0 (6a)
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(RR)- és (SS)-transz-1,2-ciklohexandiolok terner
fazisdiagramja (RR)-bork&ésavval rezolvalva
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Figure 4.25 Butter and margarine — you can teil the difference!



Ligand injection

|lzoterm Titralasos Kalorimetria
(Isothermal Titration Calorimetry ITC)

Protein-ligandum-kotési folyamat
energetikajanak és
termodinamikajanak felderitésére

Adiabatic

P+nL <=>PL,, (legyen n=1) ket
Ka(ffin): [PL] /[(PY[L]), AHg, AGa, ASa —
Q = AHg * AV * [P]g * Ky [L] / (1+K4[L]); .
L: aktualis szabad ligandum koncentracié| Rt (-r”r EALLLAAES
0.5
AHa szamithato; Ka szamithato; i
LT
AG4 = -RTInK,, S
AG 3 szamithato; —= J
AG4 = AH, - TAS, = - < )
ASaszéml’that('); s —j
0 20 40 &0 B0 100 4120 140 480 1BO 200 220
Time (min}




Dilatometria (TD), Termomechanikai analizis (TMA),

suppord
AL 20 pm iecd
o
R 5
- \ )
T, 40°C
\\ )
\ T, 39°C ) | (
0,=90-10°C" f“mﬂﬂ‘é !
\ 5
\ ZE
' ' inad
120 -8  -40 0 40  T°C
S — minta

Neoprén hétagulasi gorbéje (1)

es penetracios gorbeje (2). Penetracio Nyujtas
Aterhelés:1-0N, 2-0,05N



Préselt szénrudak TD mérése

kokszolhatdsagi parameterek erdekében

g

Displacement

temperature at which the piston has moved down
0.5 mm'!: softening temperature.

temperature at which the piston reaches its lowest
point : temperature of maximum contraction,

temperature at which the piston reaches its highest
point : temperature of maximum dilatation,

maximum contraction of length of pencil, per cent.

maximum dilatation of length of pencil, per cent,



Dinamikus Termomechanikai Analizis (DMA)

Nylon-66 dinamikus
termomechanikal
gorbéi DuPont DMA
keszulékkel felvéeve. A
folytonos gorbe a
rendszer rezonancia-
frekvenciajat, a
szaggatott a
csillapitast irja le.

f,Hz

A minta merete:
0,13x1,55x0,663 cm,
rezgési amplitudo:
0,10 mm,

hevitesi sebesség:
5 °C/min.

50
40
304
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10-

0.

150 -50 0 50 100 150 200 T.°C

D,dB
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n
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Termomagnetometria (Sztatisz J)

TG magneses terben dm mg YIG YFeO; - &
(magnes a kemenceén) of 7 me  am o
Curie-hémérsékleten a oo AT
ferromagneses anyagok al wde B s
paramagnesesse valnak, _“! o ~——r
azaz elvesztik a o Al A
magnesességuiket J e i 3
Latszolagos sulyvaltozds - . At
a TG gorbén /DTG-n is 1200 ﬂ

f 2 4 o 280 ses |fos
csucs(valtozas) of , A Al
Y203 + FezoS — 2 YFe03 20 1aco’c 110 ot

) A\ e | g

3 YFeO; + Fe, 0, = =:: todc ~ s [

Y,Fe.0,, (YIG)

200

400

E00

c

Fig. 1. DTG(M) curves of 3Y;0,:5F¢,0, powders sintered at

J. Magnetism and Magnetic ,
different temperatures for 6 h.

Materials 41 (1984) 73-74



Curie-pontokon alapuld (termomagnetometrias)
homerseklet- kalibracio

furnace
ouples :l_,

MW

—__—___Jhlemw

(=]

pointw}
_— !
N . 5 T ==
magnet
(a) (b)
,.alumel 163°C

2 ,nic kel 354°C
tEs perkalloy 596°C

Hisat 50 1000°C *
1 1 | i I
200 400 600 800 1000
Q)

(2
Figure 3.6 Curie-point method of temperature calibration [27]. (With the permission of -



