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TERMOGRAVIMETRIJSKA
ANALIZA (TGA)



Termogravimetrijska analiza (TGA)

TGA je analiticka tehnika kojom se prati promjena mase
uzorka u ovisnosti o temperaturi i /ili vremenu, tijekom
programiranog zagrijavanja uzorka u uvjetima kontrolirane
atmosfere (dusik, zrak)

A/m\
Neizotermna (dinamiCka)- lzotermna-promjena mase

prate se promjene u uzorku u uzorka ovisno o vremenu,
ovisnosti o0 temperaturi, a uz konstantnu temperaturu
povecava se linearnom

brzinom grijanja

T,=T, + Bt B = % (K/min]

T, pocetna temperatura

T, temperatura u nekom vremenu t



Termogravimetrijska analiza (TGA)
opcenito

Za komercijalni TGA podrucCje temperature je od 25 do 1000 °C.
Koriste se inertni plinovi: dusik, argon ili helij; oksidirajuci plinovi: zrak
ili kisik.

TGA tehnikom mozZze se registrirati gubitak mase vezan za:

« lako hlapive komponente (apsorbirana vlaga ili voda) B
- zaostalo otapalo ili aditivi niske molekulske mase __ | lzmedu
_ _ 251 300°C

» oligomeri _

= produkti koji nastaju nakon reakcije umrezavanja fenolnih Izmedu

ili amino smola (voda i formaldehid) 100 i 250°C
= razgradni produkti koji nastaju pucanjem lanca polimera=— 'znad 200 ne
gradni p J Ju pucan) P vise od 800°C
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Termogravimetrijska analiza (TGA)
opcenito

Koje informacije o materijalu se mogu dobiti TGA tehnikom?

* sastav

» udio organske komponente

» udio anorganske komponente
* udio dodataka (aditiva)

Nadalje:

» stupanj umrezenja
» toplinska postojanost === preko toplinskih i termooksidativnih procesa
= kinetika preko odgovarajucih modela

= zivotni vijek materijala



TGA-karakterizacija

Organski spojevi

Kemikalyje

Anorganski spojevi

Minerali
Keramike
Metali

Farmacija
Lijekovi

Petrokemija
Ulja

Masti
Bitumen

Polimeri
Termoplasti
Elastomeri

Prelwana
Masti

Protein
Uglnkohidrati

Materijah
Kompoziti
Aditivi
Premazi



TGA analizator
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Termogravimetrijski analizator sastoji se od grijaceg prostora (pecnice),
unutar kojeg je smjeSten nosacC uzorka (mikrovaga), te optickog senzora
| pretvaraCa. Promjena mase uzorka uzrokuje pomak nosaca uzorka koji
se biljezi putem optiCkog senzora, te pretvara u elektricni signal koji
pokazuje ovisnost promjene mase uzorka o temperaturi I vremenu.
Temperaturno podrucCje rada je najces¢e od sobne temperature do
1000°C.



Kalibracija | standardi za kalibraciju

U tablici su prikazani uobiCajeni materijali za temperaturnu

kalibraciju TGA instrumenta.

Materijal Temperatura taljenja
°C

Indij 156,6

Kositar 231,9

Olovo 327,5

Cink 419,5

Aluminji 660,3

Srebro 961,8




Osmisljavanje i provodenje TGA mjerenja

Termogravimetrijska analiza omogucuje kontinuirano pracenje

promjene mase uzorka u funkciji temperature i / ili vremena.

