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PHAÂN TÍCH NHIEÄT 

 

 

I. NGUYEÂN LYÙ VEÀ PHAÂN TÍCH NHIEÄT (TA- Thermal analysis) 

 

Khi nung noùng, phaàn lôùn caùc chaát ñeàu traûi qua nhöõng bieán ñoåi naøo ñoù veà maët vaät lyù hoaëc hoùa hoïc, 

keøm theo söï thu hoaëc toûa nhieät. Baèng caùch ghi cheùp töï ñoäng caùc ñöôøng cong vi sai khi nung ta coù 

theå phaân tích ñònh tính vaø caû ñònh löôïng caùc quaù trình ñoù. 

Phaân tích nhieät coù theå thöïc hieän baèng caùch tröïc tieáp hoaëc giaùn tieáp (vi sai): 

- Phaân tích tröïc tieáp laø phöông phaùp ño nhieät bieán ñoåi cuûa chaát caàn nghieân cöùu nhö haøm nhieät ñoä. 

Phöông phaùp naøy ñöôïc duøng khi xaây döïng bieåu ñoà pha, chuaån caëp nhieät ñieän. 

- Phaân tích giaùn tieáp laø phöông phaùp so saùnh cheânh leäch nhieät ñoä cuûa maãu caàn nghieân cöùu vôùi nhieät 

ñoä cuûa maãu chuaån, laø maãu ñöôïc xem nhö khoâng coù hieäu öùng nhieät trong khoaûng nhieät ñoä maø ta 

nghieân cöùu. Maãu chuaån coù vai troø caân baèng, nhieät cuûa quaù trình chæ duøng ñeå taêng nhieät ñoä maãu caàn 

nghieân cöùu. 

* Coù caùc loaïi phöông phaùp phaân tích nhieät nhö sau: 

 

STT Tính chaát vaät lyù Phöông phaùp Kyù hieäu 

1 Khoái löôïng 

Mass 

Nhieät khoái löôïng 

Thermogravimetry 

TG 

Toác ñoä giaûm khoái löôïng 

Derivative thermogravimetry 

DTG 

Ño löôïng khí thoaùt ra 

Evolved gas analysis 

EGA 

2 Nhieät ñoä 

Temperature 

Ñöôøng cong nhieät ñoä 

Heating curve determination 

T 

Phaân tích nhieät vi sai 

Differential thermal analysis 

DTA 

3 Haøm nhieät 

Enthalpy 

Nhieät löôïng keá queùt vi sai 

Differential scanning calorimeters 

DSC 

4 Ñoä giaõn nôû daøi 

Dimensions 

Giaõn nôû nhieät 

Thermodilatometry 

DiT 

5 Ñaëc tröng cô 

Mechanical characteristics 

Phaân tích cô nhieät 

Thermomechanicai analysis 

TMA 

6 Ñaëc tröng quang 

Optical characteristics 

Nhieät quang 

Thermoptometry 

TOp 

7 Ñaëc tröng ñieän 

Electrical characteristics 

Nhieät ñieän 

Thermoelectrometry 

TEL 

8 Ñaëc tröng töø 

Magnetic characteristics 

Nhieät töø 

Thermomagnetometry 

TMAG 
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II. NGUYEÂN TAÉC VAØ MUÏC ÑÍCH PHAÂN TÍCH NHIEÄT 

 

1.Nhöõng nguyeân taéc cô baûn: 

- Nguyeân taéc töông öùng: Caùc quaù trình bieán ñoåi hoaù lyù xaûy ra khi nung noùng caùc chaát coù hoaït tính 

nhieät ñeàu ñöôïc ghi nhaän töông öùng treân ñöôøng cong nhieät 

- Nguyeân taéc töông öùng cho pheùp xaùc ñònh nhieät ñoä baét ñaàu, cöïc ñaïi vaø keát thuùc cuûa hieäu öùng 

nhieät. Daïng hình hoïc cuûa hieäu öùng nhieät ñöôïc öùng duïng ñeå nghieân cöùu ñoäng hoïc cuûa caùc quaù trình 

hoaù lyù xaûy ra khi nung noùng caùc chaát coù hoaït tính nhieät. 

- Nguyeân taéc ñaëc tröng: vaät chaát coù hoaït tính nhieät, khi nung noùng ñeàu coù nhöõng quaù trình bieán ñoåi 

hoùa lyù ñaëc tröng cho töøng chaát rieâng bieät. Tröôøng hôïp trong cuøng moät khoaûng nhieät ñoä, xaûy ra ñoàng 

thôøi nhöõng quaù trình bieán ñoåi cuûa nhieàu chaát. Ñöôøng cong nhieät seõ ghi laïi toaøn boä caùc quaù trình 

bieán ñoåi xen phuû leân nhau vaø ñöôïc coi laø khoâng aûnh höôûng laãn nhau. 

- Nguyeân taéc nung noùng cuûa phaân tích nhieät ñöôïc thöïc hieän lieân tuïc vôùi toác ñoä ñeàu trong loø ñieän. 

Ñaây cuõng laø ñieàu kieän ñeå giaûi phöông trình vi phaân truyeàn nhieät coù nghieäm 

- Ñònh luaät baûo toaøn thaønh phaàn vaø tính chaát cuûa vaät chaát laø nguyeân taéc cô baûn ñeå nghieân cöùu quaù 

trình hoaù lyù xaûy ra khi nung noùng caùc chaát coù hoaït tính nhieät. 

 

2.Muïc ñích phaân tích nhieät: 

Töø nhöõng nguyeân taéc cô baûn neâu treân cho pheùp chæ ra muïc ñích cuûa phaân tích nhieät nhö sau: 

- Nguyeân taéc ñaëc tröng cho pheùp xaùc ñònh thaønh phaàn caùc khoaùng chaát. Xaùc ñònh caùc chaát coù hoaït 

tính nhieät. 

- Nguyeân taéc töông öùng cho pheùp xaùc ñònh nhieät ñoä baét ñaàu, cöïc ñaïi vaø keát thuùc cuûa hieäu öùng 

nhieät. Daïng hình hoïc cuûa hieäu öùng nhieät ñöôïc öùng duïng ñeå nghieân cöùu ñoäng hoïc cuûa caùc quaù trình 

hoaù lyù xaûy ra trong maãu. Khoái löôïng maãu thay ñoåi laø cô sôû cuûa phöông phaùp tính ñònh löôïng caùc 

khoaùng chaät trong maãu. 

 

III. CAÙC PHÖÔNG PHAÙP PHAÂN TÍCH NHIEÄT 

 

1.Phaân tích nhieät vi sai (DTA) 

Thöïc chaát cuûa phöông phaùp naøy laø tìm caùc ñöôøng cong vi sai khi nung nhö sau: Chaát caàn thí 

nghieäm vaø ñoàng thôøi caû chaát trô nhieät (chaát chuaån, khoâng bò bieán ñoåi chuùt naøo khi nung noùng nhö 

Al2O3, MgO, cao lanh, thuûy tinh quaéc…) ñöïng trong cheùn ñöôïc ñaët vaøo loø nung, roài nung ñeàu vaø lieân 

tuïc ñeán nhieät ñoä yeâu caàu. Ñeå xaùc ñònh hieäu soá nhieät ñoä giöõa maãu vaø chaát chuaån, ta duøng caëp nhieät 

vi sai. Noù cuõng gioáng nhö hai caëp nhieät bình thöôøng (duïng cuï xaùc ñònh nhieät ñoä), ñöôïc ñaët tröïc tieáp 

ngay ôû giöõa khoái chaát caàn thí nghieäm vaø giöõa khoái chaát chuaån. Nhöõng doøng nhieät ñieän trong caùc 

caëp nhieät ñoù luaân chuyeån ngöôïc chieàu qua moät ñieän keá. Neáu khi nung, maãu thí nghieäm khoâng traûi 

qua moät bieán ñoåi lyù hoaù naøo caû (töùc cuõng nhö chaát chuaån), thì seõ khoâng phaùt sinh doøng ñieän ôû trong 

maïch bôûi vì caû hai choå haøn cuûa caùc caëp nhieät ñieän ñeàu ñöôïc nung noùng nhö nhau vaø nhöõng doøng 

nhieät ñieän phaùt sinh ôû trong chuùng khöû nhau. Luùc ñoùù boä phaän töï ghi veõ moät ñöôøng thaúng, thöïc teá laø 

song song vôùi truïc hoaønh. Coøn khi trong chaát thí nghieäm sinh ra moät phaûn öùng nhieät (thu hoaëc toaû 
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nhieät) thì nhieät ñoä cuûa noù vaø cuûa chaát chuaån seõ cheânh nhau, trong maïch phaùt sinh doøng ñieän vaø boä 

phaän töï ghi veõ treân maøn hình aûnh moät ñöôøng cong vi sai. 

