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Streszeczenie. Przedstawiono dotychczasowe wyniki miedzynarodowych
prac badawczych, majacych na celu opracowanie wzorcow /AT dla termicznej analizy
réznicowej oraz wzorcéw temperatury dla analizy termograwimetrycznej, a takze zale-
cenia ICTA dotyczace takiego sposobu przedstawiania wynikéw analiz termicznych, aby
osiggaty one mozliwie najwyzsza poréwnywalnosé i wartos$é informacyjna.

WSTEP

W toku prac badawczych, prowadzonych nad wzorcami dla analizy ter-
micznej w ramach wspdipracy miedzynarodowej od 1965 r. tjiie odl B Mies
dzynarodowe ] Konferencji Analizy Termicznej w Aberdeen /Mackenzie 1975/
w pierwsze]j kolejno$ci opracowane zostaly wzorce temperatury dla DTA,
jako metody najszerzej stosowanej. Prace te zakoriczone zostaly atesto-
waniem i wprowadzeniem do obiegu odpowiednich wzorcéw NBS-ICTA/Langier-
—KuZniarowa 1976, 1980/. Jednoczesnie jednak, poczynajac Juzjod Eseta=
pu prac dwczesnej Podkomisji Standaryzacji, wytonionej na 1 Miedzyna-
rodowej Konferencji Analizy Termicznej, a nastepnie - od 1968 r. - Ko=
misji Standaryzacji ICTA /International Confederation for Thermal Analysis/
prowadzone byty prace nad dobraniem wzorcéw AT dla DTA oraz Wzorcdéw

tamperatury dla TG.

xInstytut Geologiczny, ul. Rakowiecka 4, 00-975 Warszawa.
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WZORCE AT DLA DTA

Juz w pierwszym etapie prac éwczesnej Podkomisji Standaryzacji w
1965 r. przyjeto poglad, ze wzorce dla DTA powinny stuzyé kalibrowaniu
obu osi wspdirzednych: T i AT, chociaz stwierdzono takze, ze w odnie-
sieniu do pomiaru powierzchni efektu mozna oczekiwaé mniejszej zgodnos$-
ci wynikdéw otrzymanych w réznych laboratoriach, niz w przypadku pomia-
réw temperatury, a to z dwéch zasadniczych przyczyn:

1/ sposobu wyznaczania linii podstawowej piku,

2/ réznic instrumentalnych.

W pierwszym etapie badani /McAdie, 1971a/ kazdy badacz miat* nade-
sta¢ przynajmniej podwéjne wyniki dla kazdej substanciji,przy czym ana-
lizy mialy by¢ przeprowadzane w przypadkowej kolejnog$ci. Podstawowa za-
sadg byfo przeprowadzenie analiz w takich samych warunkach do$wiadczal-
nych, jak zazwyczaj stosowane, jedynie z zastrzezeniem co do predkosci
ogrzewania /4—100C/min/ i wielko$ci prdbki / < 300 mg/. Dla kazdej
krzywej DTA miaty byé wyznaczone ekstrapolowane temperatury poczagtku i
maksimum efektu *acznie z powierzchnig efektu, okres$long w jednostkach
0szg-l, aby byly niezalezne od predkoéci przesuwu tasmy, wzmocnienia
i wspéXczynnikdw kalibracji termopar /fig. 1/. W celu zredukowania in-
nych czynnikdéw, ktdére niepotrzebnie komplikowatyby interpretacje wyni-
kéw, Komisja postanowita, ze wyniki pomiardéw powinny byé uzyskiwane

przy zastosowaniu jednakowej konstrukcji graficznej . /fig.. 1/.

AT
DESSE
A Fig. 1. Konstrukcja do pomiaru

S powierzchni efektu w programie
| badawczym ICTA w latach 1971-
I =1974 [McAdie 1974b/

|
B

t

Wyniki pomiardéw oraz okoto 20 instrumentalnych i konstrukcyjnych

parametréw podanych przez kazdego badacza poddano analizie
maszyny cyfrowej.

