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1. Fyzikalni vlastnosti nanocastic

Nanocastice (obecné nano-strukturované materidly) vykazuji odlisné fyzikalni vlastnosti nez
objemové materidly stejného chemického slozeni. Velmi zjednoduSené 1ze ptficiny odlisného
chovani vysvétlit dvéma faktory:

(7) vzrustajicim podilem povrchovych atomt, které v diisledku deficitu vazeb (proti atomim
v objemu) maji jiné meziatomové vzdalenosti, jinou kohezni energii a jiné parametry vibraci
kolem rovnovaznych poloh v mfizZce,

(i) vzrustajicim vlivem kvantovych efekti - elektrony se v Castici pevné latky malych
rozmérd chovaji spise jako ve velké molekule (kvantované energetické stavy) nez
v makroskopické pevné latce (souvislé energetické pasy).

Mezi vlastnosti, které jsou zavislé na velikosti (a tvaru) nanocastic patii teplota a entalpie
tani'. Pro experimentalni stanoveni teploty tani lze uzit riizné metody, napt. kalorimetrii,
elektronovou mikroskopii, elektronovou difrakeci nebo RTG difrakci. Entalpii tani 1ze stanovit
pouze kalorimetricky. Na obrazku 1.1 jsou uvedeny kalorimetricky stanovené teploty a

. ; R ’ v e , . . . v 2
entalpie tani sférickych nanoc¢astic Sn v zavislosti na jejich rozméru”.
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Obrazek 1.1
Teplota (a) a entalpie (b) tdni nanocastic Sn v zavislosti na jejich poloméru

1]. Leitner: Teplota tdni nanoldstic. Chem. Listy 105 (2011) 174-185.

2S.L. Lai et al.: Size-Dependent Melting Properties of Small Tin Particles: Nanocalorimetric Measurements.
Phys. Rev. Lett. 77 (1996) 99-102.
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2. Diferenéni skenovaci kalorimetrie (DSC)

Metoda DSC - diferen¢ni skenovaci kalorimetrie (Differential scanning calorimetry) nachazi
velmi Siroké uplatnéni v rliznych oblastech materidlového vyzkumu, napf. pfi stanoveni
termodynamickych vlastnosti pevnych latek (tepelné kapacity, teploty a entalpie fazovych
pfemén, ...), studiu fazovych rovnovah (1)-(s) a (s)-(s) a konstrukei fazovych diagramii nebo
pii sledovani kinetiky chemickych reakci pevnych latek.

Existuji dv& zakladni konstrukéni feSeni kalorimetri DSC?: jsou to heat flux DSC a power
compensating DSC. Kalorimetr disk-type heat flux DSC, jehoz schéma je uvedeno na obrazku
2.1, je tvoten jednou pickou, ve které jsou na ploché desce symetricky umistény dva kelimky.
Jeden kelimek obsahuje méteny vzorek, druhy (referencni) kelimek byva nejcastéji prazdny.
Kalorimetrickym signdlem je rozdil mezi napétim termoclankii na kelimku se vzorkem
a referen¢nim kelimkem, ktery je imérny rozdilu teplot. Kalorimetr power compensating
DSC vyuziva dvé oddé€lend topeni. Jedno topeni je urceno pro kelimek se vzorkem, druhé pro
referencni kelimek. Kalorimetrickym signadlem je rozdil piikonti jednotlivych topeni
potfebnych k udrzeni stejné teploty vzorku a reference v pribc¢hu méteni.

Reference Sample Heat Sink

Heater

"——— Heat Driver || CPU |

Temp. Control

Temp
} Amplifier RECDH:III‘IQ
Temp. Difference

(Heat Flux)

Recording

Thermocoupe

Obrazek 2.1
Blokové schéma kalorimetru disk-type heat flux DSC
http://www.siint.com/en/products/thermal/tec_descriptions/dsc.html

