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L\mrf YENTALNA TECHNIKA

PRISPEVOK K CIACHOVANIU TERMOCLANKOV PRE DIFERENCNU
TERMICKU ANALYZU

EDMUND KANCLIR
Oddelenie anorganickej chémie Chemického tstavu Slovenskej akadémie vied v Bratislave

Aby bolo moZné spravne hodnotit vysledky diferenénej termickej analyzy
(DTA), treba podla moznosti presnc zaznamenat teplotu, pri ktorej prebiehaji
endotermické a exotermické reakeie- v analyzovanej latke. Pri pristrojoch na
DTA zaznamendva sa teplota rozlidnym sposobom. Teplota sa alebo odéita
v priebehu merania na milivoltmetri (najobvyklejsi spdsob), alebo pri polo-
automatickych a automatickych pristrojoch sa registruje v urditych teplotnych
intervaloch, pripadue za stupnica vynaSa pred skondenim alebo po skonéeni
DTA. V kazdom pripads je potrebné termoclanok naciachovat, ¢o sa robi alebo
vypodtom, alebo graficky.

V tomto prispevku sa opisuje ciachovanie termodlanku Pt/PtRh v pristroji
pracujicom poloautomaticky [1, 21, kde sa priebeh krivky zaznamenava op-
ticky o teplotnd stupnica sa vypoéitava z troch endotermickych vychyliek,
ktoré odpovedajd zndmej teplote fizovej premeay troch pomerne. Tahko do-
stupnych zliéenin vyhovujicej &istoty (p. a.).

Pre tento ti¢el mozno pouzit:

NaNO,, teplota topenia 308 °C [3]
Si0,, teplota premeny («==f) 573 °C [4]
KCl, teplota topenia 768 °C [5]

Na(l, teplota topenia 802 °C [5]
Na.S0,, teplota topenia 887 °C [5]
K,S0,, teplota topenia 1069,1 °C [6]

Treba poznamenat, Ze tdaje rozliénychmautorov o bode topenia uvedenych
latok sa navzdjom lisia ¥ rozmedzi +1 az 2 °C. Pouzivanie kovov na ciachova-
nie termodlankov sa v tomto pripade neodportéa. Na nadom tstave pouzivame
NaNOj p. a., brazilsky kremeni a NaCl p. a.

Experimentiina tast

V sktimavke pre analyzovani latku vykondme DTA s jednotlivymi zloZkami, a to
najprv s NaNOj p. a. v zmesi s 97 % Zthaného AL,Q,, potom s NaCl p. a. v zmesi s 97 %
¥ihaného Al,O; a napokon s nericdenym brazilskym kremetiom. Rychlost zahrievania je
100 °C/10’, priéom sa dodriaveji tie isté podmicnky ako pri vlastnej DTA. Pri teplote
topenia alebo teplote premeny vznikne na krivise DTA ostréd vychylka. Ak pri viésej



(Machovanle tarmodlankov 567

vzdialenosti papiera od zrkadlového galvanometra a pri mensich vychylkdch zanedbdms
vznikajicu tangentovi chybu, méZeme vychylku lida v od poéiatku povaZovat za timer-
nt EM3 termoélanku podla vztahu

v = k . EMS, @
kde k je konStanta. PretoZe pre EMS plati rovnica
EMS = a + bt + ct?, (Im

kde a, b, ¢ 81 tabelédrne konStanty pre termoélanok Pt/PtRh a ¢ teploty topenia, dosade-
nim za EMS z rovnice (I) do rovnice (II) dostaneme rovnicu (III):

v=k.a+k.b.t+k.c.t2?=a + bt+ ct (I11)
kdea" =k .a, V' =b.t, ¢'=k.c.

Ak namiesto v dosadime vzdialenost endotermickych vychyliek od poéiatku pre
NaNO;, SiO, a NaCl a za ¢t dosadime prisluiné teploty do rovnice (III), dostaneme tri
rovnice, z ktorych vypoéitame tri koeficienty a’, b’, ¢’.

Na obr. 1 st krivky DTA pre NaNO,; p. a., SiO, (brazilsky kremen) a NaCl p. a.;

vzdialenosti od poéiatku st vyznadené v cm.

NaNO, 308°C
— v 5.0, 573°
3.9cm ' .
/__\4;0
defem | NaCt 802°C

: — g

i 12.7cm l

Obr. 1.

Z rovnice (III) v = a’ + bt + ¢'t? dosadenim troch hodnét pre v a ¢ mozno vypoéitat
konitanty a’, b’, ¢’. Napriklad v; = 3,9 cm, ¢, = 308°C, v, == 8,3 cm, ¢, = 573 °C, v, = 12,7
cm, t; = 802 °C.

Vypodtom dostaneme hodnoty pre

a’ = —0,2814
b = 1,194 . 107?
¢ =528 .10°®

I

Dosadenim tychto Lkoeficientov do rovnice (III) pre teplotu napr. 500 °C mo#no vy-
poéitat vzdialenost od poéiatku pre 500 °C: v = —0,28 + 1,194 . 10-2. 500 -! 5,28 . 10-¢.
.250 000 = 7,01 cm.

Tymto spésobom méZeme vypoéitat alsbo celi stupnicu v urditych teplotnych inter-
valoch, alebo teplotu pre ktordkolvelk vzdialenost od poéiatku na krivke.

Ofotografovanim stupnice na polarograficky papier pred vykonanim DTA eliminuje
sa chyba roztiahnutim papiera pri vyvoldvani, ustalovani a sufeni.
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Sthrn
V élanku sa opisuje ciachovanie termodlanku Pt/PtRh pre poloautomaticky
pristroj DTA. Uvedenym postupom mozno velmi lahko a pomerne presne

naciachovat termoélanok pre meranie teploty pomocou Iahko dostupnych
latok.

INIPUMEYALNE K I'PAIVIFOEKE TEFMOIIAT OB
IJIA TUOOEPEHIIMAJIBHOIO TEPMUYECKOTO AHAJIM3A
3IMYHI RAHIPJIMPHL

OTpnenerne HeopraHuyeckoil xumuu XUMUUCCKOTO HHCTATYTA
Cnopairoilt Axajemun Hayx B Bparnciase
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B cratke omncwmraercst TpaayHpcrka Tepmorapa Pt/PURh o mosiyaBTOMaTHIECOro
anmapara DTA. OnucaHHDLIM c0c000M MOXKIIO OUCHD JICrKO H CDABHUTCILHO TOUHO I'Pafy POBATh
TePMONAPHL JJIT U3MCPCHHUS TeMII2PATYP, IPH MOMOIIHM JIerKO JOCTYIHLIX BRIICCTB.
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DIFFERENTIALTHERMOANALYSE
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Zusammenfassung

In dem Artikel beschreibt der Autor das Eichen von Thermoelementen Pt/PtRh fiir das
halbautomatische Gerdt DTA. Nach dem angefithrten Verfahren vermag man sehr leicht
und verhédltnismissig genau das Thermoelement fiir die Temperaturmessung mittels
leicht zuginglicher Stoffe zu eichen.

In die Redaktion eingelangt den 22. 3. 1957
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