z uzyciem

Dane II Miedzynarodowego Programu Badawczego ICTA /McAdie 1971b/
wykazaty jednak powazny brak powtarzalnodci pomigdzy
zakresie pomiaru powierzchni pikdw,
no powierzchnie piku,

wyniki w °c%.;mg !,

‘laboratoriami w
chociaz w kazdym przypadku mierzo-
okreglone trdéjkatem FBG jak na figurze 1,podajac
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Wstepna ocena wszystkich otrzymanych danych dotyczacych powierzch-
ni pikéw, opartych na 2qdanYch jednostkach oCZ_mg—l /tab. 1/ wykazata
tak wielki rozrzut, ze przeprowadzanie dalszych pomiardw uznano za nie-
celowe. Dotychczasowe dane przeksztaXcono w jednostki oc.s.mg_1 przez
podzielenie ich przez predko$é ogrzewania /oc.s-ll i -usitujac zredu-
kowaé zmienny wpiyw indywidualnych instrumentdw oraz odchyled otrzy-
manych w kolejnych analizach - postanowiono badai stosunek:

$rednia powierzchnia piku sﬁbstancji X

$rednia powierzchnia piku KZSO4

Siarczan potasowy zostal wybrany jako substancja odniesienia dla pomia-
ru powierzchni piku, poniewaz przemiana cialo state == cia%o stale wy-
stepuje w nim w przyblizeniu w potowie zakresu temperatur badanych prze-
mian, a odpowiadajace jej zmiany entalpii sa stosunkowo duze, tak, ze
btad tkwigcy w metodzie pomiaru powierzchni piku /planimetrycznej, cie-
cia i wazenia, etc./ byt mozliwie najmniejszy.

T asbiedlia

Wyniki pomiaréw powierzchni pikéw DTA /OCZ-mg_1/ otrzymanych podczas
ogrzewania, obliczonych w ramach II Miedzynarodowego Programu Badawczego ICTA

/wg McAdie 1974b/. Podano $rednie wartosci, oraz - w nawiasach - odchylenia
standardowe i rozstep

Srednia A Srednia
Liczba % 2 : Liczba 2 4
i h Materiat P A powierzchnia
Materiatl pomiaréu pouz?zg;n1a e i
+
50 53 ¥ 47 Sio0 53 4,645 450
s /3 - 196/ 2 /0,2 - 16,0/
& 20 ¥ 18
In 53 % 1644:53 K,S0, 54 Fpap
/2 - 237/
s 50 1713
Sn 51 785=293 KZCrO4 i
/4 - 407/ /1 - 63
-
74 % 60 BaCO 62 51: =573
Fok% 2 /7 - 259/ 3 /2 - 540/
+
Ag SO 48 40 34 SrC04 59 40 ¥ 30
24 /3 - 158/ 35122/

Pomimo usilowad zredukowania czynnikdéw nieinstrumentalnych, wpiy-
wajacych na miedzylaboratoryjna odtwarzalno$é wyni%éw, ?akres otrzyma-
nych wartos$ci /tab. 2/ byt bardzo szeroki, pomimo ze kazdy .bad?l te
same substancje w tych samych warunkach dogwiadczalnych w obreblé swe-
go laboratorium i odnosit wszystkie pomiary do wspdélnej substan?Ji od-
niesienia. Tak wiec, mimo, ze poszczegblne laboratoria mogty osiagad -

rzalnodci w pomiarach powierzchni piku, odtwarzal-

ta
wysoki stopien pow LA

noéé miedzylaboratoryjna w wigksze]j skall okazaia sig niewielka.
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ze ta odtwarzalnogé nie poprawita sie przez postuzenie sig wspdlng sub-
stancjg odniesienia /Kzso4/ nasuwal przypuszczenie, ze pomiar powierz-
chni piku moze nie mieé istotnej wartos$ci jako wzorzec.

T a*b e PeaieR

Stosunki $rednich powierzchni pikéw wzorcéw NBS-ICTA /Ht / do uzyskanych

x
przy uzyciu Kzso4 jako wzorca /wg McAdie 1974b/

H, x/
Materiat — cthe
Ht ks Stosunek
K2804
KNO, 1,155 12 25918945
[033="9,, 3/
KClo, 2,134 12 G, 1
065 = 185
Ag,S0, 0,547 12 340, 28a03
s theim (15,7
si0, 0,225 12 0}, 38804 3
/e p e 8 s
K2804 - = =

K,Cro, 1,134 13 8 25 @2
‘ 105 8= 3

BaCO, 1,616 13 2,24 L5k
10, 28 =316/,

SrC0, 2,860 12 25aps
10528 =153/

obliczone na podstawie wartoéci wg : "