Typickou tlohou pro DSC kalorimetrii je stanoveni teploty a entalpie tani ¢istych latek (resp.
fazovych transformaci v pevném stavu, které¢ jsou, stejné¢ jako tani, fazovymi pfeménami
prvniho fadu). Prubehy teplot referenéniho kelimku a kelimku se vzorkem pti DSC skenu tani
Cistého stiibra (¢5s = 961,8 °C) a jejich rozdil AT jsou ukazany na obrazku 2.2. Teplota tani
odpovida zlomu na kalorimetrickém signalu (tzv. onset point) a entalpie tani je imérna plose
piku ohranicené kalorimetrickym signalem a extrapolovanou zékladni linii (tzv. base line).
Vysledek integrace piku pro tani &istého india (frs = 156,6 °C, ApsH = 3283 J mol™ = 28,59
J ¢! je ukazan na obrazku 2.3.

3 G. Hohne, W. Hemminger, H.-]. Flammersheim: Differential Scanning Calorimetry (2 Ed.), Springer 2003.


http://www.siint.com/en/products/thermal/tec_descriptions/dsc.html
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Obrazek 2.2
Teplota referen¢niho kelimku a kelimku se vzorkem (211,6 mg Cistého Ag, tgs = 961,8 °C)
pii zahfivani rychlosti 10 °C min™' a rozdil téchto teplot (vzorek — reference) vyneseny v zavislosti na
Case (Cervena kiivka), teploté kelimku se vzorkem (Cerna kiivka)
a teploté referenéniho kelimku (Eerna &arkovana kiivka)*

4+ W.]. Boettinger, U.R. Kattner, K.-W. Moon, ].H. Perepezko: DTA and Heat-flux DSC Measurements of Alloy
Melting and Freezing, NIST Spec. Publ. 960-15, Washington 2006.
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Obrazek 2.3
Integrace piku pro tani Cistého In (12,7 mg Cistého In,
tiwszer = 156,6 °C, Aqe H=28,6 T g, ApsC, = 1,3x10* TK ' g™
Teplota tani t4 exp = 155,9 °C, vypoctend teplotni korekce At = tgys exp — thus.ret = —0,7 °C,
plocha piku 4 = 29,84 uV.s mg™', vypodtena senzitivita S = 4/AgH = 1,043 mV.s J' (uV mW )

165 170

Abychom teplotu stanovili piesné a tepelny efekt mohli kvantifikovat, je tfeba kalorimetr
kalibrovat’, tj. stanovit teplotni korekci a senzitivitu kalorimetru. Kalibrace se provadi bud’
elektricky pomoci zabudovaného topeni (pouze senzitivita) nebo pouzitim vhodnych
standardd. Pfi pouziti standardl (podle materialu kelimk® vybrané ¢isté kovy, anorganické
slouCeniny, organické slouceniny) ziskdme kalibrani udaje ze zndmych hodnot teplot a
entalpii pfislusnych fazovych pfemén (tani, fazové transformace v pevném stavu) — viz tab. 1.

Pro kalibrace hlinikovych kelimkt, které jsou povrchové zoxidované lze uzit In, Sn, Pb, Zn,
kyselinu benzoovou nebo RbNO;.

Tabulka I
Standardy pro teplotni a tepelnou kalibraci DSC

Korundové kelimky Pt/Rh kelimky
Latka tusret CC) | AnsH (I g™ Latka lir et (°C) AHJ g™
In 156,6 28,6 C¢Hs;COOH 122,37 147,37
Sn 231,9 60,5 RbNO; 164,2 26,6
Bi 2714 53,3 RbNO, 285,0 8,75
Pb 327,5 23,1 KClO, 300,8 104,9
Zn 419,6 107,5 Ag,S0, 426.4 51,7
Al 660,3 397,0 CsCl 476,0 17,2
Ag 961,8 107,0 Li,SO, 5783 228.1
Au 10642 63,7 K,CrO, 668 38,9
Ni 1455 2998 BaCO, 808 94,9
» Tani

5 G. Della Gatta, M.]. Richardson, S.M. Sarge, S. Stolen: Standards, calibration, and guidelines in calorimetry,
Part 2. Calibration standards for DSC, Pure Appl. Chem. 78 (2006) 1455-1476.
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3. Kalorimetr DSC 404C Pegasus (Netzsch)

Kalorimetr DSC 404C Pegasus (obrazek 3.1) je typu heat-flux s umisténim kelimk na
plochém drzaku (plate-type nebo disk-type)®. Vybrané technické parametry jsou shrnuty
v tab. IL.

