Kontrola jakasci surowcow i produktow — laboratorium

BADANIA WEASNO SCI TERMOFIZYCZNYCH
MATERIALOW

I. Wprowadzenie

Substancje chemiczne na skutek zmiany temperatacgenia ulegajréznorodnym przemianom

fizycznym i chemicznym. W przypadku substancji ¢ggh przemiany te pozwalgjna skuteczp

identyfikacje ich budowy chemicznej, a badania maein — na ich anakzjakasciowa i ilosciowa. Do

najczsciej badanych przemian fizycznych zaigch od temperatury naig

zmiana cezaru wiasciwego — objawiagjca s¢ zmiary objgtosci substancji ciektej lub zmian
wymiaru ciata statlego (kontrakcja lub dylatacja)

topnienie/krzepniecie — czyli zmiana stanu skupienia cialo state/cieckest cech
charakterystyczn czystych substancji chemicznych, posiadggh budow krystaliczra
(zaréwno nieorganicznych jak i organicznych)

migknienie/ptyniecie — jest to zjawisko zbibne do topnienia, poleg&e na zmianie stanu
skupienia z ciata statego w ciecz o bardzeejllepkaci. W tym przypadku nie m@my mowe

o scisle okrglonej wartdci temperatury, a jedynie o jej zakresie. Za terapsg
migknienia/ptyngcia przyjmuje najogciej dolm wartasci zakresu temperaturowego. Zjawisko
migknienia/ptyngcia jest charakterystyczne dla substancji lub naiesz bezpostaciowych,
sktadajicych st z molekut o zrénicowanej masie esteczkowej, np. termoplastyczne polimery
syntetyczne, woski, wysokowgze frakcje wglowodorowe pochodzenia petro- |
karbochemicznego

wrzenie/kondensacja— czyli zmiana stanu skupienia ciecz/para

zmiana lepkdaci cieczy — w przewaajacej ilosci przypadkéw lepk& cieczy maleje wraz ze
wzrostem temperatury

przejscie szkliste — charakterystyczne dla ciat statych bezpostaocibwypolegaice na
przemianie substancji kruchej i spystej w ciato plastyczne, ulegap trwatym odksztalceniom
pod wptywem sity zewgtrznej

przemiany alotropowe — charakterystyczne dla substancji krystalicznyplolegajce na
przemianie jedne] formy krystalicznej w druga (rgparka rombowa i siarka jednoska,
temperatura przemiany 95,6 °C)

dehydratacja — czyli utrata wody konstytucyjnej (np CuseH,0O — CuSQ-3H0, temp.

99°C). Dehydratacji esto towarzyszy przemiana alotropowa substancji otmra].



Temperatura migknienia/ptyniecia

Jednym z podstawowych parametréw charaktesggoh substancje krystaliczne jest temperatura
topnienia, a substancje bezpostaciowe lub o budpuliemerowej - oznaczany w sposéb umowny punkt
migknienia/ptynicia, czyli temperatura, w ktérej badana substarmjsicknie wystarczajco aby
wyplyna¢ z uradzenia pomiarowego.

Okreslenie temperatury mknienia/ptyntcia jest analiz stosunkowo prostdo przeprowadzenia ale
na powtarzaln@, a tym samym wiarygod§é wyniku oznaczenia ma wptyw szereg czynnikéw, takic
jak: szybkd¢ ogrzewania, sposéb przygotowania prébki (rozdremie), sposob napetniania gezen

pomiarowych, zastosowana metoda (aparatura).

Obecnie istnigj trzy znormalizowane metody oznaczania temperatiginienia:

« metoda Kramera-Sarnowa- polega na ogrzewaniu w oklenych warunkach prébki badanej
substancji umieszczonej w szklanej rurce, atmriej mag 5 g reci i pomiarze temperatury, w
ktorej rie¢ przebije mgknaca warstwe probki (PN-73/C-97084).

* metoda ,Pierscien i Kula" - mierzy s¢ temperatu, w ktorej umieszczona w pigieniu
prébka, ogrzewana w sposéb znormalizowanykme i pod c¢zarem stalowej kuli wyptynie i
dotknie podstawy aparatu (PN 73/C-04021).