Caùc phaûn öùng keøm theo söï toûa nhieät ñöôïc ghi cheùp laïi treân caùc ñöôøng cong nung döôùi daïng nhöõng 

ñænh nhoïn höôùng leân treân (hieäu öùng toûa nhieät), caùc quaù trình xaûy ra keøm theo söï thu nhieät thì ñöôïc 

ghi cheùp laïi döôùi daïng nhöõng ñænh nhoïn höôùng xuoáng döôùi (hieäu öùng thu nhieät). Luùc ñöôøng cong 

baét ñaàu leäch khoûi ñöôøng thaúng naèm ngang ñöôïc goïi laø luùc baét ñaàu cuûa moïi phaûn öùng. 

Moãi khoaùng vaät ñeàu coù nhöõng hieäu öùng toûa nhieät vaø thu nhieät rieâng bieät. Bieát caùc ñaëc tröng nhieät 

cuûa töøng khoaùng vaät, coù theå xaùc ñònh ñöôïc thaønh phaàn khoaùng vaät caàn nghieân cöùu. Muoán vaäy, 

ngöôøi ta so saùnh ñöôøng cong nung cuûa khoaùng vaät caàn nghieân cöùu vôùi nhöõng ñöôøng cong chuaån khi 

nung caùc khoaùng vaät tinh khieát vaø hoån hôïp cuûa chuùng. 

 

a) Phaân tích ñònh tính ñöôøng cong DTA 

* Caùch phaân tích vaø giaûi thích ñöôøng cong DTA 

Goïi m : heä soá daãn nhieät cuûa maãu nghieân cöùu 

          c   : heä soá daãn nhieät cuûa chaát chuaån 

- Ñoä daãn nhieät m ≈ c  : ñöôøng DTA coù daïng laø moät ñöôøng thaúng gaàn truøng vôùi ñöôøng cô sôû,   

cho bieát maãu nghieân cöùu laø chaát trô nhieät. 

- Ñoä daãn nhieät  m  > c    : ñöôøng DTA coù daïng laø moät ñöôøng thaúng naèm ôû phía treân ñöôøng cô sôû. 

- Ñoä daãn nhieät  m < c   : ñöôøng DTA coù daïng laø moät ñöôøng thaúng naèm ôû phía döôùi ñöôøng cô sôû. 

 

 

   H1. Ñöôøng cô sôû T = 0 (a) 

          Ñöôøng DTA coù m > c         

       Ñöôøng DTA coù m < c

 

* Caùc yeáu toá ñeå xaùc ñònh moät hieäu öùng nhieät goàm(hình 2): 

 

 Nhieät ñoä taïi thôøi ñieåm baét ñaàu xaûy ra hieäu öùng Tñ ; 

 Nhieät ñoä cöïc ñaïi cuûa hieäu öùng nhieät TM ; 

 Nhieät ñoä keát thuùc cuûa hieäu öùng nhieät Tc . 
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Caùch xaùc ñònh ñieåm Tñ vaø Tc : töø nhaùnh beân traùi vaø phaûi cuûa hieäu öùng nhieät, keû caùc ñöôøng tieáp 

tuyeán caét ñöôøng cô sôû ôû hai ñieåm P, Q. Töø P, Q keû ñöôøng phaùp tuyeán DTA caét ñöôøng DTA ôû ñaâu 

thì chính laø ñieåm Tñ vaø Tc   

TM cho bieát nhieät ñoä taïi thôøi ñieåm cöôøng ñoä hieäu öùng nhieät ñaït tôùi cöïc ñaïi. 

Ñöôøng cao (bieân ñoä) cuûa hieäu öùng nhieät (kyù hieäu H) laø ñöôøng vuoâng goùc vôùi ñöôøng cô sôû keû töø 

ñænh hieäu öùng nhieät. Dieän tích hieäu öùng nhieät S ñöôïc giôùi haïn bôûi caùc ñieåm Tñ c vaø TM . 

 

 

 

  H2. Caùc yeáu toá ñaëc tröng cho hieäu öùng nhieät 

 

 

* Caùc daïng hieäu öùng nhieät (hình 3): 

 Hieäu öùng nhieät coù hai nhaùnh parabol caân ñoái, ñænh nhoïn, ñöôïc ñaëc tröng cho quaù trình bieán ñoåi 

coù cöôøng ñoä taêng lieân tuïc, ñaït tôùi cöïc ñaïi taïi ñænh TM  vaø sau ñoù cöôøng ñoä giaûm daàn cho ñeán 

ñieåm keát thuùc laø Tc (3a) 

 Hieäu öùng nhieät coù nhaùnh beân traùi döïng ñöùng (ñoä doác lôùn), nhaùnh beân phaûi thoai thoaûi (ñoä doác 

nhoû) ñaëc tröng cho quaù trình bieán ñoåi trong maãu luùc ñaàu raát nhanh. Cöôøng ñoä ñaït tôùi cöïc ñaïi ôû 

ñænh TM sau ñoù quaù trình bieán ñoåi giaûm daàn cho tôùi ñieåm keát thuùc Tc (3b,3c) 
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 Hieäu öùng nhieät coù nhaùnh beân traùi naèm döôùi ñöôøng cô sôû, chöùng toû maãu sau khi nung noùng ñaõ 

bieán ñoåi thaønh saûn phaåm coù ñoä daãn nhieät nhoûhôn ñoä daãn nhieät cuûa maãu chuaån ( m < c ) 

(3d,3e). 

 Hieäu öùng nhieät coù ñænh khoâng nhoïn chöùng toû quaù trình bieán ñoåi trong maãu xaûy ra ñeàu ñeàu cho 

ñeán luùc keát thuùc (3f). 

 Hai hieäu öùng nhieät choàng chaäp leân nhau : daáu hieäu nhaän bieát laø nhaùnh beân traùi hoaëc beân phaûi 

cuûa hieäu öùng nhieät xuaát hieän caùc ñieåm uoán © vaø (c
*
). Töø caùc ñieåm uoán coù theå phaân tích caùc 

hieäu öùng nhieät thaønh phaàn (hình 4). 

 Hieäu öùng nhieät toång hôïp coù cöôøng ñoä baèng toång cöôøng ñoä caùc hieäu öùng nhieät thaønh phaàn. 

 

 

   

   H3. Moät soá daïng hình hoïc cuûa hieäu öùng nhieät 

 

 

           

          H4. Hai hieäu öùng nhieät choàng chaäp leân nhau 
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b) Phaân tích ñònh löôïng ñöôøng cong DTA 

Veà maët thöïc nghieäm, ngöôøi ta nhaän thaáy raèng dieän tích vuøng xaûy ra hieäu öùng nhieät tyû leä vôùi löôïng 

chaát vaø löôïng nhieät trong hieäu öùng. Nghóa laø: 

 

    SdtT
g

HM
t

t

a

2

1

.
.