Obrazek 3.1
DSC kalorimetr 404C Pegasus (Netzsch)
celkovy pohled (a) a detail drzaku kelimk (b)

Tabulka II
Technické parametry kalorimetru DSC 404C Pegasus (Netzsch)

DSC 404C Pegasus

Parametr Hodnoty
Obor teplot RT — 1500 °C
Material termoclanka g= ;i)\lngﬁ-}é)hf(l 110 8 0°C)
Rychlost ofevu 0,1 — 50 °C min '
Citlivost ~ 1,2V mW'
Rozliseni 1 uyW
Nejistota T +0,3 °C
Nejistota AH + 3%
. +2.5% (50 — 1400 °C
Nejistota G, + 4% (14(100 1500 oc))
staticka/dynamicka
Pracovni atmosféra vakuum (400 Pa, pr = 4x107%)
inertni/oxida¢ni/redukcni

6 ]. Blumm, E. Kaisersberger: Accurate measurement of transition energetics and specific heat by DSC in the
high-temperature region, ]. Thermal Anal. Calorimetry 64 (2001) 385-391.
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4. Stanoveni teploty a entalpie tani nanocastic Sn

1. Cil prace
Cilem prace je stanovit teplou a entalpii tani dfive ptfipravenych nanoc¢astic Sn dané velikosti,

tyto hodnoty porovnat s daty pro objemovy material (bulk) a zjisSténé zmény interpretovat
pomoci jednoduchého teoretického modelu. Nize popsany postup kalorimetrického
experimentu a vyhodnoceni vysledkii je pro oba vzorky (makroskopicky materidl i
nanocastice) stejny.

2. Spusténi kalorimetru

- Zapneme vné&jsi okruh chlazeni (chodba).

- Zapneme kalorimetr a regulator teploty (cca 40 min pted vlastnim méfenim).

- Zapneme chlazeni (rezim autostart, teplota nastavena na 24 °C), zapneme zdroj.

- Zvazime referenc¢ni kelimek a kelimek pro vzorek (pouzijeme korundové kelimky).

- Ptipravime vzorek (cca 20-30 mg Sn), vlozime jej do ptislusného kelimku a zaklopime
vickem.

- Zdvihneme pec (soucasnym stisknutim tlacitek na boku a ¢elnim panelu kalorimetru),
umistime referen¢ni kelimek v zadni poloze a kelimek se vzorkem v piedni poloze a nasledné
pec spustime do pracovni polohy.

- Otevieme ventil na bombé (Ar 5.0) a ptisluSné ventily na rozvodu plynii do kalorimetru
(vedouciho prace upresni pripadné pouziti deoxidacni jednotky).

- Na ¢elnim panelu kalorimetru stiskneme tlacitko purge 1, otevieme kohout na odvodu plynu
z kalorimetru a ventilem purge 1 nastavime pritok cca 50 ml/min (levy pratokomer).

- Zapneme pocitac.

- Spustime fidici program DSC 404C on 18 TASC 414 4.

- V menu na horni li§t¢ zvolime File — New a vyplnime tdaje podle obrazku 4.1 (upfesni
vedouci prace). Pro jméno (Name) a identifikaci vzorku (/dent) uZijeme stejné oznaceni, napft.
Sb-bulk XX, kde XX je vami zvoleny kod pro vasi pracovni skupinu (vyplnite jej v polozce
Operator). Stejné oznaceni pouZijete 1 pro nazev souboru pro ulozeni vysledkl (viz obrazek
4.5).
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DSC 404C Measurement Header

" Correction
~
{* Sample

Meazurement Type:

