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Piehled termickych metod pro analyzu polymeri

T6A (termogravimetricka analyza)

DTG (derivacni termogravimetrie)
DTA (diferencni termicka analyza)
DSC (diferencialni snimaci kalorimetrie)
DMA (dynamicka mechanickd analyza)
TMA (tfermomechanicka analyza)
DEA (dielektricka analyza)



TGA - aplikatni moZnosti

v/ stanoveni obsahu teékavych latek (voda, zbytky rozpoustédel,
monomeru apod.)

v posouzeni termické stability materidla (napt. po¢atecni
teplotou rozkladu, teploty odpovidajici uréitému dbytku
hmotnosti ¢i maximdlni rychlosti rozkladu apod.)

v’ slozeni kopolymert
v’ stanoveni obsahu plniv apod.

v TGA ve spojeni s MS anebo FTIR - identifikace rozkladnych
produkti



Aplikace T6GA - sloZeni kopolymeru

Blokové kopolymery polyamid 6 - polybutadien (PA6-b/ok-PBD)

CZE DOV IQ—rrs D

\

tvrdy segment  spojka elasticky segment

Vhodnou kombinaci tvrdych PA 6 segmenti a elastickych segmentt
polybutadienu Ize vyrazné zlepsit houzevnatost.
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Aplikace TGA - slozeni kopolymeru PA6-blok-PBD

TGA: Polyamid 6 (PA 6), a,w-dihydroxypolybutadien (DHPBD)
10°C/min
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Aplikace TGA - slozeni kopolymeru PA6-b/ok-PBD (11%)

TGA: 10°C/min
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Aplikace TGA - Jak zvysit rozliSeni u TGA?
& klasicka TGA (modul 951, modul Q500)

velikost (geometrie) vzorku citlivost t
yrychlost ohrevu doba analyzy ¥
t vodivost nosného plynu (He x N,) cena t

® méreni za snizeného tlaku (modul 951)

usnadnéni desorpce rozkladnych produkti

® Hi-Res TGA "dynamic rate” (Q500)

e rychlost ohrevu
e citlivost rychlost rozkladu vzorku
)

¢ rozliseni

doba analyzy |



Aplikace TGA - slozeni kopolymeru PA6-b/ok-PBD
20°C/min, 270 Pa (2 mm Hg), 1 cm3/min N,
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Aplikace Hi-Res™ T6A

Rychlost ohievu se méni v zavislosti na rychlosti rozkladu
vzorku. Tim se dosdhne vySSiho rozliSeni jednotlivych vin
dbytkid hmotnosti.

Konstrukéni provedeni Hi-Res™ TGA:

" termoclanek je umistén v blizkosti vzorku (monitoruje
piesnou teplotu vzorku)

" vykonnd vyhtivaci picka s malou hmotnosti (setrvaénost)

" horizontalni oplach vzorku plynem (rychlé odstranéni
reakénich zplodin)

" vysoka citlivost vah (horizontdlni typ vah)



Aplikace Hi-Res™ TGA - slozeni kopolymeru PA6-blok-PBD

Nastaveni parametrd analyzy - rychlosti ohfevu, citlivosti a rozliSeni
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Aplikace Hi-Res™ TGA - slozeni kopolymeru PA6-blok-PBD

120

12.5%
15.0%
17:5%

100

80

60

Weight (%)

40+

20+

T T T T T T T T T T T T T

0 100 200 300 400 500 600 700
Universal V2.6D TA Instruments

Temperature (C) 11



Aplikaéni moZnosti DSC

@ teplota skelného prechodu, misitelnost polymert
@ teplota tdni, entalpie tani, obsah krystalické faze
o teplota a doba krystalizace, entalpie krystalizace
@ entalpie reakce

@ specificka tepelnd kapacita

@ oxidacni/termickd stabilita

@ rychlost sit’ovani

@ reakcni kinetika

o Cistota

Pozndmka: DSC meéreni vzorku by méla predchdzet jehoTGA
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DSC - aplikaéni moznosti

10°C/min, 50 cm3/min
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MDSC - PETP amorfni folie, biaxidlné orientovana

b=2°C/min

Heat Flow (W/g)

A=1°C P=60s (2°C/min +1°C/60s)
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Aplikaéni moznosti MDSC - vyhody

v vy3si citlivost pro detekci nevyraznych prechodi (T,)
4 vyssi rozliseni
v schopnost rozdélit tepelné pochody a prechody ve

vzorku na kinetickou slozku a prispévek tepelné
kapacity

v' moZnost mérit zmeény tepelné kapacity

v’ sledovéni procesu krystalizace v semikrystalickych
polymerech
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Aplikace DSC/MDSC - kopolymer PA6-blok-PBD
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Aplikace DSC/MDSC - misitelnost PHB - PLLA

poly((R)- 3-hydroxybutyrat) poly(L-mlécna kyselina)

CH, H 0O H,C H
"a,,C/ (": \& ;ﬂ()r
ﬁo/ \CHZ/ 7\L O n
n O
PHB (BIOMER®) PLLA M,=9100 g/mol

M, = 286 000 g/mol PLLA M, =153 000 g/mol
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Aplikace DSC/MDSC - misitelnost PHB - PLLA

PHB (M, = 286 000), PLLA (M, = 9100 g/mol), CHCI,

DSC 10°C/min
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Zavislost T, na sloZent smési PHB/PLLA
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Korelace 7, Foxova rovnice - DSC méreni

T4 [T]
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Aplikace DSC/MDSC - misitelnost PHB - PLLA
PHB (M, = 286 000), PLLA (M, = 153 000 g/mol), CHCl,

PHB/PLLA 40/60, DSC 10°C/min
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Aplikace DSC/MDSC - misitelnost PHB - PLLA

PHB/PLLA 40/60, MDSC 2°C/min, +1°C/min
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Rev Heat How (W(Q)

Zavislost T, na sloZent smési PHB/PLLA
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v’ studium misitelnosti polymert
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