1

 

 

 

Trong ñoù: Ma   - khoái löôïng phaàn tham gia hieäu öùng (kg) 

H - enthalpy phaûn öùng cho moät ñôn vò khoái löôïng tham gia phaûn öùng (J.kg
-1

). Vôùi caùc  

maùy hieän ñaïi coù theå ño ñöôïc nhieät phaûn öùng. 

       g    - haèng soá, ñaëc tröng cho söï saép xeáp hình hoïc 

       1  - heä soá daãn nhieät cuûa maãu (wm

-1
K

-1
) 

       T = T2 – T1 – cheânh leäch nhieät ñoä giöõa maãu nghieân cöùu vaø maãu chuaån (K) 

       t1vaø t2 - thôøi gian baét ñaàu vaø keát thuùc hieäu öùng (s) 

 

                               T  =  

21

2 11

4

1

aa
r

dt

dT
 

 

 

Trong ñoù:  

dt

dT
   - toác ñoä ñoát noùng (K. s

-1
) 

        r  -   baùn kính cheùn ñöïng maãu (m) 

  a1, a2  – heä soá daãn nhieät cuûa maãu  vaø maãu chuaån (m
2
. s

-1
) 

                   S – dieän tích hieäu öùng treân ñöôøng cong DTA (m
2
) 

Moät caùch khaùc coù theå vieát: 

 

  H  =   A

2

1

.

t

t

dtT   =  A S      A  =  

S

H
  =  

a
M

g
1

 

 

A- haèng soá. Neáu xaùc ñònh ñöôïc A (toát nhaát laø töø moät maãu ñaõ bieát), vôùi giaû thieát caùc ñieàu kieän 

laø töông ñöông, coù theå tính ñöôïc Ma (löôïng chaát tham gia phaûn öùng). 

 

2. Nhieät löôïng keá queùt vi sai 

Ñaàu ño naøy coù moät ñieåm ñaëc bieät, ñöôïc thieát keá ñaït toái öu cho thôøi gian khoâng ñoåi vaø doøng nhieät 

ñoàng nhaát. Ñieàu naøy cho pheùp ñaït keát quaû vôùi ñoä nhaïy cao, tieáng oàn cöïc kyø thaáp ñaëc bieät ôû nhieät 

ñoä 800 ñeán 1500
0
C (caëp nhieät loaïi S) vaø moät vaïch neàn raát oån ñònh vôùi ñoä leach thaáp 

Thieát keá naøy laø ñieàu kieän tieân quyeát ñeå hieäu chuaån duïng cuï ño doøng nhieät vaø cho vieäc xaùc ñònh 

nhieät dung rieân Cp 
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* Caùch tính toùan: 

r  = dqr /dt = - K(T) TPR(T) 

 

TPR : hieäu soá nhieät ñoä (daáu hieäu ño keå caû vaïch neàn hieäu chænh) 

r : thoâng löôïng nhieät (löôïng nhieät truyeàn qua beà maët dieän tích ñôn vò trong thôøi gian ñôn vò, coøn   

goïi laø thermal flux) 

Qr : nhieät (naêng löôïng truyeàn ñi do cheânh leach nhieät ñoä giöõa nguoàn phaùt ra naêng löôïng vaø nôi thu 

naêng löôïng, nhöõng daïng naêng löôïng truyeàn ñi khaùc ñöôïc goïi laø coâng) 

K : Heä soá hieäu chuaån (ñoä nhaïy) 

T : thôøi gian 

 

 Qr  =  

2

1

)(

T

T

PR
dTTT

K
 

* Caùch hieäu chuaån 

Heä soá hieäu chuaån K(T) caàn thieát laäp ñeå xaùc ñònh doøng nhieät do sai khaùc nhieät ñoä ño coù theå ñöôïc 

xaùc ñònh baèng hai caùch: 

1) Ño töø 3 ñeán 5 maãu vaät lieäu chuaån (theo tieâu chuaån ICTA) trong cheùn ñöïng maãu cao hôn nhieät ñoä 

yeâu caàu döôùi nhöõng ñieàu kieän töông töï nhö vaät lieäu maãu. Chæ soá ñoä nhaïy naøy ñöôïc ghi nhaän baèng 

caùch tích phaân ñænh noùng chaûy hoaëc ñænh chuyeån pha treân ñöôøng cong vi sai nhieät (daáu hieäu ño) vaø 

so saùnh giaù trò naøy vôùi giaù trò chuaån 

 

  K(T) = - HF m/ TPR(t)dt 

 

HF : nhieät noùng chaûy theo SRM 

M    : khoái löôïng theo SRM 

 

Nhöõng giaù trò ñoä nhaïy cuûa taát caû vieäc ño löôøng coù nhieät ñoä töông öùng baèng moät haøm ña thöùc thích 

hôïp vôùi ñöôøng cong ñoä nhaïy cuûa ñaàu ño döôùi nhöõng ñieàu kieän ño chi tieát naøy (phöông phaùp nhöõng 

ñieåm truøng) 

2) Moät maãu chuaån saphia coù daïng ñóa ñöôïc ño döôùi nhöõng ñieàu kieän töông töï nhö  vaät lieäu maãu. 

D(oä nhaïy cuûa caû phaïm vi nhieät ñoä ño ñöôïc xaùc ñònh baèng caùch so saùnh nhöõng sai khaùc veà nhieät ñoä 

ño vôùi giaù trò chuaån veà nhieät dung Cp (phöông phaùp lieân tuïc) 

 

  K(T) =  

)(

..
,

TT

mC

PR

SRMP

 

 

CP,SRM : giaù trò chuaån veà nhieät dung theo SRM  (cuûa saphia) 

m        : khoái löôïng theo SRM 

 

Hai phöông phaùp hieäu chuaån treân ñoøi hoûi phaûi tính caû vaïch 0 töø daáu hieäu ño cheùn khoâng vaø cheùn 

coù chöùa maãu 
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Phaàn meàm cuûa NETZSCH ñöa ra söû duïng ñöôïc cho caû coâng vieäc hieäu chuaån haèng ngaøy vaø hieäu 

chuaån caû vaïch 0 

* Hieäu chænh (correction) 

Daáu hòeâu ño töø duïng cuï vôùi ñaàu ño ñaëc bieät phaûi ñöôïc hieäu chænh vôùi baát kyø quaù trình xaûy ra cuøng 

vôùi vieäc taêng nhieät ñoä. Vì theá caàn phaûi ño löôøng tröôùc vôùi nhöõng cheùn troáng hoaëc vôùi nhöõng cheùn 

coù chöùa vaät lieäu chuaån (ví duï nhö Al2O3) ôû nhöõng ñieäu kieän ño töông töï nhö ño maãu (chöông trình 

nhieät ñoä, toác ñoä naâng nhieät, moâi tröôøng khí vaø doøng khí, vaät lieäu laøm cheùn). Vaïch 0 ñöôïc tröø töø daáu 

hieäu ño cuûa maãu nhôø phaàn meâm NETZSCH. 

Nhieät dung rieâng cuûa cheùn chuaån bao goàm caû vaät lieäu chuaån neân gaàn baèng vôùi nhieät dung rieâng 

cuûa cheùn maåu bao goàm caû vaät lieäu maãu ñeå ñaûm baûo coù cuøng chieàu höôùng cuûa vaïch 0. Vaø cheùn maãu 

neân chöùa khoái löôïng maãu töông töï nhö cheùn chuaån   

 

3. Phaân tích nhieät ñoàng thôøi (STA) 

STA laø moät öùng duïng cho pheùp phaân tích ñoàng thôøi töø 2 (hoaëc hôn) tính naêng kyû thuaät cuûa cuøng 

moät maãu. Ví duï nhö phaân tích nhieät troïng (TG) ñoàng thôøi vôùi nhieät löôïng keá queùt vi sai (DSC) hoaëc 

nhieät vi sai (DTA) 

Söï phoái hôïp phaân tích nhieät ñoàng thôøi (DTA/TG hoaëc DSC/TG) cho öu ñieåm lôùn laø daáu hieäu ño cuûa 

maãu ñeàu chính xaùc döôùi cuøng ñieàu kieän vaø thôøi gian ño.  