3 czon : g : "Selected Values of Ch =
mic Properties", U.S. National Bureau of Standards, Circular 200" ?T;§§} T?etmﬂdyna
Lindner, Hartler, Acta Chem. Scand. 4 1099 /1950/. * B

W latach 1971-197 i i
974 opracowanie wzorcéw dla osi AT dla termicznej

analizy rdznicowej byXo giéwnym przedmiotem prac Komisji Standaryzacji
ICTA /McAdie, 1974a, b/. W dalszym ciggu zgodno$é wynikéw otrzyman ih
przez poszczegdlnych badaczy okazywaza sie niezadowalajgca, mimo Ze
w§zystkie uczestniczgce w tym temacie laboratoria przeprowadzaty po-
miar przy uzyciu takiej samej konstrukcji piku na krzywych DTA iden-
tycznych prdbek 10 materiadw ogrzanych w podobnych warunkach Zapro-
pOnOWénO wtedy kilka konstrukcji pomiarowych powierzchni piku.oparz ch
na réznych podstawach teoretycznych. W zwigzku z wypowiadanymi opinia—

mi niektdérych badaczy, ze wybdr konstrukcji linii podstawowej do okre-

Ao A ik :
. n:alpow1erzchn1 piku w II Miedzynarodowym Programie Badawczym ICTA
nie sk Z
y ; uszny i Ze w przypadku zastosowania innej konstrukcji otrzy-
.manoby wigkszg zgodnosé wynikéw, A

Przeprowadz :
/Mchdie, 1974b/: % ono dwa dogwiadczenia

jedno - dotyczace pordéwnania wynikéw otrzymywanych za
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pomoca konstrukcji przyjetej w dotychczasowych badaniach oraz konstruk-
cji Sestdk i in., i drugie - instrumentalne, z zastosowaniem K2304
analizowanego na aparatach: Ka-W Stone’a i Termoanalizatorze I firmy
Mettler z uzyciem konstrukcji proponowanej przez Mackenziego i Ritchie
/1972, 1975/. Interpretujac wyniki tych badar ostatecznie stwierdzono,
7e nawet pomimo tak znacznego zrdéznicowania parametréw doswiadczalnych,
jak w przeprowadzonym eksperymencie /typu aparatu, wielkosci prébki,
szybkoéci ogrzewania/ sposdb konstrukcji linii podstawowej wywiera nie-
wielki wpiyw na wyniki pomiaru powierzchni piku.

Stwierdzono réwniez, ze podejécie do wzorcdw AT dla DTA uzytecz-—
nych w skali miedzynarodowe] okazywaloby sie wiec skuteczne pod warun-
kiem stosowania substancji majacych doktadnie znang entalpie przemian,
ktére pozwolityby indywidualnym laboratoriom w dalszym ciggu badani
przygotowaé krzywe kalibracyjne powierzchni piku w stosunku do zmian
entalpii dla zadanych warunkdéw doéwiadczalnych i z ktdérych mogiyby by¢
oceniane nieznane zmiany entalpii. Dla pewnej liczby istniejacych NBS-
-ICTA wzorcéw temperaturowych DTA, znane sg W literaturze wiarygodne
dane dotyczace entalpii przemiany. Dla innych uzasadnione byXoby po-
wtérne oznaczenie entalpii przemian. Przyjeto tez wtedy, ze przyszie
programy badawcze dotyczace oceny wzorcéw powinny uwzgledniaé przewi-
dywanie zakresu dostepnych zmian entalpii w réznych zakresach tempera-
tur do powszechnégo stosowania.

Mackenzie i Ritchie /1972, 1975/ poddali krytyce przyjeta w kolej-
nych programach ICTA konctrukcje do pomiaru powierzchni efektu, uwaza-
jac takze, ze niektdre z warunkéw doéwiadczalnych dobranych przez Ko-
misje Standaryzacji dla II Miedzynarodowego Programu Badawczego, jako
odpowiednie do badaf temperatury przemian fazowych, nie byly odpowied-
nie do badan zaleznosci miedzy powierzchniq piku a pochtanianiem lub
wydzielaniem energii.

