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sposlB I URZADZENIE DO ANALIZY TERMICZNEJ SUBSTANCJI
W OPARCIU O REJESTRACJE ERZYWYCH POCHODNYCH ROZNICOWEJ ANALIZY TERMICZNEJ
I ROZNICOWEJ ANALIZY TERMOGRAWIMETRYCZNEJ

Przedmiotem wynalazku jest spos6éb i urzqdzenie do prowadzenia anslizy termicznej sub-
stancji w oparciu o rejestrowane krzywe bedqce pochodnymi krzywych réinicowej analizy ter-
micznej i réinicowe) analizy termograwimetryczneJ. 2. liosnych publikacji, a zwlaszoza z pu-
blikacji W. Wendlandt pod tytulem "Thermal Methods of Analysis™ A. Wiley-Interscience Pu-
blication John Wiley and Sons New York, London, Sydney, Toronto 1974, snanych jest wiele
metod analizy termicznel. Do podstawowych metod analiry termiczne] salicza si¢ termograwi-
metrie, badajgcq zmiane masy prébki w czaslie ogrzewania, oraz réznicowg analize termicezng
badajqcyg zmiang réinicy temperatury prébki badanej i temperatury substancji wzorcowej w
funkecji temperatury. Na podstawie krzywych anallzy termograwimetrycznej mozna okreflaé
przemiany chemiczne, a na podstawie krzywych réinicowe] analiry termicznej efekty termi-
ozne towarsyszgce przemianom chemicznym i figzyocsnym.

W metodzie termograwimetrycznej i w réinicowe] analizie termiczne) wystgpuje ograni-
czenle zwlgzane £ tym, ie wiele substancji ulega kolejnym przemianom, ktérych zakresy tem-
peratury pokrywajgq si¢ lub sg bardzo bliskie. Otrzymywane krzywe sg mato ozytelne i trud-
ne do interpretacji. Wade te w przypadku termograwimetril usuwa ozeéciowo réinicowa termo-
grawimetria, ktérej krzywa jest pochodnq krzywe] termograwimetrycznej. Ilosé punktéw eks-
tremalnych na krezywej réznicowej termograwimetrii wskazuje na liczbe etapéw zachodzgcych
przemian, Nie umosliwia ona jednak pewnego okredlenia liczby przemian i zakreséw tempera-
tury poszczegbdlnych przemian. Dotychczas nie opracowano sposobu jednoczesnego otrzymywania
krzywych pochodnych od réinicowej analizy termograwimetrycznej i réznicowej analizy ter-
micznej bezposrednio jako wynik doéwiadczenia.

Typowe urzgdzenie do analizy termicznej, na przyklad derywatogref firmy MOM Buda-
peszt, zbudowane jest z pieca, wagi z zamocowanym na jednym s ramion termoelementem w os-
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tonce, a na drugim ramieniu wagi zamocowany jest seleroid poruszajgcy sie w Jednorodnym po-
lu magnetycznym. W przestrzeni pieca obok tygielka z prébka badang, umieszczonego na oslon-—
ce termoelementu, zamocowanego na Tramieniu wagi, znajdujgq si¢ dwa termoelementy na oston=-
kach ktérych znajdujg sie tygielkl z substancjg wzorcowg. Najczescie] substancjg wzorcowg
Jest tlenek glinu odmieny of . Urzgdzenia te pozwalajq rejestrowaé zmiang masy, szybkosé
zmian masy i réinice miedzy temperatursg prébki badanej i prébki wzorcowe) w funkcji tempe-
ratury. Urzgqdzenia te nie zezwalajg na rejestracje krzywych pochodnych od szybkoéci rozkia-
du /szybkosdci zmian masy/, od krzyweJ réinicowej analizy termicznej. Krzywe bedace pochod-
nymi od krzywych réznicowej analizy termograwimetrycznej i rdéznicowej analizy termicznej
umozliwiajgq pewne okreslenie iloéci etapéw zmian masy i towarzyszqce tym zmianom oraz zmia-
nom fizycznym efekty cieplne przy Jednoczesnym okreSleniu zakresé6w temperaturowych tych
przemian. Niedogodno8é obecnych urzgdzeh usuwa urzgdzenie wedlug wynalazku. Sposéb analizy
termicznej wediug wynalazku polega na tym, %2e dwie jednakowo przygotowane prébki badanej
substancjl ogrzewa sig¢ przy zachowaniu stalej réznicy temperatury otoczeh tych prébek.
Analizuje sie zarejestrowane, rejestratorem znane] konstrukcji, w urzadzeniu wediug wyna-
lazku krzywe obrazujgce zmiane réznicy mas prébek, szybkosé zmian réznicy mas prébek oraz
zmiane réinicy temperatury miedzy prébkami w funkcji temperatury jednej z prébek. Uzyskane
krzywe sg pochodnymi: réznicowg termograwimetriq wzgledem temperatury, podczas gdy w obec-
nych metodach wzgledem czasu; pochodng réznicowej analizy termograwimetryczne] wzgledem
czasu; pochodng réznicowej analizy termiczne] wzgledem temperatury.