* metoda Mettlera - za punkt miknienia przyjmuje si temperatug, w ktorej mgknaca podczas
powolnego ogrzewania probka wyplywa przez otwomdsadowego naczynia pomiarowego
(PN-C-97067:1999).

Zréznicowany sposOb oznaczania powoduje, wyniki uzyskane kala z tych metod rinia sie
miedzy sol. Zaleznos¢ miedzy temperaturami reknienia (TM) oznaczonymi metodami Kramera-

Sarnowa oraz piécienia i kuli opisuje rownanie:

TM(pK): 1O4TMKS) + 10[)(:]

Poréwnanie temperatur ghkinienia materiatbw oznaczonych meiolramera-Sarnowa i metad
Mettlera wskazuje,ze korelacja midzy wynikami istnieje tylko w ograniczonym zakresiBla
TMks) < 90°C wartéci TMyy sa 0 20-22 °C wysze. Dla materiatdbw o wgzych temperaturach

mieknienia r@nice g wieksze.

Kalorymetryczne metody analizy termicznej

Wielu opisanym wczaiej przemianom fizycznym towarzyszy pochtanianike Wwydzielenie ciepfa.
Pozwala to na detekciych przemian metodami kalorymetrycznymi.

Kalorymetryczne oznaczenia termofizyczne dogygidwnie déwiadczalnego wyznaczania ciepta
wtasciwego pod statym énieniem (C, = (dH/dT), ) lub w statej ohjtosci ( C, = (dU/dT),), zmian G i C,

wraz z temperatyr wspotczynnikow rozszerzalba termicznej iscisliwosci. Wyznaczane ssentalpie



réznorodnych przemian fazowych, w tym entalpia pardajaentalpia sublimacji, entalpia topnienia.
Kalorymetria jest jeds z najbardziej precyzyjnych i dogodnych metod b#alamat statych poprzez
wyznaczanie ich ciepet wdaiwych w funkcji temperatury, prz& fazowych rénego rodzaju,
diagraméw fazowych. Kalorymetryaswykorzystywane do jakmiowej oceny procesOw egzo- i
endotermicznych, jak i ikziowego okrelania stopnia pogpu reakciji.

Do czsto stosowanych metod analizy termicznej ialbadania rénicowe. 'Termiczna analiza
roznicowa OQifferential Termal Analysis - DT)Ajest metod, w przypadku ktérej rejestrowana jest
réznica temperatur ndzy substangjbadarn a substanajodniesienia, jako dwoch probek znajgyjch
sig w srodowisku ogrzewanym lub chtodzonym w sposob kdatvany. Rezultatem pomiaru jest krzywa
DTA, bedaca réznica temperatur w funkcji temperatury lub czasu.

Réznicowa kalorymetria skaningowdifferential Scanning Calorimetry - DS§Gtanowi metoel
analizy termicznej, w ktérej rejestrowana jest gigerkonieczna do sprowadzenia do zeranicy
temperatur badanej probki i substancji wzorcowejunwkciji temperatury lub czasu. Podobnie jak w
przypadku DTA obie prdébkiasogrzewane w sposéb kontrolowany. Krzywa DSC przads ilos¢ ciepta
wymienianego przez prébkw jednostce czasu gdna) w funkcji czasu lub temperatury (ogda), tj.
dH/dT = f(T) Ksztaltem krzywa DSC wykazuje #duzgodndé z krzywg DTA. Na krzywej DSC
wyrozni¢c mozemy odcinki tzw. linii podstawowejbg@seling, ktére @ przesunite réwnolegle do osi
temperatury o pevanniewielka wartags¢ dH. Oznaczaj one przedzialy temperatury, w ktérych w probce
nie zachodz procesy zwjzane z wydzielaniem lub pochfanianiem ciepta. W moare zajcia reakcji
lub przemiany fazowej linia podstawowa przechodzpitu Jest to o&¢ krzywej, w ktérej odchyla si
ona od linii podstawowej a naphie do niej wraca. Pik endotermiczny powstaje wzagc gdy
temperatura probki badanej jestsda od wzorcowej, #Zapik egzotermiczny powstaje wowczas, gdy
temperatura probki badanej wzrasta pgeyytemperatury prébki wzorcowej. W pierwszym prayka
ciepto musi zosta dostarczone do probki badanej (pik zorientowanydktowi), natomiast w drugim
przypadku ciepto jest odbierane przez uktad (pikerdowany ku goérze).