Laboratory: |[IAEH
Project: |Srnana
Operatar: ||-EI CHTM
Date: |1D£22£14; 03:56:19
Material: |Sn ~|
Ihstrument Setup Information
Crucible Type: |[DSC/TG pan 41203
Sample Carner; |DSC[JTG] HIGH RG 4

e
C—

Sample Carrier TC:
Furnace: |STD Pt-Rh

Fumnace TC:
Meazurement Mode: |DSE

Temp. limit: ||:p crucible temp. limit 1400

Help on Crucible Selection |

Sample
Idert: |J F_powder_ér_10_2

Name: [JP_powder_&_10_2

Sample Masgs: (42150 mg
Crucible Mags: |240.730 Mg

Reference

Mame: |blank

Reference Mass: |0.000 mg
Crucible Mass: (242180 Mg

Eemark: |50 99,99 powder 100 mash

Purge Gas 1: |-‘5H+SP

Flows Fiate: |50 ml/min

Purge Gasz 2 |

Flow Fate: il rmin

Help

CANCEL |

Current hardware temperature range is from 0 °C to 1400 °C

ok, |

Continue -» |

Obrazek 4.1

- Stiskneme tla¢itko Continue.

- Otevie se okno Open Temperature Recalibration (obrazek 4.2), oznacime tcalzero. TMX

a stiskneme tlacitko Otevrit.

"= Open Iemperature Recalibration - C:\NGBWINATAVCAL S

Oblast Hedéni: | () cdf

=~ - ® ek E-

133-63.bdc
Pt1_temp tdc

Mazew

|tcalze|o
zoubon;

Oteviit

Soubory typu: | Temp.Recalib.

[™ Keep directory

| Stomo

Section/5 ubfile Contents
@ Header Drescription Walue [’
Cantraller 414/3
Interface IEEE 488
Gas
Crucible
Remark TCALZERD. TMX may only be uzed for temperature calibration ...
Heating Rate 0.0 K. Amirn
Mharnel n b
Dizabled Thermocaouple Calibration
r
Obrazek 4.2

- Otevie se okno Open Sensitivity File (obrazek 4.3), oznaCime Senszero.exx a stiskneme

tlacitko Otevrit.
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* Open Sensitivity File - C:\NGBWIN\TACALS 2K
Oblast Hedéni: | () calf = &k BB
[ 133-63.edc
@Ptl_sens.edc

B

Mazew |Senszarn
soubon;
Souboary typu: |Sensiliwly j Starmo
[ Keep directary
Section/5 ubfile Contents
@ Header Drescription Walue 5
Cantraller 414/3
Interface IEEE 435
Filename C:hngbwinta\calBhSenszera. e
Remark. Sengitivity file with constant value "1" over whole temp. range. ...
Gas
Crucible
Heatinn Flate 111K droies v

Dizabled Sensitivity

Obrazek 4.3

- Teplotni program (obrazek 4.4).
Pti méteni volime ve vSech krocich teplotniho programu zaskrtnutim ptislusného policka
moznosti STC a Purge 1. Jednotlivé kroky (step) jsou néasledujici:

Initial (25 °C) - stisknout tlacitko Add.

Dynamic (ohfev na 300 °C, rychlost ohfevu 10 °C min~' — upfeni vedouci préce,
Acqusition rate 10 points/K, idaj Acqusition rate 10 points/min se automaticky
dopocte) - stisknout tlacitko Add.

Dynamic (chlazeni na 40 °C, rychlost chlazeni 10 °C min ' — upfeni vedouci prace,
Acqusition rate 10 points/K, udaj Acqusition rate 10 points/min se automaticky
dopocte) - stisknout tlacitko Add.

Dynamic (ohfev na 300 °C, rychlost ohfevu 10 °C min"' — upteni vedouci préce,
Acqusition rate 10 points/K, udaj Acqusition rate 10 points/min se automaticky
dopocte) - stisknout tlacitko Add.

Dynamic (chlazeni na 40 °C, rychlost chlazeni 10 °C min ' — upfeni vedouci prace,
Acqusition rate 10 points/K, udaj Acqusition rate 10 points/min se automaticky
dopocte) - stisknout tlacitko Add.

Dynamic (ohfev na 300 °C, rychlost ohfevu 10 °C min~' — upteni vedouci préce,
Acqusition rate 10 points/K, udaj Acqusition rate 10 points/min se automaticky
dopocte) - stisknout tlacitko Add.