Urzgdzenie wedlug wynalazku zbudowane jest z wagi o wysokiej dokladnosci dowolnego
rozwigzania na ramionach ktérej zamocowane sg w ostonkach termoelementy. Na ositonkach ter-
moelementdéw umieszcza sie tygielki z prébkami badanej substancji. Prébki ogrzewane sgq za
pomocg dwu lub jednego pieca w sposédb zapewniajacy stats réznice temperatury miedzy oto-
czeniami prébek. Stalg rdznice temperatury uzyskuje sie przez utrzymywanie statej réini-
¢y temperatury miedzy piecami lub przez odizolowanie jednej z prébek osiong o znanym i
stalym w badanym zakresie temperatury wspdiczynniku wnikania ciepta. Rejestrator, wediug
znanych rozwigzan, rejestruje wychylenie wagi, szybkosé wychylenia wagi oraz réinice tem-
peratury badanych prébek w funkcji temperatury jednej z prébek lub w funkcji czasu przy
linjowym wzroécie temperatury. Krzywa wychylenia wagli odpowiada réznicowej termograwime-
tril, krzywa szybkosci wychylenia wagi odpowiada pocliodnej réinicowej termograwimetrii,
krzywa réiznicy temperatury odpowiada pochodnej réinicowej analizy termiczne].

Sposéb analizy termicznej i urzgdzenia wedlug wynalazku zostaly przedstawione na ry-
sunku, na ktérym fig, 1 i fig. 2 przedstawiajg przykiady wykonania wynalazku nie ograni-
czajgc Jjego zakresu. Przyklad 1., Na ramionach wagi 1 charakteryzujgcej sie wysoka doktad-
noclg zamocowane sg oslonki z termoelementami 2. Na oslonkach znajduja sie w jednako-
wych tyglelkach 3 jednakowo przygotowane prébki analizowanej substancji. Prébki przykry-
te sg piecami 4, kté6rych temperatura roénie tak, e przez caly czas utrzymuje sie staia
réznica temperatury miedzy temperatursg tych piecéw, Na jednym z ramion wagi zawieszony
Jest selenoid 5 umieszczony W Jednorodnym polu magnetycznym. W czasie analizy mozliwy jest
pomiar temperatury jednego z piecédw, réinicy miedzy temperaturg w obu prébkach, wychyle-
nia wagi i szybko&ci wychylenia wagi przez pomiar prgqdéw indukowanych w selenoidzie,
proporcjonalnych do szybkoscl zmian jego polozenia. Przykiad 2, Uklad przedstawiony na
fig, 2 réini sie od poprzedniego tym, %2e ogrzewanie prébek prowadzi sie za pomocg jedne-
go pieca 4, a réiznice temperatury miedzy otoczeniami prébek uzyskuje si¢ przez zastoso-
wanie do jednej prébki osiony 6 z materialu o stalym wspbiczynniku wnikania ciepla w ba-
danym zakresie temperatury. Zamiast selenoidu do rejestracji wychylenia i szybkoécl wy-
chylenia wagli moina stosowaé inne urzgdzenia na przyklad toroid, wskazéwke z ukiadem op—

tycznym itp..
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Zastrzezsenla patentowe

1. Sposéb analizy termiczne] substancjli w oparciu o rejestracje krzywych pochodnych
réinicowej analizy termicznej 1 réinicowe] analizy termograwimetrycznej, w ktérym badane
prébki substancji ogrzewa si¢ w specjalnie skonstruowanych urzgdzeniach ogrzewsjgcych i
jednoczeénie rejestruje zmiany temperatury i1 masy prdébek, na podstawie ktérych wyznacza
sie krzywe pochodne réznicowej analizy termicznej i réinicowej analizy termograwimetrycz-
nej sluzgce do wyznaczania 1 charakteryzowania przemian fizycznych 1 chemicznych prébek,
znamienny t ¥y m, 2e ogrzewa sig dwie jednakowo przygotowane prébki badane]
substancji przy zachowaniu stalej réznicy temperatury miedzy otoczeniami tych prébek,

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny ¢t ym, 2%e rejestiruje si¢ réinice
miedzy temperaturg prébek, réinice mas prébek oraz szybkos¢ zmian rézni.cy mas prébek sub-
stancji badanej w funkcji temperatury Jednej z prébek lub czasu przy liniowym wzroscie
temperatury.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny +ym, 2e zachowanie stalej réi-
nicy temperatury uzyskuje sie przez ogrzewanie prébek za pomocq dwu piecéw.

4, Sposébb wediug zastrz. 1, znamienny +t ym, 2e zachowanie stalej réz-
nicy temperatury uzyskuje sie¢ przez ostonlecie jednej z prébek materiatem o stalym w ba-
danym zakresie temperatury wspéiczynniku wnikania ciepia.

5. Urzadzenie do analizy termicznej substancji w oparciu o rejestracje krzywych po-
chodnych réznicowej analizy termicznej i réznicowej analizy termograwimetrycznej przy
ogrzewaniu dwu prébek badanej substancji, zbudowane z wsgl wysckliej dokladnoéci, z dwu
plecéw, w przestrzeni ktérych znajdujq sie tygle napelnione badang substancjg umieszczo-
ne na oslonkach termopar przy czym termopary polaczone sg £ programatorem ogrzewania
oraz z rejestratorem temperatury jednej z prévek i réznicy temperatury prébek oraz wypo-
sasone w urzgdzenie do rejestracJi wychylen i szybkofcl wychyleh wagi od poloienia réw-
nowagi, z2namienne tym, ¢e ostonki termopar zamocowane sg na ramionach wa-
gl wysokie]j dokladnoéci.
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