Ra&znicowe kalorymetry skaningowe pod wgdém budowy mgemy zaszeregowado dwoch
typdw: kompensacyjnych i przeptywowych

Kalorymetr skaningowy kompensacyjny posiada dwaempoijiki na probk badan i wzorcows z
uktadem staacym do pomiaru rinicy temperatury ngdzy naczyniami z probkbadal i wzorcows.
Pojemniki te § zaopatrzone w dodatkowe ogrzewaczezaggle do wyréwnywania ich temperatur.
Rejestruje s energé elektryczma zuzyta do utrzymywania zerowej #icy temperatur rgdzy
naczyniami z probk badam i wzorcows. Jest ona wprost proporcjonalna do ciepta poctiego w
trakcie procesu, przy czym wspoétczynnik proporcjoosci jest staly i nie zaley od temperatury.

Kalorymetr skaningowy przeptywowy mierzy energieplm przeptywajca miedzy naczynkiem
pomiarowym z substangjbadam a blokiem grzejnymheat flux DSE Shuza do tego termobaterie
umieszczone pod naczynkami na substabejdan i odniesienia pakczone réanicowo. W bloku pieca
umieszczona jest grzatka uphiszviajaca liniowe zmiany temperatury. Naczynka #najpzwinigta

powierzchn¢ dolma co umaliwia dokladniejszy pomiar ehicy temperatur medzy naczynkiem z



substang badam a naczynkiem odniesienia. Dla idealnie symetrygeneikladu rénica ta jest
proporcjonalna do zmian przeplywu ciepta Zz@nego z badan przemiama. Mierzony sygnat
kalorymetryczny, dogpny dla uytkownika jest wyraony w jednostkach mocy (mW lybw).

DSC jako metoda termicznej analizy pozwataj na jakéciowe i iloéciowe scharakteryzowanie
zmian przeptywu ciepta w funkcji czasu i tempergtudokonujcego s¢ w trakcie zmian
fizykochemicznych w warunkach ogrzewania prébkiarelkteryzuje si szeregiem zalet, do ktorych
zaliczy¢ mazna krotki czas analizy (egto ok. 30 min), tatw&t w przygotowaniu probki, szeroki zakres
temperatury badanych przemian, aiwosé¢ ilosciowego scharakteryzowania zachgozxh reakcji,
minimalne wymagania co do #oi probki (przewanie kilka miligramow), dia czutas¢ - DSC pozwala
na rejestrowanie przemian fazowych, ktérym towazzystabe efekty cieplne (transformacja stanu

szklistego, przemiany polimorficzne, krystalizacja)

Il. Cel éwiczenia

Celem ¢wiczenia jest zapoznanie studenta zzimmsciami zastosowania aparatury do pomiaru
temperatury mgknienia oraz rénicowego kalorymetru skaningowego (DSC) przy badatskich
wihasciwosci fizykochemicznych materiatow jak: temperaturgknienia/ptynicia, temperatury przéia

szklistego, przemian alotropowych oraz dehydratacji

[ll. Oznaczanie temperatury migknienia metoda Mettlera

Zasada metody

Zasada metody polega na pomiarze temperatury, mejkb@dana probka ogrzewana w atmosferze
powietrza w statych warunkach (2°C/min) wyplywaytimdrycznego naczynia pomiarowegar@dnicy
otworu wyptywowego 6,35 mm (1/4 cala) i po sphgiu w dot na odlegh 20 mm przerywa viizkg

Swiatta w dolnej cgsci urzadzenia pomiarowego.

Aparatura i przyrz ady
Oznaczenie wykonujeesiv aparacie Mettler FP90, w ktérym gtdwnymi elenaenit pomiarowymi &
- piec ogrzewany elektrycznie
- haczynie pomiarowe z uchwytem i tuleyykonane ze stopu migaynk lub stali chromo-niklowej
- termometr oporowy o zakresie od 50 do 375 °C
- zrodho swiatta i fotokomorka

Przekrdj schematyczny komory pomiarowej oraz naiezgomiarowe przedstawiono na rysunkach 2 i 3.
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Rys. 2Schemat aparatu Rys. 3Naczynie pomiarowe

Przygotowanie prébki do badai
Naczynia pomiarowe magy¢ napetniane prokkw stanie ptynnym lub statym. Sposéb napetniania
(masa prébki) ma dy wpltyw na wyniki pomiaréw, poniewav warunkach oznaczania préobki paypod

wlasnym cg¢zarem.