Dynamic (chlazeni na 25 °C, rychlost chlazeni 10 °C min ™' — upfeni vedouci prace,
Acqusition rate 10 points/K, udaj Acqusition rate 10 points/min se automaticky
dopocte) - stisknout tlacitko Add.

Final (objevi se automaticky nastavend hodnota Emergency Reset Temp. 310 °C) -
stisknout tlacitko Add.

Final Stand by (25 °C, 10 °C min"', max. stand-by time 5 min).
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DSC 404C Temperature Program Definition

Temperature Steps 1

o ——
2 ' 300.0 10.00 0:27:30 4U.EIEI
3 \ 40.0 10.00 0:26:00 40.00
4 ' 300.0 10.00 0:26:00 40.00
5 \ 40.0 10.00 0:26:00 40.00
G ' 300.0 10.00 0:26:00 40.00
7 \ 250 10.00 0:27:30 40.00
) 3100

tep Conditions Categany
5TC

Start temperature: | 25.0 T

5
v
¥ Purgel
™ Purge2

Fleaze enter a number between 0.0 and 1400.0

MM Kimin Time |)ts.fm|n ptsK ﬂm P2 |~

PIX)
R
wF B
I il
@ @
s\ @ |
wF |
a0 C R T
CF |~
Step Categom

Delete Cunent Step

Fairt:
Ao rate defaults Segment o
+ Standard " High Totak B350
Total Time
02:44
Napovéda | oK Starno Continue >

Obrazek 4.4

- Stiskneme tlacitko Continue.
- Otevie se okno Define Measurement File Name (obrazek 4.5), kde zaddme jméno souboru
pro ulozeni vysledkli: Sn-bulk XX resp. Sn-nano XX, kde XX je vami zvoleny kod pro vasi

pracovni skupinu

= Define Measurement File Name - C:\ngbwinktatdataS\ANANO

Ulogit do: | &5 nanD =]

& @ of B

|)al_ariD_1.sdc

| =) 80_Ari0_plz03_1.sdc
| =) au_ar10_alz03_1,5dc
| %) 8u_MaNo_Ari0_1.sdc
| %) 8u_Mano_Ari0_z.sdc
| %) 8u_MaNo_Ar10_3.sdc
| ] Cd_MANO_AriD_1,sdc
| ) Cu_ar10_alz03_1.sdc
| ) cu_ar10_alz03_2.5dc
| ] Cu_MANO_AriD_t.sde
| ] Cu_MANO_AriD_2.sdc
| LO-MM_LTHHLE sdc
|2 LO-MM_LTHHLE_t sde
| )5 _ar10_az03_1.sde
| ) 5n_MAND_Ar10_1.sdc
| ) 5n_MAND_Ar10_2.sdc
| )5 _MAND_Ar10_3.sdc

[#)5n_mamo_ar10_da.sdc
[#)5n_mamo_ar10_db.sdc
[#) sn_mamo_ar10_Sa.sdc
[#) 5n_mamo_ar10_sh.sdc
|#)5r_REF_Ar1n_1.sdc

Mazev [sr_JP_bulk_ar0_1|

soubon:

Ulazit jako typ: |DSC 404C Sample Files

[™ Keep directory

j Stomo

- Stiskneme tlac¢itko Ulozit.

- Start (obrazek 4.6).
Po aktivaci tlacitka Start experiment spustime. Celkova doba experimentu je 164 minut
(zavisi na rychlosti ohievu a chlazeni; uvedend doba plati pro obvykle uzivanou rychlost 10

°C min).

Obrazek 4.5
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DSC 404C Adjustment on... [? |[X]

pDsC Start |
2500 —=

2000 —= Initial Condl ON |
1500 —=

1000 —=

B —

0 = Exit |
S0 —=
L1000 = Help |
008 = Temp. Thieshald /K
L2500 —= Iritial heating [15.0

I—_| Equilibration |5.0

Temperature recalibration dizabled!