 

4. Phaân tích nhieät khoái löôïng (TG, DTG) 

Phöông phaùp keá tieáp duøng ñeå phaân tích nhieät laø phöông phaùp caân nhieät (nhieät khoái löôïng). Noù cho 

pheùp quan saùt vaø ghi cheùp söï maát maùt khoái löôïng vaät chaát trong quaù trình nung noùng lieân tuïc. Coâng 

vieäc phaân tích ñöôïc tieán haønh ôû thieát bò caân nhieät chuyeân moân. Treân caùc ñöôøng cong hao troïng 

löôïng, nhieät ñoä ñöôïc ghi ôû truïc hoaønh, coøn löôïng hao troïng löôïng tính baèng % ñöôïc ghi ôû truïc tung. 

Caùc chaát khi nung noùng thöôøng thay ñoåi khoái löôïng. Söï thay ñoåi naøy laø do caùc chaát coù chöùa nöôùc bò 

maát nöôùc hoaëc do coù söï phaân taùch moät pha khí naøo ñoù chaúng haïn nhö khí CO2, SO3, SO2 hoaëc quùa 

trình oxy hoùa… 

Nhö vaäy ñöôøng thay ñoåi khoái löôïng TG cho bieát khoái löôïng maãu nghieân cöùu bò giaûm hay taêng leân 

laø bao nhieâu % so vôùi khoái löôïng maãu keå töø thôøi ñieåm baét ñaàu nung noùng. 

Tröôøng hôïp trong khoaûng nhieät ñoä naøo ñoù coù hai hoaëc nhieàu quaù trình xaûy ra ñoàng thôøi daãn ñeán 

thay ñoåi khoái löôïng maãu, treân ñoà thò ñöôøng TG chæ ño ñöôïc toång ñoä giaûm khoái löôïng cuûa caùc quaù 

trình xaûy ra. Muoán bieát ñoä giaûm khoái löôïng cuûa moãi quaù trình rieâng bieät, ngöôøi ta laáy ñaïo haøm 

ñöôøng cong TG (Derivative thermogravimetry analysis- DTG). 

Phöông phaùp phaân tích nhieät khoái löôïng TG, DTG ñöôïc öùng duïng ñeå phaân tích ñònh löôïng thaønh 

phaàn khoaùng vaät hoaëc thaønh phaàn caùc chaát coù hoaït tính nhieät trong maãu nghieân cöùu. 

 

a) Caùch phaân tích vaø giaûi thích ñöôøng cong TG vaø DTG 

 Khi maãu nghieân cöùu laø chaát trô nhieät nghóa laø maãu khoâng thay ñoåi khoái löôïng trong suoát quaù 

trình nung noùng thì ñöôøng cong TG vaø DTG coù daïng laø moät ñöôøng thaúng. 

 Khi maãu xuaát hieän quaù trình bieán ñoåi keøm theo thay ñoåi khoái löôïng, ñöôøng TG chaïy xuoáng phía 

döôùi hoaëc phía treân tao thaønh moät ñoaïn doác döïng ñöùng hoaëc thoai thoaûi. Ñoä doác naøy phuï thuoäc 

vaøo quaù trình bieán ñoåi khoái löôïng coù cöôøng ñoä xaûy ra nhanh hoaëc chaäm (hình 5). 
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 Ñöôøng DTG xuaát hieän moät ñænh töông öùng höôùng xuoáng döôùi neáu laø quaù trình giaûm khoái löôïng, 

höôùng leân treân neáu laø quaù trình taêng khoái löôïng (hình 6) 

Ñeå xaùc ñònh giaù trò m, ta thöïc hieän pheùp chieáu ñieåm ñaàu vaø ñieåm cuoái cuûa ñænh treân ñöôøng DTG 

xuoáng ñöôøng TG (hình 5 vaø 6). 

Tröôøng hôïp hai quaù trình thay ñoåi khoái löôïng xaûy ra gaàn ñoàng thôøi: m1 vaø m2 thì ñöôøng TG chæ 

xaùc ñònh toång khoái löôïng m : 

 m  =  m1 + m2 . 

Ñænh töông öùng treân ñöôøng DTG coù nhaùnh beân traùi hay nhaùnh beân phaûi  xuaát hieän moät ñieåm uoán. 

Töø caùc ñieåm ñaàu vaø ñieåm uoán cuûa ñænh, thöc hieän pheùp chieáu xuoáng ñöôøng TG ñeå xaùc ñònh giaù trò 

m1 vaø m2 . 

 

 

   H5. Ñöôøng cong TG vaø DTG 

 

 H6. Ñöôøng cong DTG vaø TG töông öùng vôùi quaù trình taêng khoái löôïng (a) 

        Ñöôøng cong DTG vaø TG töông öùng vôùi hai quaù trình bieán ñoåi xaûy ra ñoàng thôøi (b) 
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b) Phaân tích dònh löôïng ñöôøng cong TG vaø DTG 

Cô sôû cuûa pheùp ño DTG lieân quan tôùi toác ñoä thay ñoåi khoái löôïng vaø toác ñoä chuyeån ñoäng cuûa caùn 

caân theo moái töông quan tyû leä thuaän: 

 

  

dt

dm
    

dt

ds
 

 

Trong ñoù dm – löôïng maãu giaûm 

dt     –  thôøi gian 

     ds   – quaõng ñöôøng cuûa caùn caân dòch chuyeån. 

Söùc ñieän ñoäng E xuaát hieän trong cuoän daây coù chieàu daøi l chuyeån ñoäng vôùi toác ñoä ds /dt trong töø 

tröôøng ñeàu cuûa moät nam chaâm vónh cöûu coù cöôøng ñoä laø H ñöôïc tính theo coâng thöùc: 

 

                    E  =  Hl 

dt

ds
 

 

Bieát ñieän trôû thuaàn cuûa ñieän keá coù giaù trò khoâng ñoåi. Do ñoù öùng vôùi goùc quay  khoâng quaù lôùn cuûa 

khung daây ñieän keá, ta coù goùc quay  tyû leä vôùi cöôøng ñoä doøng ñieän caûm öùng xuaát hieän trong cuoän 

daây: 

 

  (t)  I   E0
dt

ds
    

dt

dm
 

 
 

Khi maãu nghieân cöùu coù nhieät ñoä taêng tuyeán tính vôùi nhieät ñoä cuûa loø ñieän thì goùc quay  ñöôïc coi laø 

haøm soá cuûa nhieät ñoä T hay thôøi gian t. 

 

4. Nhöõng yeáu toá aûnh höôûng ñeán ñöôøng cong nhieät 

Döïa treân lyù thuyeát vaø keát quûa phaân tích nhieät cho thaáy raèng quaù trình xaûy ra trong maãu phuï thuoäc 

vaøo ñieàu kieän thí nghieäm. Vôùi ñieàu kieän khaùc nhau, seõ thu ñöôïc nhöõng ñöôøng cong nhieät raát khaùc 

nhau, do ñoù phaûi laäp chöông trình nung noùng cho töøng loaïi khoaùng vaät. 

Nhöõng yeáu toá coù aûnh höôûng chuû yeáu ñeán söï bieán ñoåi cuûa caùc quaù trình xaûy ra trong khoaùng vaät khi 

nung noùng laø: aùp suaát khí quyeån trong loø, Khoái löôïng maãu, toác ñoä nung noùng,kích thöôùc haït, hình 

daïng cheùn, gia coâng maãu, ñoä nhaïy cuûa caëp pin nhieät ñieän …  

Trong kyõ thuaät phaân tích nhieät, ñeå coù ñöôïc moät nhieät ñoà toát ngöôøi ta thöôøng: 

 Choïn khoái löôïng thích hôïp cho maãu vaø chaát trô nhieät.  

 Cheá ñoä nung noùng phaûi ñeàu ñaën vaø lieân tuïc. 

 Ñoä chaët cuûa maãu vaø chaát trô nhieät phaûi ñöôïc phaân boá ñeàu trong cheùn. 

  Hình daïng vaø kích thöôùc cuûa cheùn ñöïng maãu vaø chaát trô nhieät phaûi töông töï nhau 

 Caùc döõ kieän chöông trình nung noùng treân thieát bò phaân tích phaûi gioáng nhau cho cuøng moät loaïi 

maãu nghieân cöùu. 
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 Cheùn ñöïng maãu phaûi ñöôïc ñaët caân ñoái trong khoâng gian loø. Ñaàu ño nhieät ñoä cuûa caëp pin nhieät 

ñieän ñaët trong maãu vaø chaát trô nhieät phaûi ñöôïc boá trí ñoái xöùng qua truïc cuûa loø ñieän hình truï.  