Wykonanie oznaczenia

Naczynie pomiarowe z problustawé na ptytce o gtadkiej powierzchni i polzy¢ z uchwytem oraz
tuleja aparatu.

Zaprogramowaé temperatug pocatkowa i koncowa pomiaru oraz szybké ogrzewania zgodnie z
instrukcp obstugi aparatu (patrz Zaiznik 1).

Temperatura poatkowa pomiaru powinna ldynizsza o 20 -25°C od przewidywanej temperatury
migknienia; szybké& ogrzewania wynosi 2°C/min; czas dochodzenia dgézatury pocatku pomiaru
(czas oczekiwania) powinien wyn6s80 s. W momencie uzyskania gotadeioaparatu naczynie z prabk
umiesci¢ w piecu, obracaf tak diugo a nasapi zazbienie tulejki przyjmujcej. Po czasie okoto 30 s
rozpoca¢ pomiar. Zarejestrowane temperatury odcgytadoktadnécia do 0,1°C. Po pomiarze szybko
wyciagna¢ problke z pieca, Po schtodzeniu tm@a przysipi¢ do nasgpnego pomiaru.

Za wynik oznaczenia przy sredni arytmetycza wynikbw co najmniej dwoch oznaaze
rézniacych se nie wiecej niz 0 0,5°C, zaokigloma do 0,1°C.

W przypadku probki o nieznanej temperaturzezkmienia wykoné pomiar orientacyjny przy
szybkaci ogrzewania 10°C/min. Poniewabznaczona temperatura ghkmienia zaley od szybkéci
ogrzewania, otrzymany wynik me by wyzszy od widciwej temperatury neknienia o okoto 15-
40°C.



IV. Badanie wiasciwosci materiatu przy pomocy DSC

Aparatura
Cwiczenie wykonuje siprzy zastosowaniu #oicowego kalorymetru skaningowego DSC 821 firmy
Mettler Toledo (Rys. 4). Jest to kalorymetr typagptywowego o ceramicznym sensorze z termoparami
wykonanymi ze stopu ziota i palladu (Rys. $ianki pieca, w ktérym przebiega analiza spdeone g
Z czystego srebra. Komora pomiarowa jest chtodzmvaietrzem. Probka badanego paku umieszczana
jest w 40ul tygielku wykonanym z glinu. Substaragjeferencyjia stanowi analogiczny pusty tygielek.
Wszelkie parametry dotygze warunkéw pomiaru wprowadzangza pdrednictwem datczonego
do aparatu programu komputerowe@TAR SWzainstalowanego wsrodowisku Windows NT.

Oprogramowanie to unabwia réwniez odpowiedni interpretaa wynikow pomiaru.

Pokrywa pieca

Tygle na plycie czujnika
Blok srebrny

czujnik temperatury pieca (PT100)

o 0w DN Pe

Ptaska grzatka umieszczona pedzy

dyskami izolacyjnymi
Izolacja termiczna
Kotnierz z chtodziwem

6
7
8. Sprzyny dociskowe
9

Czujnik temperatury chtodziwa (PT100)

10. Przewd6d wyprowadzagy sygnat

pomiarowy

11. Wlot gazu osuszagego

12. Wlot gazu do komory pomiarowej

if

Rys. 4.Schemat budowy #iicowego kalorymetru skaningowego DSC 821 firmy tkefToledo



Rys 5.Plyta ceramiczna z wbudowanym sensorem

Przygotowanie probki paku do badaa

Badan préblke w ilosci 3-6 mg naley umiesci¢ w tygielku. Przed analiznalezy materiat rozdrobi
do ziarna poriej 0,2 mm lub wyci¢/odkruszy pojedynczy reprezentatywny kawatek. Materiat pyfow
nalezy delikatnie ubt uzywajac teflonowego picika. Postpowanie to zapewnia usugie powietrza z
przestrzeni midzy probla a dnem tygielka. Jest to szczegolnie istotne zgedm na to, z powietrze jest
doskonatym izolatorem ciepta. Tygielek nalezamkmé uzywajac specjalnej prasy. Tygielek z prabk
nalezy umiesci¢ w komorze pomiarowej obok tygla referencyjnego.