Obrazek 4.6

3. Priibéh experimentu
V prubéhu experimentu je zaznamenavana teplota (°C) a kalorimetricky (DSC) signal
(uLV/mg) v zavislosti na ¢ase. Sou€asné je zobrazovan zbyvajici ¢as do konce métfeni

B8 DSC 404C on 18-41474 ; Measurement - Sn_Ar10_1.sdc [BEE
File Edit Yew Measuement Graph Tools Disgnosis Extras Help
®|a
* TEMF 224°C § * R 6 2Z2*-10.0%00:13
DSC /uv/mg) exor m Temperature /'C

Time left: 0:19:41 300

250

150

100

0 pil 40 &0 il 100

time: ¢nin. all segments
Segment 6, cooling to 25.0 °C Rumning 1,23 WY 223.9°C_|NENRENE EEER
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BT DSC 404C on 1B-414/4 ; Measurement - JL_powder_Ar_10_1.sdc

File Edit View Measurement Graph Tools Diagnosis Extras  Help
D@|=|p XB 2@ @0 H
‘* TEME 241°c @ * R 7% 225*-10.0*00:1%9

Remaining Measurement Time |X

Segment 7, cocling ta 25,0 °C [Running 0,96 pv [p41.1°C [HNNNNENENEN
e

Obrazek 4.7

Po ukonceni experimentu a vychladnuti kalorimetru (tdaj o aktualni teploté je zobrazen na
spodni liste)

- Uzavieme ventil na bombé¢ (Ar 5.0).

- Zdvihneme pec (soucasnym stisknutim tlacitek na boku a ¢elnim panelu kalorimetru),
vyjmeme kelimek se vzorkem a zvazime, abychom urcili pfipadnou zménu hmotnosti vzorku
pii experimentu.

VySe popsanym postupem provedeme dalSi méreni s diive pripravenymi nanocasticemi
Sn, jejichZ priumérna velikost byla orienta¢né stanovena z méfeni RTG difrakce. Ohiev
k tani v§ak opakujeme pouze dvakrat.
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Laboratof oboru Nanomateridly
VSCHT, budova A, laborator GO1

DSC kalorimetrie
var. 02; tisk 19.9.2023

4. Vvhodnoceni (postup upiesni vedouci prdace)

- Spustime program pro analyzu dat NETZSCH Proteus Thermal Analysis.
- V menu na horni listé zvolime File — Open (nebo kliknutim na ptislusnou ikonu), v nabidce
souborid oznac¢ime kurzorem pozadovany soubor s nasSimi vysledky a stiskneme tlacitko

Otevrit (obrazek 4.8).

= Open Measurement File - C:\ngbwin'\ta\data3\NANO

Oblast hledani: |13 NANO

x| @& ® ek E

| Au_Ar10_Al203_1.sdc | Cu_Ar10_Al203_1.sdc Cu_Mano_Ar10_Al203_MSisde  [E|Sn_Ari0
=] Au_ar10_al203_2.sdc Cu_Ar10_Al203_2.sdc =) cu_Manc_ar10_al203_Ms2.sdc [=]sn_Ar10
AU_NANC_Ar10_1.sdc Cu_Ar10_Al203 MS1.sdc [=)1n_ar10_t.sde B
2] Au_MaNo_Ar10_2.sdc Cu_Ar10_Al203 MS2.sdc =) LoM_LTH+L8.sdc B
=] Au_Mano_ar10_3.sdc Cu_NANO_Ar10_1.sdc =) Lotm_LTHHE_tsdc = sm_man
Cd_MANC_Ar10_1.sdc Cu_NANO_Ar10_2.sdc Sn_Ar10_Lsdc = sm_man
< >
Pl [Sn_ATO_T
soubaru:

Soubary typu: |DSC 404 C Data Files

[™ Keep directory Measurement file types

[ Calculated |~ Com. W Sample [ Com+Sample

j Stomo

Section/5 ubfile Contents
@ Header # | | Description Walue ~
] Gases Instrument: NETZSCHDSC 404 C
@ Temp. Steps Froject: Bc JP
@ Ternp. Program Filename: Sn A0 1 sde
(] Data Sample_ldent\ty: JP_bulk_10_1
3 Sensiivity o | Date/Time: 13122013 1019.22
< s Labaratary: UACH 2
Mnacatae 1P
Instrument: DSC 404 C on TASC 414/4 via [EEE4E8
7
Obrazek 4.8

