Termická analýza

(
Termická analýza (TA) je označení pro skupinu vysoce sofistikovaných metod (DSC, DTA, ….) které zkoumají chování látek vystavených za různých podmínek změnám teploty. (Podrobnosti viz studijní materiály).

?

Úkol: Před návštěvou cvičení probíhajícího v laboratoři na UKB K12M1S08 se samostatně seznámit se studijními materiály pro studenty umístěnými na stránkách Laboratoře TA. Spolupodílet se na experimentálním měření vybranými metodami termické analýzy včetně přípravy vzorků, provést pomocí instrumentace experiment a jeho vyhodnocení. 

(
Instrumentace: Vysokoteplotní kalorimetr pro simultánní termickou analýzu STA 409 firmy NETZSCH kombinováný s quadrupólovým hmotnostním detektorem (QMS) umístěným v laboratoři (K12M1S08). Optický mikroskop. Aparatura pro měření křivek chladnutí umístěným v laboratoři. Mikrováhy.

(
Osnova laboratorní úlohy. 

1. Stručný test znalostí studentů.

2. Základní úvod vyučujícího do experimentální techniky DSC, DTA a KC. 

3. Seznámení se s přístrojem pro měření křivek chladnutí kovů a jejich slitin. 

4. Příprava vzorků pro teplotní kalibraci přístroje STA 409 v sestavě pro metodu DSC za použití standardů čistých kovů. Příprava vzorku pro měření DSC. Proplachování aparatury. 

5. Teplotní kalibrace přístroje STA 409 (DSC).

6. DSC měření vzorku. 

7. Vakuování aparatury.

8. Měření pozadí ve vakuu technikou QMS.

9. Sledování a fotografování struktury vzorků po DSC analýze.

(
Protokol: Teplotní kalibrační křivka přístroje v sestavě s držákem DSC. DSC signál měřeného vzorku vč. vyhodnocení křivek ohřevu a chladnutí. Vyhodnocení záznamu z QMS a vyhodnocení nečistot v aparatuře po provedení DSC experimentu a vakuování. Fotografie aparatury a vzorků. 