Wykonanie eksperymentu

Ustalenie warunkoéw przebiegu pomiaru (temperatwezpkowa, temperatura keowa, szybké&t
ogrzewania/chtodzenia) odbywa; gia pdrednictwem program&TAR S\WPomiar przebiega catkowicie
automatycznie. Praca z programem odbywavey wskazé prowadacego. Po zakixzeniu analizy

nalezy wyjaé tygielek z probk z komory pomiarowej
V. Sporzadzenie sprawozdania

Sprawozdanie gwiczenia powinno zawieta
1. Imiona i nazwiska oséb wykorygychéwiczenie
2. Nazw badanego materiatu
3. Wyznaczone temperatury i entalpie zaobserwowanyoénman fizykochemicznych.
4. Wnioski



ZAE ACZNIK 1

Instrukcja uproszczona oznaczania punktu gkiienia przy pomocy aparatu firmy Mettler

Po wigczeniu odczekd chwile do pojawienia s¢ ekranu z nasgpujacym menu:
MODE T PROG OUTPUT METHOD SPECIAL
F1 F2 F3 F4 F5

Przycisn¢ przycisk F1 w celu wybrania trybu pracy. Pojawic mozliwosci DROP P i SOFTEN.
Naciskagc przycisk pod SELECT wybieramy opcSOFTEN odpowiadaga punktowi mgknienia
(softening point).

Programowanie przyrostu temperatury:

Aby zaprogramowazadany przyrost temperatury badanej prébki:
1. Nacismé przycisk F2 (T PROG) - pojawi esipodwietlony pasek, w ktorym natg wpisa
stosowne dane
2. Kolejno wpisywéa cyfry w podwietlone miejsca zgodnie z przyymi zatazeniami przebiegu

pomiaru. Po wpisaniu kdej z liczb nacisg przycisk, zatwierdzag ja.

Start temp - temperatura pogtku pomiaru, od ktorej wzrost temperaturgdbie zgodny z przyta
szybkdacia grzania. Powinna l#ynizsza od przewidywanej temperaturyekmienia o okoto 20 - 25 °C
Rate - szybkd¢ ogrzewania - zgodnie z nogn5O wynosi 2 °C/min
End temp - temperatura kecowa, do jakiej piec zostanie nagrzany. Musi twyzsza od przewidywanej
temperatury neknienia - lepiej przyj¢ wickszy zapas.
Time iso - czas przetrzymania w temperaturzendmnvej. W przypadku oznaczania temperatury
micknienia przyjc 0.
Waiting time - czas oczekiwania. Czas nagrzewania pieca dogeypy pocgtku pomiaru. Optymalny
czas dla pomiary punktu ghkinienia to 30 s.
Stop after event- zatrzymé po pomiarze. Polecenie zatrzymania grzania pagogciu temperatury
migknienia. Przyciskiem F5 (SELECT) wyldrapci YES lub NO. Zalecane jest wykr&ES.
Afterwards - po pomiarze. Wybta przyciskiem F5 (SELECT) jednz trzech opciji: |dle” - bez
polecenia At to end” - grz& do zadanej temperatury tkmwej ,To T start” - ochtodzé do zadanej
temperatury pocitkowej. Zalecane jest wybt@pcg ,, To T start
Link to method nr - zgodnie z metadnr... Ma@liwos¢ wyboru wczéniej zaprogramowanej i zapisanej
w pamkci metody pomiaru.
Pres RUN to start program- Nacisra¢ RUN (F!) aby rozpocg program. Nacisg€ F1. Po sprawdzeniu
czy probka jest prawidtowo wiona, nacisg ponownie. Wprowadzinumer probki. Naciss trzeci raz
aby zapocatkowat pomiar.

Po pomiarze szybko wygnaé probke z pieca i po schtodzeniu mua przysipi¢c do nasgpnego

pomiaru.