Otevte se okno (obrazek 4.9), ve kterém:

rmal Analysis - [Main]
[ Fie Edi rsert Settings Range Evaliation Extras Recorder Window Help

D] =i| @] SRS | reit{d]m]i wm] | A e [E3) B[] | eslms] [ X2
Zalci] vl | | laa W] o] ifi] A Al |

DSC i{uVimg)
Texo

100

o 20 40 60

80
Time /min

I Sn_Ari0 o TP_bulk_10_1 T _buik_10_
For Help, press FL

TEAZI 04622

Obrazek 4.9

- V menu na horni li§t¢ zvolime Settings — Segments (nebo kliknutim na ptisluSnou ikonu),
vybereme pfisluSnou ¢ast zdznamu kalorimetrického signalu (druhy resp. tfeti ohfev) a

stiskneme tlacitko OK (obrazek 4.10).
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Apply b window

|Eurrent - [Main] Mew | Cancel |

File namesz [zample names);

Sr A0 T sde [JP_bulk_10.1]

_ Heb |
Connected
li

Split

Tatal Selection lDynamic] Heating | Conling |

[F—+ " 1 Dynamic 3000°C  10.0Kmin
] —+ % 2 Dynamic 40.0°C  -10.0K/min
—+ M 3 Dynamic 3000°C 100K min
] — % 4 Dynamic 400°C  10.0KSmin
] —+ & 5 Dynamic 3000°C 0.0 Kmin
] —+ % E Dynamic 280°C 00K min
Al || None | | Selected: 106
Obrazek 4.10

- V menu na horni li§t€ zvolime Settings a zaménime ¢asovou osu na teplotni (nebo kliknutim
na tlacitko t-T) (obrazek 4.11).

F%: NETZSCH Proteus Thermal Analysis - [Main]

[ Fle Edt vew Insert Setngs Range Evaluation Extras Recorder Window Hep
[ o e = T e s e o e S S B S
| o | ]| O] |

DSC /{uVimg)
Texo
00
na
-0.1
02
03
04
05
06
07
100 150 200 250 300
Temperature I°C
73] Sn_Ari0_t.sdc JP_bulk_10_1 JP_bulk_10_1
R
P
Obrazek 4.11

- Kliknutim na ikonu s lupou aktivujeme funkci ZOOM a kurzorem ovladanym mysi
vyznacime oblast okolo piku, ktery chceme vyhodnotit.

- Pro vyhodnoceni zvolime v menu Evaluation polozku Complex peak (nebo kliknutim na
ptislusnou ikonu) (obrazek 4.12).
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DSC kalorimetrie

var. 02; tisk 19.9.2023

[BEE

Recorder Window  Help _ A x

P NETZSCH Proteus Thermal Analysis
File Edt Wiew Insert Settings Range

|5 S|z mlwr)]
(2 i 2 | | || 0|2
Mic[2214 —=|widhay [37 ¥ Onset
Mac [7773 = Fowan

Foal  Baseline ype: sony | S
Peak’

22 Jincar =l Cancel | 150

DSC f{uvimg)
Texo

i fg]

210 220 230 240 250 260 270 280 290
Temperature i°C

B 1.3 Sn Ario_i-sds Sn_Arioi n 0.9.2009 13:55:49

For Help, press F1 DSC

Obrazek 4.12

- Pohyblivymi kurzory vymezime pocatek a konec pro integraci.

- Pokud neni nastaveno, zvolime baseline type linear a zaskrtneme polozky onset (odpovida

teploté tani) a area.
- Stiskneme tlacitko Apply (objevi se vysledek).