 

IV. THÖÏC HAØNH PHAÂN TÍCH NHIEÄT 

Tieán haønh phaân tích nhieät treân maùy STA 409 PC 

Maùy STA 409 PC thöôøng ñöôïc boá trí nhö sau: 

 

 

 

 

 

 

1. Moâ taû thieát bò 

Heä thoáng phaân tích nhieät goàm coù caùc boä phaän: 

- Boä phaän ño löôøng 

- Boä nguoàn 

- Hoäp kieåm soaùt khí 

- Heä thoáng chaân khoâng 

- Bình ñieàu nhieät tuaàn hoaøn 

- Heä thoáng caân 

-    Maùy tính, maùy in 

 

    

a) Boä phaän ño löôøng: 
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1- Heä thoáng caàn truïc. 

2- Loø nung. 

3- Heä thoáng taûi maãu 

4- Baûng ñieàu khieån hoaït ñoäng 

5- Tuû chöùa 

6- Nuùt baám “an toaøn” 

 

* Baûng ñieàu khieån caùc hoaït ñoäng: 

+Maët tröôùc: 
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Teân goïi  Chöùc naêng 

On line (chaïy)    LED on (baät duïng cuï) 

      LED off (taét duïng cuï) 

 

Heating (nung)    LED on (loø ñang nung) 

      LED off (Taét loø) 

 

Up (ñi leân)    Push button (nuùt baám) + up : di chuyeån loø ñi leân (môû loø) 

 

Down (ñi xuoáng)    Push button + down : di chuyeån loø ñi xuoáng (ñoùng loø) 

 

 

 

 

+Maët sau: 
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1- Quaït (laøm nguoäi thieát bò ñieän töû) 

2- Nuùt (kieåm soaùt loø) – keát noái vôùi boä nguoàn 

3- Nuùt (RS232) – keát noái vôùi maùy tính 

4- Coâng taéc chính (taét, môû boä phaän ño) 

5- Loå caém cung caáp ñieän cho boä phaän ño 230V/115V 

6- Caàu chì chính (daïng oáng) 

7- Nuùt duøng chuyeån ñoåi loaïi caëp nhieät ñieän 

8- Caân ñieän töû (ñöôïc keát noái rieâng bieät vôùi nguoàn cung caáp) 

9- Meùp keát noái (noái vôùi heä thoáng chaân khoâng) 

     10- Ñaàu daån khí vaøo phoøng maãu 

     11- Ñaàu daån khí vaøo heä thoáng can 

     12- Ñaàu töø bình ñieàu nhieät ñi vaøo 

     13- Ñaàu ñi ra bình ñieàu nhieät 

     14- Ñieàu chænh ñoä cao 
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* Loø nung: 

+ Thoâng soá kyõ thuaät 

       Phaïm vi nhieät ñoä nung:            25 ÷ 1550
0
C 

       Nhieät ñoä nung cöïc ñaïi:            1550
0
C 

       Nhieät ñoä laøm vieäc cöïc ñaïi:     1500
0
C   

       Caëp nhieät ñieän kieåm soaùt:       loaïi S (Pt/PtRh) 

       Moâi tröôøng nung:          oxy hoùa, trô, khöû 

       Toác ñoä naâng nhieät:                  toái ña 50
0
K/phuùt nhöng toác ñoä söû duïng toát nhaát laø 20 – 30

0
K/phuùt   

       Thôøi gian laøm nguoäi:          töø 1500
0
C xuoáng 100

0
C maát 45 phuùt (laøm nguoäi töï nhieân) 

       + Chi tieát loø: 
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1- Van chaën 

2- Chaén löûa 

3- Ñieän trôû ñoát noùng (SiC) 

4- Vaät lieäu caùch nhieät 

5- Voõ loø (2 lôùp) 

6- OÁng baûo veä 

7- Heä thoáng taûi maãu 

8- Nôi khí ñöôïc bôm vaøo 

9- Nuùt keát noái (nung loø) 

10- Kieåm soaùt caëp nhieät ñieän 

11- Quaït (laøm nguoäi loø 

 

* Heä thoáng taûi maãu: 
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+ Caùc loaïi ñaàu ño vaø cheùn : 
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b) Boä nguoàn: 

Ñaëc ñieåm: 

Nguoàn ñieän cung caáp cho loø nung: 2,0 KVA 

Kích thöôùc:   200 × 370 × 470 (mm) 
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1- Heä thoáng ñieàu khieån loø nung (ñöôïc keát noái vôùi boä phaän ño) 

2- Quaït (laøm nguoäi thieát bò) 

3- Vaän haønh loø nung (caém keát noái töø boä phaän ño)  

4- Boä chuyeån AC/220V (noái vôùi nguoàn ñieän) 

5- Coâng taét chính (taét, môû nguoàn ñieän) 

6- LED – “on line” taét, môû thieát bò 

7- LED – “power” – chæ tình traïng loø ñang hoaït ñoäng 

8- LED – “fuse” – cho bieát coù moät thieáu soùt naøo ñoù ôû nguoàn ñieän vaøo 

9- LED – “limit” – cho bieát coù söï vöôït quaù coâng suaát ñieän cho pheùp 

 

c) Hoäp kieåm soaùt khí: 

Phaïm vi doøng khí:  5 – 190ml/phuùt (Ñoái vôùi khí nitô) 

      3 oáng ño doøng 

AÙp suaát vaøo cöïc ñaïi:  0.5 bar 

Nguoàn cung caáp:  115V/230V 

 

+ Maët tröôùc cuûa hoäp kieåm soaùt khí: 
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1- Nuùt baám: taét, môû khí 1 

2- Nuùt baám: taét, môû khí 2 

3- Nuùt baám: taét, môû khí 3 

4- LED “on line”: taét, môû thieát bò kieåm soaùt khí 

5- Nuùt ñieàu chænh doøng khí 

6- OÁng ño doøng khí 

 

+ Maët sau cuûa hoäp kieåm soaùt khí: 

 

 

 

 

 

1- Choå keát noái khí vaøo vaø ra 

2- Nuùt keát noái – nguoàn ñieäb mang 6V 

3- Choå keát noái vôùi boä phaän ño (kieåm soaùt loø nung) 

4- Coâng taéc chính: taét, môû hoäp ñieàu khieån 
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d) Heä thoáng chaân khoâng: 

Maùy STA 409 PC ñöôïc trang bò moät heä thoáng chaân khoâng 
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1- Gôø chaân khoâng (STA 409 PC – boä phaän ño) 

2- Gôø chaân khoâng (heä thoáng chaân khoâng) 

3- Chaân khoâng keá 

4- Keát noái vôùi doøng khí ñeå taêng nhanh doøng khí vaøo 

5- Van ñoùng 

6- OÁng keát noái vôùi bôm chaân khoâng 

 

e) Bình ñieàu nhieät tuaàn hoaøn 

 

 

 

 

 

 

 

+ Ñaëc tính kyõ thuaät: 

Nhieät dung     2000W 

Naêng suaát bôm (dung löôïng bôm)  15lít/phuùt 

 Sai leäch nhieät ñoä    ± 0.03 K 

 Nguoàn ñieän cung caáp   230V/50/60 Hz 
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+ Chi tieát: 

1. Ñaàu ra cuûa maùy ñieàu nhieät 

2. Ñaàu vaøo cuûa maùy ñieàu nhieät 

 

+ Löu yù: ñoä daøi toái ña cuûa caùc oáng daån töø bình ñieàu nhieät ñeán boä phaän ño laø 2m 

 

f) Heä thoáng caân: caân ñieän töû  toái ña18g 

 

* Caùch keát noái caùc boä phaän: 
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* Löu yù: Hoäp kieåm soaùt doøng khí phaûi ñöôïc noái vôùi boä phaän ño qua moät adaptor 
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2. Vaän haønh maùy 