ZAL ACZNIK 2

Przyktadowe krzywe DSC i ich interpretacja

~exo Interpretation DSC 1 10.11.2000 16:24:4: Aexo Interpretation DSC 2 16.11.2000 17:43:2¢
o
h|
0 e [l
1]
¥
_204 -1
- 25+
-40- i
60 - 0]
Integral -11.62e+03 mJ
§ - ~ TT T T T T T T T T [ T 1T 1T 1T 11
T normalized -2323.51 Jg°-1 fe o . e .
299.5 300.0 300.5
-80-
T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
40 50 80 100 120 ocC 292 294 296 298 300 302 204 306 308 °C
EMO Version METTLER TOLEDO STAR* Svsten MSG MT: G. Widmanr METTLER TOLEDO STAR*® Svster

Rys. 1.Woda destylowana. 10°C/min. Tygiel bez pokrywki.
Proces parowania. Linia bazowa powraca do ok. O po/

Rys. 2. KCIO,. 1°C/min. Tygiel z pokrywi Przemiana
jednej formy krystalicznej w druga. Rozmyty sygnat z

catkowitym odparowaniu wody. Rzeczywiste ciepto powodu rénej wielkaci krysztatkdw i ich zlego kontaktu
parowania wody — 2400 J/g. termicznego z dnem tygla. Artefakt w okolicach Z09€,
spowodowany gknieciem pokrywki na skutek termicznego
wzrostu cénienia gazu w tyglu.
“exo Interpretation DSC 3 10.11.2000 17:31:5( fexo Interpretation DSC 4 10.11.2000 17:33:34
10 mW
mW
L L L L L L L L L L L L L L L L L L L B LB LB rrrrrrrrrtrrrrrrrrrrr1 1111 1Tt 1T T 1T T T T T T
120 130 140 150 160 170 180 190 oC 40 50 €0 70 80 90 100 110°C
MSG MT: G. Widmann METTLER TOLEDO STAR® Systen EMO Version METTLER TOLEDO STAR® Svsten

Rys. 3. Sulfapirydyna.5°C/min. W okolicach 160°C
egzotermiczna przemiana jednej formy krystalicamej
druga. W 172°C poatek topnienia krysztatdw i
natychmiastowa krystalizacja w bardziej stabiln
forme. W 190°C widciwy proces topnienia
substancji. Po zakazeniu analizy prébka tworzyta
szklisty pozostatéc na dnie tygla potwierdzg
zajscie procesu topnienia.

Rys. 4 Sulfapirydyna. 5°C/min. Tygiel z pokrywk
Przegcie szkliste w okolicach 60°C. ,Zimna”
krystalizacja w okolicach 100°C.

Aexo Interpretation DSC 5 16.11.2000 16:03:5! “exo Interpretation DSC 6 26.04.2001 09:00:22
Heating \ » q ,
» 1 b i 3
13 4
m = 0.43 mg
157.5 J/g Integral -102.71 mJ
5 K/min normalized -12.26 Jg~-1
= - onset 103.59 °C
. 5
W -
156.8 J/g wi
-5 K/min
Cooling Integral -412.33 mJ
P Y normalized -49.22 Jg~-1
g 4 — onset 115.85 =C
T T T T T T L L L L L L L L L O L L
13 135 140 145 °C 50 70 30 90 100 110 120 130 od]
EMO Version METTLER TOLEDO STAR" Svsten MSG MT: G, Widmanr METTLER TOLEDO STAR" Systen
Rys. 5 Tereftalan dimetylu. 5°C/min. Tygiel z pokrywk Rys. 6 Siarka, pyt. 5°C/min. Tygiel z pokrywk W 103°C
Topnienie przy 157°C. Stopiona probka tworzy przemiana formy heksagonalnej w romboedrydggnDrugi

odseparowane krople na dnie tygla, ktére podczapuet
studzenia krzepn w réznych odstpach czasu czemu
towarzyszy seria pikow.

pik to aglomeracja formg.
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X0 Interpretation DSC 7 26.04.2001 08:59:3

ala

Integral -1036.60 mJ
normalized -55.14 Jg°-1

I T T T T T T T T T T
-60 -40 -20 0 20 40 °C

MSG MT: G. Widmam

Rys. 7. Olej stonecznikowy. 5°C/min. Tygiel z pokryawk

METTLER TOLEDO STAR* Systen

exo ion DSG 8 17.11.2000 11:38:28
Lid pierced
Integral -268.26 mJ
normalized -50.95 Jg*-1
Peak 194.03 °C
1
Wgt-1

W zakresie od -50°C do 0°C topnienie poszczegolnych

frakcji triglucerydow.