pPrzeprowadzone badania z uzyciem 8 wzorcéw ICTA /z wytaczeniem
anie uzytej aparatury do substancji

indu i cyny z uwagi na niedostosow

ulegajacych topnieniu/ wykazaty, ze mimo bardzo dobrej zgodno$ci mig-

a ilogcig termicznie aktywnej substancji /W

dzy powierzchnig efektu,
dnego zwiazku/ zgodno$é mie-

przypadku badania na stosowanym aparacie je
a cieptem przemiany W cal-

- LBt wroyl F L gyl
dzy powierzchniami wyrazonymi w “C°s*mg
nastepujacych przy-—

*mg—1 dla badanych kilku zwiazkdéw nie jest dobra z

czyn:
i i iani j ika; kompromi-

1/ kompromisowoéci metody napelnlanla.prébkglpOJemnl ; D
sowoéé ta golegala na dazeniu do zachowanla zb}lzogych objeto§c1 pré-
bek przez zréznicowanie sposobu napeinienia pojemnika prébka i masy

prébki /200 - 350 mg/,

2/ programowego /IT Miedzynarod
cieficzania prdébek, ktdre kompensowa
prdébek,

owy Program Badawczy ICTA/ nieroz-
Yoby réznice wktasnoéci cieplnych
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3/ watpliwej dokiadno$ci przyjetych z literatury warto$ci ciepta
przemiany niektdrych badanych wzorcéw, szczegélnie w przypadku siar-

czanu srebrowego.
Autorzy ci opowiadaja sie za stosowaniem do pomiardw powierzchni
efektéw konstrukcji podanej na figurze 2.

AT

Fig. 2. Konstrukcja do pomiaru powierz-
chni efektu zalecana przez Mackenziego
? Ritchie /1972, 1975/ za Cunninghamem
i Wilburnem /w: Differential thermal
analysis, Mackenzie ed., 1970/

W roku 1976 Komisja Standaryzacji ICTA wspéipracowata z ASTM V4

dwéch programach badawczych dotyczacych oznaczania zmiany entalpii /ind/

i czystosci /fenacetyna z dodatkiem kwasu p-aminobenzoesowego/ Prze-

widywano takze udziaz Komisji Standaryzacji ICTA w opracowaniu wzorcdw

dla przemystu cementowego /ICTA WNewsletter 9, nr LR sitr: o3 A7 61/
a3 e

WZORCE T DLA TERMOGRAWIMETRIT

Jak juz wspomniano, w Pierwszym etapie prac éwczesnej

" Podkomisji
Standaryzacji w latach 1965~ sty

- 1968 obok g*éwnego nurtu dziatalnodci, ja-
im by*o opracowywanie wzorcdéw dla DTA,

S podjeto, w mniejszym juz za-

préby opracowania wzorcéw takze dla TG /McAdie
; ’
lono wéwczas nastepujace kryteria doboru wzorcéw TG:
X/ procesy zwigzane ze zmi i ;
A [ pr ana i i
bty ey s e Ml wagowymi powinny byé mierzone w

2/ kolejne T )
ot procesy /zmiany wagowe/ powinny byé wyraznie oddzielo-

1969a/. Usta-

Rt
omisja dokonata wyboru 9 substancji, ktére zostaty rozestan d
wstepnych badar do ograniczonej liczby badaczy ; :

predkosci ogrzewania 3OC/min oraz stosowanie dyn
wietrza. Badano nastepujgce substancije:

1/ kwasdny fosforan amo

2/ molibdenian amonowynowy'
3/ octan barowy, i

4/ kwas borowy,

5/ tlenek miedziowy,

9/ octan magnezowy,

7/ kwasdny winian potasowy
8/ weglan srebrowy, :
9/ sacharoze.

Zalecono stosowanie

amicznej atmosfery po-
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Temperatury byiy mierzone w nastepujacych punktach: w punkcie pier-
wszego wykrywalnego odchylenia od linii zerowej, 10% rozk*adu, 50% roz-
kXadu i w punkcie zakoriczenia zmian wagowych.

Na podstawie uzyskanych wynikéw badah przeprowadzonych do 1968 r.
wyciagnieto nastepujace wnioski:

1bg Temperatura.pierwszego wykrywalnego odchylenia od linii zerowej,
czesto referowana jako Ti lub temperatura dynamicznego procesu rozkia-

du, zalezy od bezwtadnoéci systemu wykrywajacego, stad tez jej wartosé
w kalibrowaniu i pordéwnywaniu prac doswiadczalnych z zastosowaniem
zréznicowanej aparatury jest ograniczona.