Trong quaù trình phaân tích nhieät, vieäc kieåm tra caùc thoâng soá coù moät yù nghóa quan troïng aûnh höôûng 

ñeán keát quaû ño. Nhöõng thoâng soá caàn ñöôïc chuù yù khi chuaån bò ño laø: 

- Hieäu chuaån 

- Chuaån bò maãu 

- Khoái löôïng maãu 

- Vaät lieäu chuaån (vaät lieäu laøm cheùn) 

- Nhieät ñoä phoøng chöùa maãu 

- Chöông trình nhieät ñoä 

- Moâi tröôøng 

 

a) Hieäu chuaån: 

- Hieäu chuaån nhieät ñoä vaø haøm nhieät laø moät ñieàu kieän tieân quyeát cho vieäc phaân tích ñònh löôïng cuûa 

maùy ño STA. Baát cöù khi naøo coù söï söûa chöõa hoaëc coù söï thay ñoåi ñieàu kieän ño löôøng ñeàu caàn phaûi 

hieäu chuaån laïi. Thöôøng moät naêm neân hieäu chuaån laïi ít nhaát laø moät laàn 

Vaät lieäu duøng ñeå hieäu chuaån DSC/DTA (nhieät ñoä vaø haøm nhieät) coù phaïm vi nhieät ñoä taêng daàn ñeán 

1500
0
C goàm 8 maãu kim loaïi (cho söû duïng cheùn nung baèng Al2O3) nhö sau: 

 

Teân goïi Kyù hieäu Ñoä tinh khieát Nhieät ñoä, 
0
C 

Lyù thuyeát Dung ñoä 

Indium In 99.99% 156.6 ± 3K 

Tin Sn 99.99% 231.9 ± 3K 

Bismuth Bi 99.99% 271.4 ± 3K 

Zinc Zn 99.99% 419.6 ± 3K 

Aluminum Al 99.99% 660.3 ± 3K 

Silver Ag 99.99%       961.8 (1) 

      951.5 (2) 

± 3K 

± 3K 

Gold Au 99.99%          1064.2 ± 3K 

Nickel Ni 99.99% 1455 (1) ± 5K 

 

(1) ÔÛ ñieàu kieän khoâng coù khoâng khí 

(2)  Coù khoâng khí 

Khoái löôïng vaät lieäu caàn cho moãi laàn ño: 5 ÷ 50mg  

Ñoái vôùi ño löôøng DSC löôïng vaät lieäu chæ neân duøng toái ña töø 10 ÷ 15mg 

 

* Chöông trình nhieät ñoä: moãi vaät lieäu hieäu chuaån phaûi ñöôïc tieán haønh ño 2 hoaëc 3 laàn trong cuøng 

moät chöông trình nhieät ñoä môùi thu ñöôïc keát quaû chính xaùc. Ñoái vôùi maùy ghi nhaän ñænh noùng chaûy, 

nhöõng döû lieäu ñöôïc coi laø hoøan thaønh phaûi coù ít nhaát 6 ñeán 8 ñieåm nhieät ñoä. Vaø nhieät ñoä cuoái cuøng 

cuûa giai ñoaïn naâng nhieät khoâng neân vöôït quaù ñieåm noùng chaûy töông öùng töø 10 ñeán 20
0
K. Coøn trong 

giai ñoaïn laøm nguoäi, nhieät ñoä neân xaáp xæ döôùi 100
0
C ñieåm chuyeån tieáp töông öùng caàn ñaït ñöôïc ñeå 

ñaûm baûo söï keát tinh hoaøn toøan 
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+ Löu yù: do Zn baét ñaàu bò oxy hoùa treân 225
0
C neân maãu naøy chæ cho chaïy hieäu chuaån moät laàn vaø chæ 

2 ñeán 3 ñieåm nhieät ñoä. 

Ñöôøng cong ño löôøng cuûa laàn thöù 2 vaø thöù 3 môùi ñöôïc duøng ñeå ñaùnh giaù keát quaû (boû qua laàn ño 

ñaàu). 

Sau khi hieäu chuaån xong, ta laäp ñöôøng cong ñoä nhaïy taïo bôûi nhöõng ñieàu kieän ño löôøng ñaõ choïn. 

Neáu ñöôøng cong naøy bò leäch ra khoûi phaïm vi dung sai cho pheùp thì vieäc hieäu chuaån phaûi ñöôïc laäp 

laïi. Neáu khi hieäu chuaån laïi vaãn bò leäch thì phaûi lieän heä vôùi nôi cung caáp maùy. 

- Hieäu chuaån caân: Caân caàn ñöôïc hieäu chuaån laïi khi coù söï di chuyeån, söûa chöõa, khi thay boä phaän taûi 

maãu hay khi coù nhöõng thay ñoåi ñaùng keå trong keát quaû ño (ví duï khi thay ñoåi cheùn chöùa maãu) . 

* Caùch thöùc hieäu chuaån caân: 

 - Môõ Menu Measurement cuûa phaàn meàm NETZSCH 

 - Choïn tieâu ñeà: Diagnosis 

 - Choïn: Balance Calibration 

 - Baét ñaàu hieäu chuaån 

 - Chôø ñeán khi hieäu chuaån ñaõ hoaøn taát 

 

b) Chuaån bò maãu 

Khi chuaån bò maãu, caàn phaûi hieåu roõ tính chaát cuûa maãu (tính dính cuõng nhö nhieät ñoä noùng chaûy…). 

Söï tieáp xuùc nhieät toát giöõa maãu vaø caûm bieán nhieät laø moät yeâu caàu khoâng theå thieáu ñeå coù keát quaû toái 

öu 

Caùch chuaån bò cho maãu raén vaø loûng nhö sau: 

 Ñoái vôùi nhöõng maãu daïng boät: maãu ñöôïc raûi naèm baèng phaúng döôùi ñaùy cheùn ñöïng maãu 

 Ñoái vôùi nhöõng maãu daïng khoái raén (ví duï nhö cao su hoaëc chaát deûo): duøng dao caét chuùng 

thaønh nhöõng laùt moûng  

 Ñoái vôùi nhöõng maãu coù daïng moûng nhö phim: caét nhoû chuùng vaø cho  phuû heát ñaùy cheùn. Ñeå 

coù söï tieáp xuùc toát giöõa maãu vaø ñaùy cheùn neân duøng naép ñaäy cheùn laïi. 

 Ñoái vôùi nhöõng maãu daïng sôïi: caét chuùng thaønh nhöõng sôïi ngaén vaø ñaët chuùng naèm song song 

trong cheùn. Neáu sôïi ñöôïc quaán quanh moät thanh nhoû thì laáy chuùng ra khoûi thanh vaø caét nhoû, 

ñaët vaøo cheùn. Neáu laø moät boù sôïi ñöôïc bao laïi baèng laù nhoâm thì caét caû sôïi laån laù nhoâm cho 

vaøo cheùn. Ñeå taêng ñoä chính xaùc cuûa keát quaû thí nghieäm neân nhoû vaøo cheùn moät gioït daàu 

silicon (giuùp caûi thieän quaù trình chuyeån giao nhieät) 

 Nhöõng maãu daïng loûng: tuøy thuoäc vaøo ñoä nhôùt, coù theå duøng que thuûy tinh, pipet hoaëc moät 

oáng chích ñeå nhoû maãu vaøo cheùn 

 Ñoái vôùi nhöõng maãu khoâng beàn (phoùng xaï): neân duøng nhöõng cheùn ñaëc bieät kín aùp (suaát). Boä  

phaän ño caàn phaûi hieäu chuaån laïi khi söû duøng nhöõng cheùn kín aùp naøy 

 Ñoái vôùi nhöõng maãu coù phaûn öùng bay hôi(ví duï coù söï bay hôi cuûa nöôùc, khí CO2): duøng cheùn 

coù naép ñaäy. Nhöõng naép ñaäy naøy coù ñuïc moät loå nhoû ôû giöõa ñeå traùnh söï bieán daïng cuûa cheùn 

khi nung 

* Choïn cheùn ñöïng maãu: cheùn ñöïng maãu ñöôïc choïn tuøy thuoäc vaøo: 