“exo Interpretation DSC 9 17.11.2000 13:34:24

Aexo Interpretation DSC 10

Pan hermetically sealed

Integral -174.83 mJ
normalized -51.42 Jg*-1
Peak 178.44 °C
T T T T T T T T T 1
120 140 160 180 °c

EMO Version METTLER TOLEDO STAR® Systen

Rys. 8. Substancja organiczna. 10°C/min. U gory tygiel z
pokrywka przekiuty, na dole — petpn Sygnatu pochodzod
topnienia substancji. Wykres gérny przestyiw prawo z
powodu ulatniagjicych st substancji lotnych (np. wody).
Bimodalny pik (na dole) prawdopodobnie z powodu
polimorfizmu.

17.11.2000 12:23:34

Weight loss 30%

Atmosphere: Rir

i

0 10 20 30 min

100 150 200 og

EMO Version

METTLER TOLEDO STAR* Systen

Rys. 9 Aspiryna. 5°C/min. Pokrywka przekiuta. 30-100°C
usuwanie  wilgoci.  120-140°C  topnienie  kwasu
acetylosalicylowego, a 140-220°C jego rozkiad do dwa

salicylowego i octowego.

EMO Version METTLER TOLEDO STAR® Svsten
Rys. 10 Kopolimer polietylenu i polipropylenu. 10°C/min.
Bez pokrywki. W 120°C topnienie frakcji PE, a 170°C
frakcji PP. Powyej 220°C utlenianie substancji w kontakcie
Z powietrzem.

oo Interpretation DSC 11 17.11.2000 12:35:3 rexo Interpretation DSC 12 17.11.2000 12:50:3
10 10
mi e
| B S S E S B R I R R S B N E EE N B B N B B R EE B B B T T T T T T T T T T T T T T T T T
50 100 150 200 250 oc 40 60 80 100 120 140 160 180 °C
EMO Version METTLER TOLEDO STAR " Susten EMO Version METTLER TOLEDO STAR® Svsten

Rys. 11 Poliamid 66 moczony w wodzie przez 10 godzin.

10°C/min. Pokrywka przektuta. 50-230°C usuwanie wilgo

(PA 66 silnie wize woct). Topnienie 240-270°C.

10

Rys. 12 Polietylenotereftalan (wygrzewany przez 10h w
65°C). 10°C/min. Tygiel z pokrywvdk 80-90°C przegie
szkliste padczone z entalpi relaksacji. 130-170°C -
krystalizacja.
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“exo Interpretation DSC 13 17.11.2000 13:02:2;

First Heating

1 Second Heating

140 eC
METTLER TOLEDO STAR® Systen

Rys. 13 Polistyren. 10°C/min. Tygiel z pokrywkPodczas
pierwszego ogrzewania widoczne pfze szkliste
polaczone z ,opgzaniem st” i przemieszczaniem probki
oraz entalpi relaksacji.Drugie nagrzewanie — tylko ptoig
szkliste.

EMO Version

“exo Interpretation DSC 15 17.11.2000 14:03:52

40 ul 2l pan,

LI B S N N I O
100 150 200

rTr 1 1T 1T rrr1r 17 r0rr7 1 T T 17T
MSG MT: G. Widmanr ZEe = UI‘J‘I‘E'I'ILER TOLEDO STAR* Systen
Rys. 15 Politetrafluoroetylen (PTFE). 20°C/min. Tygiel z
pokrywka. Artefakt przy 210°C z powodu ekniecia
pokrywki. Topnieni/mgknienie medzy 250 a 340°C.

350 °C

11

"exo Interpretation DSC 14 17.11.2000 13:19:2.

First run

Sscond run
| I N B I N N N N NN BN N S N HN BN BN H S N SR SN S B B R

50 100

150 200  eC

EMO Version METTLER TOLEDO STAR* Svsten

Rys. 14 Zywica epoksydowa z utwardzaczem. 10°C/min.
Tygiel z pokrywk,. W pierwszym nagrzewaniu — pr&eip
szkliste przy 0°C i sieciowanie przy 150°C. Drugie
nagrzewanie — przgjie szkliste w 160°C dla nowo
utworzonejzywicy.