2. Pewna liczba badanych substancji nie wykazywaXa prostych jedno-
stopniowych rozktaddéw. Z powodu kompleksowo$éci mechanizmu rozkadu, o-
trzymywany zapis wykazywai czesto duza zmienno$¢é, sugerujac rdznice w
procesie rozktadu, wynikajace z réznic parametréw instrumentalnych 3
utrudniajac oszacowanie temperatur odpowiadajacych poszczegélnym stop-—
niom procesu rozkiadu.

3. W zwiazku z punktami 1 i 2 Komisja nie zalecita zadnych proce-
séw rozktadu jako odpowiednich do kalibrowania osi T w TG, rozwazajac
natomiast mozliwoéé zastosowania innych metod fizycznych i uzycie wzor-
céw temperaturowych DTA w pewnych przyrzadach /w warunkach zaaretowa-
nej wagi i dodatkowej termopary w prébce - McAdie, 1971a/.

W sprawozdaniu z II Miedzynarodowego Programu Badawczego /McAdie,
1971b/, na podstawie wstepnej oceny pewnej liczby proceséw rozkiadu w
stanie stalym, rozpatrywanych jako potencjalne wzorce temperaturowe dla
TG, stwierdzono réwniez, ze nie jest to wladéciwa droga do rozwigzania
tego problemu, jednak sugestie dotyczace substancji ulegajacych proste-
mu szybkiemu rozkladowi beda zawsze brane pod uwage. Zwrdcono natomiast
uwage na mozliwo$é zastosowania punktu Curie jako metody kalibrowania
temperatury TG i juz wtedy przewidywano dalsze szczegétowe badania w
tym kierunku. Uznano takze, ze dla tych termowag, W ktérych mozliwy
jest pomiar temperatury w prdébce, wzorce temperaturowe DTA moga stano-
wié wspélny érodek standaryzacji temperatury w obu urzadzeniach, i
dla TG i DTA. :

Badania nad zastosowaniem punktu Curie w standaryzacji temperatury
TG prowadzono juz.-od 1971 re /McAdie, 1974a/. Po szczegbtowych bada-
niach Komisja postanowiia zastosowaé te metode do standaryzacji TG.

punkt pomiaru na krzywych TG, ktéry moze byé wybrany do ewentual-
nego stosowania tej metody do kalibrowania TG, nie moze byé rzeczywis-—
e i zostat okreélony jako "magnetyczny punkt odniesie-
Komisje Nomenkla-

tym punktem Curi
nia" /magnetic reference point — termin zalecany przez
taeye TETATE przyjety przez Komisje Standaryzacji/.
ze punkt ten jest wykrywalny przez

Grupa robocza komisji wykazaia,
wtaczajac nawet te, ktére pier-

wiele seryjnie produkowanych termowag,

wotnie nie byly konstruowane do obserwowani
h materialdéw ferromagnetycz=

a tego zjawiska. Oddzielny

trudny problem stanowi dobdr odpowiednic
nych. Badania te stanowily przedmiot Pigtego Programu Badawczego ICTA
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/ICTA Newsletter 7, 2, 1974/. Na posiedzeniu Komisji Standaryzacji w
lipcu 1974 r. w Balatonfiired na Wegrzech postanowiono zajaé sie bada-
niem homogeniczno$ci i odtwarzalno$ci wynikéw 9 substancji wykazujgq-
cych odpowiedni wzorcowy punkt magnetyczny /ICTA Newsletter 8, 2, 1975/,
jednak wyniki tego programu nie zostaty dbtychczas ogtoszone.

Chociaz priorytet w pracach Komisji Standaryzacji przyznano wzor-
com dla DTA i TG, wstepne badania nad doborem wzorcdw sg jednak prowa-
dzone takze dla innych metod termicznych, a przede wszystkim dla EGA
/Evolved Gas Analysis/, brak jednak na razie blizszych danych,przedstawia-
jacych wyniki tych prac.

