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План работы на ближайший месяц 

•Теоретические основы ДСК и ТГА 
•Применение методов ДСК и ТГА 

Лекция 

•Калибровка прибора 
• Параметры фазовых переходов 

индивидуальных веществ 

•Температура стеклования 

•Теплоемкость 

Защита задач 

•Фазовая диаграмма бинарной системы 

•Термокинетика 

Коллоквиум 

•Определение примесей 

Практические 
занятия 

Зачет 

2.10 

27.10 
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Информация по спецкурсу 
http://td.chem.msu.ru/study/specialcourses/#specprac-ta 
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Сводная таблица 
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Дипломы от компании NETZSCH           
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Термогравиметрический анализ 
 (ТГ или ТГА) 
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Динамический режим Изотермический режим 

Дегидратация CuSO4*5H2O 

Определение коррозионной 
стойкости металлов и  сплавов 



Типы процессов 
• Химические реакции 

 

 

- Термическое разложение 

- Старение полимеров 

- Коррозия металлов и сплавов 

- Окисление 

• Физические процессы 

- Испарение воды или другого растворителя 

- Сублимация 

- Адсорбция / десорбция 

Термокинетический 
анализ 
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I.  A(тв)→B(тв)+С(г) 
II. А(тв)+B(г) →С(тв)+В(г) 



Устройство прибора 
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Что влияет на результаты ТГА? 
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Динамический режим: ТГ-кривая пустого тигля 
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Необходима коррекция экспериментального сигнала на пустой тигель 



Масса навески 
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CaC2O4*H2O(тв)→CaC2O4(тв)+H2O(г) →СaCO3(тв)+CO(г) →CaO(тв)+CO2(г) 

1 2 3 



Скорость нагревания 
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Атмосфера 
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Термодинамическое равновесие Окислительно-восстановительные реакции 

Минерал Fe2+
xFe3+

z(PO4)2/3x+z*YH2O 

Сухой воздух 
Азот 



Калибровка прибора 
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Дифференциальные методы 
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Дифференциальный термический анализ 

• измеряется разница температуры образца и 
температур эталона в течение времени или 
температуры, когда они подвергаются 
одинаковой температурной программе 

Точечный контакт 
между  

термопарой и 
тиглем 
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Дифференциальная сканирующая калориметрия 

• измеряется разница температуры образца и 
температур эталона в течение времени или 
температуры, когда они подвергаются 
одинаковой температурной программе 

Образец            Эталон 

Термопара имеет  
контактную 

площадку  с тиглем 
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ДТА и ДСК 

Температура / оС 

ДСК / мВт/мг 

экзо 

Образец: 80% SiO2 + 20% K2SO4 

Масса образца:                 ~20 мг 
Тигель:                 Pt+крышка 
Скорость нагревания:  10 K/мин 
Атмосфера:                        аргон 

ДСК 

ДТА 

ДСК 
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Область исследования: процессы, сопровождающиеся 
поглощением (выделением) тепла или изменением 

теплоемкости 

Газ 

Жидкость 

Кристалл, α 

Кристалл, β 

Стекло 

Химические 
реакции 
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• Теплопроводность 

 

 

• Конвекция 

 

 

• Тепловое излучение 

Теплоперенос 
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Схема устройства прибора 
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Термопары 
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Формирование сигнала 
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Нулевое приближение 

• Стационарное состояние 

• Нет  межфазных границ 

• Учитывается теплоемкость только образца и эталона 

• Идеально симметричная конструкция измерительной 
системы 

• Измеряемая температура равна температуре образца 

• Нет тепловых потерь 



Нулевое приближение 



Первое приближение 



Характеристика аномалий 
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Химическая реакция и плавление 
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Что влияет на характер ДСК-кривых? 
•Факторы, связанные с прибором: 
-скорость нагревания/охлаждения 
-атмосфера 
-материал и конструкция тиглей, положение относительно 
сенсора 
-чувствительность и разрешающая способность сенсора 
•Факторы, связанные с образцом: 
-способ получения (различные полиморфные структуры 
одного и того же вещества) 
-фазовый и химический состав (примеси влияют на 
температуру фаз. переходов; следовое количество 
примесей может катализировать терм. разложение) 
-пробоподготовка (перетирание, усадка, масса навески и 
т.п.) 
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Скорость нагревания 
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Атмосфера 



Калибровка прибора 
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Калибровка прибора 
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Применение метода ДСК 
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Преимущества метода ДСК 

• Высокая информативность 
• Экономичность 
• Быстрота 
• Стандартизация типовых задач 

– Standard Test Method for Assignment of the Glass Transition 
Temperature by DSC: ASTM E 1356-98 

– Standard Test Method for Heats of Fusion and Crystallization by Thermal 
Analysis : ASTM D 3417-83 

– Standard Test Method for Transition Temperatures of Polymers by 
Thermal Analysis: ASTM D 3418-82  

– Standard Test Method for Measuring of Transition Temperatures of 
Petroleum Waxes by DSC: ASTM D 4419-90 

– Standard Test Method for Assessing the Thermal Stability of Chemicals 
by DSC: ASTM E 537-86 

– Standard Test Method for Arrhenius Kinetic Constants for Thermally 
Unstable Materials: ASTM E 698-79 

– Standard Test Method for Mol Percent Impurity by DSC: ASTM E 928-85 
– Standard Test Method for Determining Specific Heat Capacity by DSC: 

ASTM E 1269-95 
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Решение прикладных задач 

Новые 
материалы 

Условия 
эксплуатации 

Оптимизация условий 
получения 

Контроль 
качества Паспортизация 
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Пример: контроль качества меда 

[Ball-2007] 

Tgглюкозы=295K<Tgсахарозы=319K 

[Simperler-2006] 
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Пример: контроль качества шоколада 
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Пробоподготовка 
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Определение параметров фазовых 
переходов индивидуальных веществ 
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Фазовые переходы 
 

Первого рода 

Второго рода 

плавление Полиморфные 
 превращения 

конгруэнтное инконгруэнтное 
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Изменение термодинамических функций при фазовых 
переходах первого (I) и второго рода (II) 
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Кривая ДСК для образца нитрата калия  
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Кривая ДСК для образца (NH4)2Mg(SO4)2(H2O)6   (p=100 бар) 
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Оценка параметров плавления термически 
нестойких веществ методом ДСК (Babkina T.S., J. 

Therm. Anal. Calorim. (2010) 101:33–40) 
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Построение фазовых диаграмм 
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Выбор условий съемки 
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Измерения теплоемкости 
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Преимущества и недостатки 
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Обработка результатов 
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Источники ошибок 
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