Prije provedbe TGA eksperimenta treba odabrati:
* posudicu za mjerenje

* masu uzorka

« temperaturni program

« atmosferu (inertnu ili oksidativnu)



Osmisljavanje i provodenje TGA mjerenja

Posudice za mjerenje

Za karakterizacija polimernih materijala obicno se koriste posudice od:

Platine koje podnose temperature do 800°C i viSe

*Aluminijske se koriste na temperaturama nizim od 660 °C (temperatura
taljenja Al)

Keramicke se koriste se za mjerenje na temperaturama iznad 900 °C

(a) (b1)

Primjer komercijalnih TGA posudica:
(a) platinasta 50 1100 p L
(b) aluminijska 80u L

(b1) otvorena

(b2) ()

(b2) zatvorena
(c) keramiCka 250 u L




Osmisljavanje i provodenje TGA mjerenja

Temperature koje se koriste kod TGA mjerenja ovise 0 vrsti

materijala:
+ tekucine 100 — 300 °C
e polimeri 500 — 600 °C

» punila i toplinski postojani polimeri 650 — 1000 °C

Brzine zagrijavanja obi¢no su u podrucju od 5 — 20 °C /min

Protok plina kroz pec Cija je vrijednost prema preporukama

proizvodaCa 50 mL/min
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Osmisljavanje i provodenje TGA mjerenja

Kako poceti TGA mjerenje:

1) Tariranje prazne posudice

2) Postavljanje uvjeta mjerenja:

« temperaturno podrucje

* brzina zagrijavanja

« protok plina

3) Postavljanje uzorka u
posudicu

4) Zatvaranje peci

5) Pokretanje eksperimenta
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Osmisljavanje i provodenje TGA mjerenja

Temperatura

Temperatura

Zagrijavanjem uzorka u termogravimetrijskom analizatoru, dolazi do
reakcije dekompozicije uzorka pri Cemu nastaju kruti i plinoviti produkti.
Isparavanjem plinovitih produkata dolazi do gubitka jednog dijela mase
uzorka sto rezultira padom mase na termogravimetrijskoj krivulji.

12



Brzina gubitka mase / %omin”

TG krivulja
DTG krivulja

Rezultat TGA mjerenja
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Rezultat TGA mjerenja

Ocitano iz TG i DTG krivulje:

T° - temperatura pocCetka razgradnje (onset) - odreduje se kao
sjeciSte tangenti povucenih uz baznu liniju i uz silazni dio TG krivulje
u toCki minimuma (°C)

T ... - temperatura pri maksimalnoj brzini razgradnje - odreduje se
kao temperatura maksimuma DTG krivulje (°C)

m,, — pocCetak gubitka mase uzorka (% )

my; - konacna masa uzorka (% )

Am- promjena mase u pojedinom stupnju razgradnje
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Toplinska postojanost polimera

Kako odrediti toplinsku postojanost viSe polimera?
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Toplinska postojanost polimera

Opcenito, polimeri se razgraduju radikalskim mehanizmom, koji
poCinje pucanjem veza na temperaturi razgradnje, a ovisan je o

jakosti veza i strukturi polimera.

Ovaj mehanizam moze se podjeliti u tri skupine:
* nasumicno pucanje lanca (primjer razgradnja polietilena)

« diocijacija do monomera (npr.razgradnja PMMA ili polioksi
metilena (POM)

« uklanjanje bo¢nih skupina (npr. razgradnja PVC-a (HCI skupine)

16



Toplinska postojanost polimera

X 9 Kaoln A

E Kaoln B
90 Kaolin C
85
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Toplinska i oksidativha postojanost polimera

Weight (%)
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Odredivanje sastava TGA tehnikom

Odredivanje sastava gume s TGA

8,4% ulje

50,4% polimer
i zrak

36,2% ugljik

Masa uzorka:30mg
Brzina zagrijavanja:20°C/min

Atmosfera:N2, zrak 5% inertno punilo

1 | T T 1
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Temperatura (°C)

20



Odredivanje sastava TGA tehnikom
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Odredivanje sastava TGA tehnikom

Sasple: Calcium Oxalates TOA Std. T G ‘ﬂ‘ Eliﬂ. [ El-ﬂléﬂﬂﬂ-g: -
Gizm: 43,8000 my orator; L.C. Walker,
Mathod: B8 to 1000°C 20*/Ein Aun Date: 20-0ct-27 0@ 33
Commant: HZ2 Swaap
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Odredivanje toplinske razgradnje polimernih
mjesavina
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Tipovi TGA instrumenata
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TGA instrument + drugi instrumenti
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HVALA NA PAZNJI

PITANJA?