PROBLEMY POROWNYWALNOSCI WYNIKOW ANALIZ TERMICZNYCH

Jednym z zadan Komisji Standaryzacji ICTA jest "okredlenie prawid-
towego dziatania, zardéwno w cze$ci badawczej jak i sprawozdawczej, tak
aby otrzymane i przekazywane informacje miaty jak najwieksza wartogdé".
Tymczasem liczne publikacje dotyczace analizy termicznej czesto wyka-
zuja brak szczegdidw doswiadczalnych, co powoduje, ze publikowane krzy-
we s3g niepeinowartos$ciowe. Bywa to przyc2yng nieporozumierd i rozbiez-
nosci, a takze powoduje koniecznogé wykonywania niepotrzebnych powtd-
rzed analiz. Stad tez niezbedne jest ujednolicenie sposobu przedstawia-
nia wynikdw.

Komisja Standaryzacji, w porozumieniu z Komisja Nomenklatury ICTA,
czynnie uczestniczy w opracowaniu wymogéw w stosunku do sprawozdan =z
badari’z zakresu analizy termicznej. Dotychczas opublikowane zostaty za-
lecenia dotyczace przedstawiania danych zawierajacych wyniki DTA i TG
/McAdie 1967, 1969b/, analizy produktdw gazowych EGA /McAdie 1972/ i
metody termomechanicznej TMA /McAdie 1974c/, oraz zbiorcze, podsumowu-
jace wczes$niejsze ustalenia /Lombardi AT

Zalecenia te sa przeznaczone dla autordéw, redaktordw i recenzentdw,
W tym celu, aby wszystkie potrzebne szczegdéty zostatly przedstawione
czytelnikowi dla umozliwienia jak najpetniejszego zrozumienia publiko-

wanych informacji. Zostaly one oficjalnie przyjete do stosowania w ska-

1 miedzynarodowej przez IUPAC, ASTM i AFNOR. Wedifug tych zalecerd na-

stepujace informacje powinny bydé kazdorazowo dotgczane do wynikéw DTA,
TG, EGA, EGD i analizy termomechanicznej:

1. Okreslenie wszystkich substancji /prdbka, substancja odniesie-

nia, substancja rozcienczajaca prdébk zyci i
cznego lub danych réwnowainych.p Uy o Balipis BORY oL NEQTa BRETY

3 2. Pochodzenie wszystkich substanciji
pien czystoéci. /
; 3. Srednia predko$¢ lin
Jacym badane zjawiska. Niel
szczegdiowo opisany.

ich wstepna obrdbka oraz sto-

}oyych zmian temperatury w zakresie obe jmu-
lniowy program temperatur powinien byé
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4. Opis atmosfery /cidnienie, sktad i czysto$éé/ z podaniem,czy at-
mosfera byia statyczna, samowytwarzajgca sie czy dynamiczna poprzez -
lub ponad prdbka, ewentualnie ciénienie atmosferyczne otoczenia i wil-
gotnogci. Jeéli cidnienie jest rézne od atmosferycznego, powinny byé
takze zamieszczone wyczerpujace dane dotyczace metody jego regulowania.

5. Rozmiary, geometria i materia%* pojemnika na prdbke.

6. Metoda obcigzania /quasi-statyczne, dynamiczne/ - je$li dotyczy
opisywanych badan.

7. Oznaczenie osi odcietych w kategoriach czasu lub temperatury,
przy czym wzrost czasu lub temperatury powinien bvé wykredlany z lewej
do prawej.

8. Metody zastosowane do identyfikacji produktdw przejsciowych i
koricowych.

9. Wierna reprodukcja wszystkich oryginalnych zapisdw.

10. Okreélenie aparatury /typ lub nazwa handlowa/ z okreéleniem po-
Yozenia termopary mierzacej temperature.

Ponadto, w odniesieniu juz tylko do wynikdéw DTA, jako dodatkowe ko—
nieczne dane cytowane zalecenia wymieniaja:

11. Je$li mozliwe, kazdy efekt termiczny powinien byé zidentyfikowa-
ny /z podaniem dodatkowych dowoddw/.

12. Masa prdbki i rozciericzenie prdébki.

13. Geometria i materiaty, z ktdrych sporzadzone sg termopary oraz
potozenie termopar - rdéznicowej i mierzacej temperature. 5

14. Skala rzednych powinna wskazywaé wychylenia w ©C w okres$lonej
temperaturze. Zaleca sie wykres$lanie w gére dodatnich rdéznic i w déx -
réznic ujemnych w stosunku do substancji odniesienia. Odchylenia od
tej zasady powinny by¢é jasno zaznaczone.