  - Heä thoáng taûi maãu 

  - Vaät lieäu maãu 

  - Khí bôm vaøo taïo moâi tröôøng 
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c) Khoái löôïng maãu: 

- Khoái löôïng maãu ñöôïc caân baèng caân phaân tích coù ñoä chính xaùc =  ± 0.01 mg 

- Cheùn chuaån vaø cheùn ñöïng maãu caàn ñöôïc laøm saïch baèng aceâton hoaëc coàn tröôùc khi söû duïng 

- Khi cho maãu vaøo cheùn: khoâng ñöôïc ñeå maãu dính vaøo caïnh hoaëc gôø cheùn 

 

d) Vaät lieäu chuaån: 

- Coù moät soá chaát coù theå töông hôïp vôùi vaät lieäu laøm cheùn taïo thaønh nhöõng pha laån loän 

- Maãu ñaõ chaûy ra coù theå phaûn öùng vôùi vaät lieäu laøm cheùn vaø laø nguyeân nhaân laøm nhieät ñoä chaûy thay 

ñoåi 

- Khi ño nhöõng maãu kim loaïi trong nhöõng cheùn baèng kim loaïi caàn coù söï theo doûi chaët cheû. Neáu coù 

söï phaân huûy hay tan chaûy cheùn coù theå daån ñeán aên moon boä phaän taûi maãu 

* Danh saùch caùc chaát gaây töông hôïp vôùi vaät lieäu laøm cheùn: 

 

Vaät lieäu laøm cheùn Caùc chaát 

C5H10 H2O Ga In Sn Pb Zn Li2SO4x 

H2O 

Al Ag Au 

Corundum, Al2O3 0 0 + + + + + + + + + 

Bornitride, BN 0 0 + + + + + + + ? ? 

Graphite, C 0 0 + + + + + + + + - 

Thuûy tinh silic + + + + + + ? + - × × 

Ñaù silic, SiO2 + + + + + + + + - + + 

Aluminium, Al + . - + - + - + × × × 

Al, ñaõ oxy hoùa + + + + + + + + × × × 

Silver, Ag + + - - - - - ? - × × 

Gold, Au + + . . - - - + - - × 

Nickel, Ni + + . . . . . ? - + - 

Iron, Fe + . . + . + - ? - + - 

Theùp tinh cheá + + . + . + - ? - + - 

Platinum, Pt + + . . - - - + - - - 

Molybdenum, Mo + + . ? . ? . ? ? ? - 

Tantalum, Ta + + ? + ? ? ? + - + - 

Tungsten, W 0 0 . ? ? . + ? . + + 

 

+   khoâng hoøa tan, khoâng aûnh höôûng ñeán nhieät ñoä chaûy 

-    tan chaûy cheùn, gay thay ñoåi nhieät ñoä chaûy 

.    hoøa tan cuïc boä, coù theå laøm thay ñoåi nhieät ñoä chaûy 

×   chaûy cheùn 

?   tính töông hôïp khoâng roõ 

0   khoâng thaáy roû söï keát hôïp 

 

 

CuuDuongThanCong.com https://fb.com/tailieudientucntt

http://cuuduongthancong.com?src=pdf
https://fb.com/tailieudientucntt


 - 28 - 

ñ) Chuaån bò cho caùc boä phaän cuûa maùy 

 

* Kieåm soaùt bình ñieàu nhieät cho boä phaän ño: 

- Ñeå baét ñaàu cho moät vieäc ño löôøng, caém bình ñieàu nhieät toái thieåu töø 2 ñeán 3 giôø tröôùc khi duøng 

- Ñeå kieåm soaùt toát hôn boä phaän ñieàu chænh ñieàu nhieät neân caém bình ñieàu nhieät qua ñeâm tröôùc khi 

ño 

- Ñöøng taét bình ñieàu nhieät neáu thieát bò vaån ñöôïc söû duïng cho nhöõng ngaøy keá tieáp 

- Ñaët nhieät ñoä cho bình ñieàu nhieät khoaûng treân 2
0
C so vôùi nhieät ñoä xung quanh 

 

* Choïn löïa heä thoáng taûi maãu: 

- Heä thoáng taûi maãu ñöôïc choïn theo yeâu caàu söû duïng (TG, DTA/DSC) vaø nhieät ñoä laøm vieäc. Vieäc söû 

duïng nhöõng caëp nhieät rieâng leõ thöôøng aûnh höôûng ñeán ñoä chính xaùc veà nhieät vì tính chaát khaùc nhau 

cuûa vaät lieäu laøm caëp nhieät. 

- Nhöõng ñieàu kieän ño phaûi ñöôïc choïn löïa ñeå nhieät ñoä laøm vieäc ñaït yeâu caàu maø khoâng gaây nguy 

hieåm cho heä thoáng ñôõ maãu. Moät söï phoái hôïp thích hôïp giöõa kieåu loø vaø heä thoáng ñôõ maãu ñaõ ñöôïc söû 

duïng 

- Moät vaøi heä thoáng taûi maãu chæ cho pheùp söû duïng loaïi khí ñoát chæ ñònh 

 

* Caùch laép ñaët boä phaän taûi maãu 

- Duøng ngoùn tay caùi vaø ngoùn troû nhaác ôû giöõa oáng daån cuûa boä phaän taûi maãu 

- Caùi choát ñöôïc ñaùnh daáu baèng moät chaám ñoû. Xoay boä phaän taûi maãu sau cho chaám ñoû naøy oû tröôùc 

maët 

- Gaén nuùt keát noái cuûa boä phaän taûi maãu naøy vaøo loå ghi 

- AÁn boä phaän taûi maãu naøy xuoáng moät caùch nheï nhaøng cho ñeán khi thaáy khôùp vôùi oáng truïc 

- Kieåm tra nuùt keát noái naøy coù ñuùng vò trí khoâng baèng caùch xoay nheï nhaøng oáng daån maãu 

 

* Caùch ñaët cheùn: 

- Ñaët cheùn vaøo choùp cuûa boä phaän taûi maãu . Nhôù ñaët cheùn ñöïng maãu ôû ñaèng tröôùc, cheùn chuaån ôû 

ñaèng sau. 

 

* Ñieàu chænh loø: 

Vò trí chính xaùc cuûa loø ñaõ ñöôïc ñieàu chænh bôûi NETZSCH neân vieäc ñieàu chænh laïi loø laø khoâng caàn 

thieát 

Neáu loø ñöôïc ñieàu chænh laïi thì: 

- Vò trí cuûa boä phaän taûi maãu phaûi ñaët ñuùng vaøo giöõa loø nung 

- Kieåm tra noù baèng caùch chaïy thou (vôùi hai cheùn khoâng) 

- Neáu ñöôøng cô baûn leäch laïc so vôùi ñöôøng tieâu chuaån (thu nhieät hoaëc toûa nhieät) töông öùng thì phaûi 

söû duïng coùn taùn döôùi ñaùy loø. Con taùn ñöôïc ñaùnh daáu baèng soá töø 0 ñeán 4 . Ñeà xoay con taùn, duøng 

moät caùi vaën vít nhoû hoaëc moät caùi khoùa 

- Vò trí cuûa yeáu toá nhieät thay ñoåi caàn chuù yù ñeán boä phaän taûi maãu 

 

* Choïn moâi tröôøng khí:   
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Maùy STA 409PC cho pheùp ño löôøng döôùi nhöõng ñieàu kieän sau: 

- Ñoäng löïc doøng khí 

- Moâi tröôøng khí tænh 

- Chaân khoâng 

+ Ñoäng löïc doøng khí: duøng ñeå taïo moâi tröôøng khí baûo veä boä phaän ño vaø buoàng caân 

 Phöông thöùc: 