Vekony filmek gazfazisu kemiai (CVD, ALD) modszerekkel
tortend levalasztasaban alkalmazhato termoanalitikai
modszerek

Prekurzorok szintézise €s jellemzese

- olvadaspontok, forraspontok merése (DTA, DSC)

- tisztasagvizsgalat (DSC, DTA)

- 1llékonysag (szublimacid, parolgas) vizsgalata (TG)

- gazfazisu specieszek felderitése (TG-MS, TG-FTIR)

- a vékonyfilm-névekedési reakciok szimulacioja (TG/DTA-ban)

Vékonyfilm-névesztés CVD-vel, ALD-vel in situ monitoralasa
- areaktor atmoszférajanak MS-sel, FTIR-gazelemzovel

- a hordozo feliiletének spektroszkopiar modszerekkel

- alevalo anyagmennyiségnek kvarckristaly-merleggel (QCB)

A vékonyfilmek jellemzése, vizsgalata

- termikus degradaciojuk, TG-vel, EGA-MS-sel, ETA-val
- fazisatalakuldsaik, magas homérsékletiit XRD-vel

- reakci10juk a hordozojukkal, DTA/DSC, XRD




Filmek (hd)stabilitas-vizsgalata magas homeérsékletl
In situ rontgendiffrakcioval (HT-XRD)

%10
4.40 440
SrS(111)
30°C
1.19 Si(200) 1,10
., L 600°C
y 800°C
\N_A i ,
1000°C
20, 28 00 32 00 35 00 40 .00

In situ magas homersekletu rontgendiffrakcioval (HT-XRD) (a) 28, (b) 600, (c) 800 és
(d) 1000°C-on mért SrS thin film minta (630 nm). A csucsok azonositasa 1000°C-on
azt mutatja, hogy a vékony SrS film reagalt a levegdvel és a szilicium hordozo6 lapkaval.

Az azonositott fazisok: a=SrSO,, b=SrSiO,, c=SrSiO; .
Madarasz, J.; Leskela, T.; Rautanen, J.; Niinisto, L.; J. Mater. Chem., 1996, 6, 781-787



Curiosity (Marsi onjaro laboratorium)
(leég- és szilardminta elemz6i: (py)-GC-MS, -TL(IR)S)

T(R)LS

- . L
! ¢ !
http://www.nasa.gov/images/content/681385main_PIA16100_Mahaffy 1.jpg



Hangolhato IR-lézerfrekvencias spektrofotometer
széndioxid, vizgoz €s metan detektalasra es
izotopeloszlasanak meéeréséere

PRESSURE SENSOR

T A
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. ‘ ) 1 17

TLS spectral scan regions
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ChemCam (Chemistry&Camera)

Kémiai Kamera

gyors kozet-meghatarozas .
a marsi talaj, kavics, hamu feltérképezése -

hidratalt asvanyok, viz, jég meghatarozasa,
életjelekkutatasa

feliiletek megtisztitasa

nyomelem szinti kvantitativ analizis

nagyfelbontasi RMI:

geomorfologia és képalkotas -
kapcsolatotteremta tobbi eredmény és a
mintavétel helye kozott




Termoanalitikai meresi adatokat
befolyasolo paraméterek

Table 13.2.2.  Major factors affecting

the recorded mass {m} and Table 13.23  The influence of sample and operational parameters on

temperature (T) in thermogravimetry resolution and sensitivity DSC, DTA

Buoyancy (m) Parameter Maximum resolution Moximum sensitivity
Condensation and reaction {m)

Electrostatic effects {m) Sample size small large

heating rate {T) Particle size smatl large

Gas flow (T) Sample packing dense loose

Sample holder {T) Heating rate slow fast

Reaction enthalpy (T) Atmosphere high conductivity low conductivity

Sampie size and packing (T}

Table 13.25. Major points in the data presentation recommendations by ICTAC and IUPAC for
TG, DTA. DSC or EGA records

s identification of the sample {name, formula, compasition)

source and history of the sampie (pretreatrnents, etc }

atmosphere (composition, pressure; static, dynamic or self-generated)
geometry and material of the sample hoider

» sample weight and its packing

instrument type, heating rate, and temperature program used