Nastepujace dodatkowe szczegdly sa konieczne przy przedstawianiu

danych TG:

11. Masa prdbki i skala wagowa na osi rzednych. Strgta wagowa.powin-
na byé wykreélana w dét i odchylenie od tej zasady powinno byé jasno
zaznaczone. Dodatkowe skale /np. rozktad frakcjonowany, skiad molekula-
rny/ moga byé w razie potrzeby podawane na o;i'rzednych.

12. Jeéli stosuje sie termograwimetrie rdézniczkowa, metoda Otrzymy-
wania pochodnej powinna byé podana, a o$ rzednych wyskalowana w odpo-
wiednich jednostkach.

Nastepujace dodatkowe dane sa konieczne przy przedstawianiu wyni-

kéw EGA oraz EGD:

11. Ustalenie temperatury otoczenia prébki.pgdczas reagCJi:

12. Wyskalowanie osi rzednych, jesli to moz}lwe. Ogéln;e biorac,
wzrastajaca koncentracja wydzielonego gazu pow1nqa.byé re]esFrgwana w
gére. Dla detektordw gestos$ci gazu, wzrost ngto§c1 gazu powinien réw-
niez byé rejestrowany w goérg, a odchylenie od tej zasady powinno by¢
j naczone. L
Jas?g zgzybkoéé przeptywu, objetos¢ catkowita, konstrukcja i tempera-
tura &kladu pomiedzy prdébka a detektorem powinna by¢ podana Iacznie 2z
ocena czasu opéZnienia w obrebie urzqdzenla.. o e &

1}. Poloiegle Ygcznika pomiedzy systemami ogrzewania prébki i wy

ija lub mierzenia wydzielanego gazu. oy i
ker§n1; przypadku EGA, kiedy doktadne jedno§tk1 nie sa stosowane, po
winnaqbyé podana zalezno$¢ pomigdzy wielkoéc;q ;ygpaluA'a ?g;;zg;gsz%a

i j zno$é sygnatu jonizacji p
mierzonego rodzaju gazu, np. zaleznosc 1 ] i pi
od liczbg atoméw wegla i ich wiazand, jak réwniez od stezenia.
Nastepujace dodatkowe dane sg konieczne dla wszystkich wynikdéw TMA:
i i rdébki.

11. Dokladne ustalenie temperatury otoczgnla prok : )

12. Typ deformacji /rozciagajace, skrecajace, gglnaﬁqce 1tpi /s oraz
rozmiary, geometria i materiaily elementdéw obcigzajacych.
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13. Wyskalowanie osi rzednych, je$li to mozliwe. Dla proceséw sta-
tycznych, wzrost rozszerzania, wydituzania lub przem1e§zcz§ﬁ skrecajqf
cych powinien byé rejestrowany w gére, a wzrost przenikania lub defor-
macji w zgieciu powinien byé rejestrowany w déi.

Podano réwniez wytyczne do przedstawiania wynikéw otrzymanych w
dynamicznym procesie mechanicznym. Odchylenia od podanych zasad powin-

ny by¢é jasno zaznaczone.

Obecnie w dalszym ciggu trwa dziatalno$¢é Komisji Standaryzacji w
kierunku jeszcze szerszego rozpropagowania zalecen ICTA do stosowgnia
w czasopismach naukowych, corocznie tez zalecenia te sga w ramach Ko-
misji recenzowane, uzupeiniane i aktualizowane. gghih

Z zagadnieniem standaryzacji metod analizy termicznej, tj: opraco-
wywania wzorcdéw wiasnosci oraz wymagan w stosunku do sprawozdand z prac
doéwiadczalnych, $cisle wiaza sie problemy nomenklatury. Powolana w ce-
lu opracowania wtasciwej terminologii i definicji z zakresu analizy
termicznej Komisja Nomenklatury ICTA wydala na ten temat juz szereg pu-
blikacji /niektdre wspdlnie z IUPAC/. Pewna ich liczba zostata juz przy-
swojona polskim termoanalitykom we wcze$niejszych publikacjach/Langier-
-KuZniarowa, Stoch, 1973, 1974, 1975; Stoch, 1975, Langier-KuZniarowa,
1981/, dlatego tez omawianie tych zagadnierd w niniejszym opracowaniu
zostaXo pominiete.
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