- Taïo aùp suaát chaân khoâng khoaûng 0.5  1.0 bar 

- Môû van ñeå naïp khí vaøo boä phaän ño vaø buoàng caân 

- Huùt chaân khoâng vaø naïp khí laàn hai 

- Môõ van thoùat khí 

- Môû duïng cuï kieåm soaùt doøng khí ñeå ñieàu chænh doøng khí bôm vaøo 

- Chôø vaøi phuùt cho doøng khí oån ñònh 

- Tieán haønh ño 

+ Moâi tröôøng khí tænh : buoàng chöùa maãu tuy ñöôïc laép ñaày khí  nhöng khí naøy seõ khoâng ñöôïc trao 

ñoåi trong suoát quaù trình ño löôøng (khí trô) 

 

* Moät soá vaán ñeà caàn löu yù: 

- Caàn phaûi traùnh söï xaâm nhaäp cuûa khí gaây aên moøn vaøo buoàng caân. Do ñoù: 

+ Buoàng caân phaûi luoân luoân ñöôïc bôm khí trô 

+ Toác ñoä doøng khí trô bôm vaøo phoøng caân phaûi cao hôn so vôùi phoøng chöùa maãu 

+ Chænh laïi toác ñoä doøng khí trô baèng duïng cuï ño doøng  

+ Taïo chaân khoâng boä phaän ño 

+ Ñöa khí baûo veä qua van “baûo veä” cho ñeán khi ñaït aùp suaát mong muoán  

+ Chôø cho ñeán khi doøng khí trô oån ñònh 

- Toác ñoä bôm khí: 

+ Bôm 1   20  30 ml/phuùt 

+ Baûo veä :   10 ml/phuùt 

- Khoâng môû loø sau khi vöøa nung xong cho ñeán khi nhieät ñoä cuûa maãu < 300
0
C. Tröôùc khi môû loø, chôø 

ñeán khi loø caân baèng aùp suaát 

- Ñeå traùnh moâi tröôøng gay nguy haïi cho thieát bò, caàn theo nhöõng höôùng daån sau ñaây khi naïp hoaëc 

bôm khí: 

+ Boä phaän ño ñöôïc thieát keá kín chaân khoâng. Vì theá, coù theå tieán haønh ño trong moät moâi 

tröôøng ñaõ ñöôïc kieåm soaùt 

+ Baûo ñaûm an toaøn trong khi ño ôû nhieät ñoä treân 1000
0
C. Nhöõng vaät lieäu ceramic thöôøng xaûy 

ra phaûn öùng ôû nhieät ñoä naøy. Nhöõng vaät lieäu naøy veà baûn chaát coù aûnh höôûng ñeán öùng suaát vì 

coù nhöõng thay ñoåi nhieät ñoä thöôøng xuyeân. Vì theá, coù theå xaûy ra söï cracking vaø leäch doøng. 

Do nhöõng tính chaát ñaëc bieät cuûa vaät lieäu ceramic neân khoâng theå döï ñoaùn tröôùc ñöôïc nhöõng 

nhöôïc ñieåm naøy vaø vì theá khoâng theå traùnh khoûi ñöôïc thaäm chí khoâng theå ngaên ngöøa ñöôïc 

+ Khí trô, khoâ laø khí ñöôïc khuyeân duøng ñeå bôm vaøo buoàng chöùa maãu. Tröôùc khi daån khí 

vaøo, moät cuoäc kieåm tra söï roø ræ caàn tieán haønh khi taïo chaân khoâng ñeå daûm baûo söï trong saïch 

cho moâi tröôøng chöùa maãu. Caàn  löu yù khí thoaùt phaûi ñöôïc daån qua moät oáng thaûi thích hôïp. 

Tuyø thuoäc vaøo ñieàu kieän ño löôøng (maãu ño, moâi tröôøng, phaïm vi nhieät ñoä nung) maø nhöõng 
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saûn phaåm khoâng mong muoán coù theå döôïc taïo thaønh bôûi nhieät phaûn öùng khi söû duïng khí trô.. 

Nhöõng saûn phaåm naøy (ví duï nhö HCN, CO, SO2, dioxin…) maëc duø chæ chieám moät löôïng nhoû 

cuõng gaây toån haïi ñeán söùc khoûe, vì theá khoâng neân ñeå noù bay vaøo phoøng laøm vieäc 

+ Ngöôøi söû duïng maùy phaûi döï phoøng tröôùc duø coù hay khoâng coù nhöõng khí ñoäc giaûi phoùng ra 

trong suoát quaù trình ño. Vieäc giöõ gìn an toaøn laø hoaøn toaøn caàn thieát 

Khi vieäc ño löôøng coù sinh ra nhöõng khí trong buoàng chöùa maãu, vaäy thì moät cuoäc kieåm tra veà khaû 

naêng gaây nguy haïi cuûa khí hay hoån hôïp khí laø caàn thieát. Trong tröôøng hôïp naøy, nhöõng khía caïnh 

döôùi ñaây phaûi ñöôïc ñöa ra xem xeùt caån thaän: 

° Nhöõng hoån hôïp khí gaây noå hay nhöõng thaønh phaàn gaây noå thoaùt ra töø maãu tieáp xuùc vôùi oxy (trong 

khoâng khí) 

 

° Chaéc chaén raèng khoâng coù nhöõng ñoäc toá coù theå thoaùt ra töø khí hoaëc hoån hôïp khí khi nung. Caàn 

xem xeùt ñeán nhöõng phaûn öùng coù theå xaûy ragiöõa khí bôm vaøo phoøng caân vaø khí vaøo buoàng chöùa 

maãu 

° Loaïi tröø nhöõng khí aên moøn caùc ñaàu daån vaø caùc van söû duïng trong heä thoáng hoaëc nhöõng thieát bò 

xung quanh (ví duï nhö van aùp keá, duïng cuï ño doøng …). Neáu khoâng, söï roø ræ laø khoâng traùnh khoûi 

° Nhöõng khí hoaëc hoån hôïp khí coù aûnh höôûng leân nhöõng ñoà phuï tuøng cuûa heä thoáng. Tuy chuùng 

khoâng gaây ra söï roø ræ nhöng coù theå gay aên moon daån ñeán hö haïi toaøn boä heä thoáng 

 

3. Caùch thöùc ño: 

 

 

Baät heä thoáng maùy tính vaø 

boä phaän ño khoaûng 60 phuùt 

tröôùc khi baét ñaàu ño 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Tuyø thuoäc vaøo nhöõng ñieàu 

kieän ño löôøng cuûa maùy maø 
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yeâu caàu boå sung: caùc khí 

bôm, chaân khoâng 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Baät bình ñieàu nhieät ít nhaát 

3 giôø tröôùc khi baét ñaàu ño 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Chuaån bò maãu ño 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Caân maãu treân caân phaân 

tích vaø cho maãu vaøo cheùn 

 

 

CuuDuongThanCong.com https://fb.com/tailieudientucntt

http://cuuduongthancong.com?src=pdf
https://fb.com/tailieudientucntt


 - 32 - 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Baám ñoàng thôøi nuùt “up” vaø 

“safety” ñeå di chuyeån loø 

ñeán vò trí chôø 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Ñaët cheùn chöùa maãu (ñaèng 

tröôùc) vaø cheùn chuaån  

(ñaèng sau) leân ñaàu choùp 

cuûa boä phaän taûi maãu 
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Baám ñoàng thôøi nuùt “down” 

vaø “safety” ñeå di chuyeån 

loø vaøo vò trí ño 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Baät hoäp duïng cuï dieàu 

chænh doøng khí . Ñaët yeâu 

caàu veà löôïng khí 
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Khôûi ñoäng chöông trình ño 

STA 409 PC 

 

 

 

 

11               Caùch thöùc khôûi ñoäng chöông trình ño maãu : 

 

 

File Menue 

 

 

New 

 

 

STA 409 PC Measurement Header 

Measurement Type: Sample 

 

Open Temperature Calibration 

 

Open Sensitivity File 

                      

Define Temperature Program 

 

Define Measurement File Name 

 

The program switches to the 

Adjustment Window 

 

 

Start 
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* Moät soá giaûn ñoà phaân tích nhieät töø maùy STA 409 PC  
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