- Pokud nejsme s vysledky spokojeni, stiskneme tlac¢itko Undo, parametry integrace (tj.
pocatecni a konecny bod popt. typ baseline) upravime a opétovné stiskneme tlacitko Aply.
- Stiskneme tlacitko OK (zmizi diferencialni DSC kiivka a kurzory, textova pole lze

v obrazku ptfemistit a editovat) (obrazek 4.13).

V¥ NETZSCH Proteus Thermal Analysis - [Main] [BEE
File Edt Yiew Insert Seftings Range Eval N Extras Recorder Window Help - ax
D|5|=@| S| 2l o] i wa] | | |ms] o2 | ] [ w2
o[ (o [ | A s || | %] ] A&
DSC /uvimg)
Texo
01 Complex Pealk:
Arear -409 pvsimg
Onset: 2336 °C 3

00 |

-01

02

-03

04

05

06

210 220 230 240 250 260 270 280 290
Temperature /*C
[ET131n_Arfo_isde Sn_ArT0_T ED 10.9.2009 1355549
For Help, press F1 10, zaf2009
-
Obrazek 4.13

- Stejnym zptisobem provedeme integraci druhého pika (tani pfi ttetim ohtevu).

- Oba vysledky spojime do jednoho obrazku (obrazek 4.14) a vytiskneme (ulozime do pdf
souboru). Pfed tiskem miZeme upravit rozsah na obou osach, zménit jednotky (napf.

°C <> K), zménit polohu popisek a format pisma.
- V menu na horni list¢ zvolime File — Print Analysis (nebo Crtl+P).
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I NETZSCH Proteus Thermal Analysis - [Main] [BEE
Fie Edt View Insert Seftings Range Evalustion Extras Recorder Window Help BEES
o|[=0] Slrlals] willsle]u »] #: [ slslE] 2= %
| | N | ] ] ] 5

DSC J{uvimg)

Texo 03l

Complex Pealc
Area:  -409 pVsimg
Onset 2336°C

-0.1 Complex Peak:
Area -40.75 pvsimg
Onget 233.9°C

200 210 220 230 240 250 260 270 280 290
Temperature i°C

CTEENGIRETS Sn_ario_{ n 108.2009 13:5648 [BAT1.61n_Ar0_T.sdc Sn_Arioi n 0.9.2009 13:55:49

Obrazek 4.14

For Help, press F1

VySe popsanym postupem dale vyhodnotime vysledky méfeni s nanocasticemi

5. Porovndani vysledkii pro makroskopicky materidal a nanocdstice

Z vyhodnocenych vysledkli pro nanocastice a bulkovy cin (index o) vypocteme relativni
snizeni teploty tani Tfusnano/Truso @ molarni entalpie tani AgsHmnano/AfusHmwo. ZjiSténou
hodnotu snizeni teploty tani porovname s teoretickou predikci na zdkladé vztahu (CLM —
Continuous Liquid Model)

T;Emo — 1 _ 4 Vm(s);/sl — 1 _ 0, 62
Tc: AfusHm,ood d (1'11’1’1)
Data:

Ve =16,5cm’/mol, Ay H,  =7029J/mol, y,=0,066J/m’

Vysledkem prace jsou:

1. Obrazek s vyhodnocenymi parametry pikil pro tani bulkového cinu pti druhém a tfetim
ohfevu.

2. Obrazek s vyhodnocenymi parametry pikii pro tani nanocastic cinu pfi prvnim a druhém
ohfevu.

3. Obrézek s vyhodnocenymi parametry pika pro tani bulkového cinu pii druhém ohievu a
nanocastic cinu pii prvnim ohfevu.

4. Stanovené hodnoty 7fys nano/ T fus.e @ AfusHm nano/ AfusHm o« Na zékladé provedenych méteni.
5. Vypoctena hodnota Tys nano/ Trusc pomoci modelové predikce.

To vse doplnéné struénym ale vystiZnym textem s uvedenim jména badatele a data jeho
experimentu.
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Cena kalorimetru, na kterém sva mérent provadite,
je priblizné stejna, jako cena tohoto uzasného auta ...

‘%@
TN s |
.‘.’. = .__-———-'-J‘ ’

5

Mnoho uspéchti a radosti z poznavani pieje
J. Leitner



