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耐驰科学仪器商贸（上海）有限公司 应用实验室



热分析联用技术

联用技术概述



材料的热分解产物研究
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 TG：定量计算各失重阶段比例，推算成分含量
 EGA：获取各失重阶段释放气态产物的具体成分信息

EGA Coupling



TA-EGA 联用 –深入了解反应机理
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结合使用逸出气体分析，能够获取关于失重过程中逸出气体的组分的额外信息，
对材料特性与反应机理进行更深入的研究。

联用方式:

热分析联用



针对材料选择合适的联用方式

材料类别

生物
质

有机
分子

聚合
物

粘合
剂

建筑
材料 陶瓷 无机

物 盐类 金属
合金



• 通过检测有机物官能团对物质进行定性/定量分析。
• 无法检测 H2, O2, N2 等双原子对称分子。

联用方式比较

FTIR 联用:

• 通过检测不同离子的质荷比信息对气体产物进行定性/定量分析。
• 可以轻松检测 H2O, CO2, H2, O2, CH4 等小分子气态产物。
• Skimmer 联用，可检测沸点较高的大分子物质，及无机、金属挥发物。
• 对多种复杂有机组分混合的图谱解析较为困难。

QMS 联用:

GC-MS 联用:
• 通过 GC 将混合的气体产物进行预分离，再由质谱按时间顺序依次测试分离
后产物的离子碎片峰谱图，并在谱库中进行检索匹配，获取产物成分信息。

• 在检测复杂的混合有机气态产物方面有明显优势。



联用设计的关键因素

 炉管与载气流方向

（是否顺应热空气自然流向）

 炉管与出口形状设计

（烟囱效应）  气体传输中的防冷凝措施

𝑝𝑝 + 𝜌𝜌𝑔𝑔ℎ +
1
2
𝜌𝜌𝑣𝑣2 = 𝐶𝐶

负压区

Hot
Transfer Pipe

Hot
Condense??

簡報者
簡報註解
炉内：ρ小，h小，v小  p大出口管：ρ大，h大，v大  p小



耐驰联用结构特点

立式顶部装样结构：

• 载气和样品气方向一致，均顺着热空气
的自然向上流向，结合炉管设计的烟囱
效应，确保产物气顺畅流出。

• 气流为层流，无死体积与混流问题，确

保信号可靠性。

• 由于出气顺畅，所需载气流速小，由此

样品气浓度高，检测信号强。

• 接口和管线均加热至高温（最高温度

300℃），减少气体分子冷凝，确保产物

能到达 EGA 端得到及时有效的检测。



热分析联用技术

热红联用

- 原理与仪器



水分子受红外光波照射：

吸收一定波长的红外光后，产生振动能级跃迁。

红外吸收

红外吸收的选择性：不同的物质、不同的官能团，其吸收的波长分布
（红外光谱）不同
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簡報者
簡報註解
中红外：4000…400 cm-1
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红外光谱的指纹区

 4000 ~ 1330 cm-1：官能团区

 1330 ~ 400 cm-1：指纹区。该区域吸收峰特征性强，可用于区别不同化合物结构上的微
小差异。

三种聚丁二烯的红外光谱图
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傅立叶变换红外光谱仪（FT-IR）

干涉时域图
（包含样品吸收信息）

红外光谱图

定镜

红外光源

分束器

样品

动镜

检测器

傅立叶变换

簡報者
簡報註解
红外光源发出的是一定波数范围的复合红外光。在动镜移动过程中，不同波长的光的干涉情况不同。干涉时域图：x轴为时间，即对应于动镜移动距离。Y轴是对应于该时间的所有波长的信号累加。该图再经样品透射后，包含了样品红外吸收的特征光谱信息。再经傅立叶变换，将时域图转换为红外光谱图



TG / STA - FTIR 联用

从 TG / STA出口释放出的产物气
体, 通过连接段进入 FTIR 的气体
测量单元。

通过测量红外吸收光谱，能够分析
得到逸出气体的成分或结构信息。

Perseus 联用

传输管线联用



FTIR “alpha“ 

样品及炉体

出气口

联用接口
恒定电压加热或
选配温度控制器

(对于高沸点气体推荐) 

Perseus 联用 - 结构示意图



FTIR 气体室
(230°C)

传输管线
(230°C)

控制热电偶
出口适配器

(230 °C) 控制热电偶

炉体

样品

样品支架

控制热电偶

气体出口
TG / STA

传输管线联用 - 结构示意图



Proteus – TG-DTG-Gram Schmidt 图谱
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Perseus STA 449 F3
Sample: Calcium Oxalate
Sample mass: 10.77 mg
Crucible: Al2O3
Atmosphere: N2 (70 ml/min)
Heating rate: 10 K/min

Gram Schmidt：全部波数的信号总积分随时间/温度的变化曲线。从总体上表征产物释放过
程。一般与DTG有对应性。



Bruker Opus –FTIR 图谱解析
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FTIR 联用的优缺点

STA/TGA-FTIR 联用: 从红外特征吸收峰，获取关于逸出气体组分（官能团）
的信息。

⇒ 无需碎片化，即可轻松获取有机官能团的相关信息。广泛应用于有机领域。

⇒ 无机气体也有特征的吸收光谱。

⇒ 不能检测没有偶极矩变化的气体 (如惰性气体，与双分子气体如 H2, O2, N2
等)



热分析联用技术

热红联用

- 典型应用实例



1. 软 PVC 的热降解
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簡報者
簡報註解
Perseus TG209F1 Libra



TG curve

软 PVC – 红外 3D 图谱



软 PVC - 320℃ FTIR 图谱
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样品谱图

DOP 谱库曲线

HCl 谱库曲线

簡報者
簡報註解
DOP: 一种增塑剂



2. EVA 的热降解

NETZSCH Analyzing & Testing

簡報者
簡報註解
Perseus



EVA 的热降解: FT-IR 3D 红外谱图

NETZSCH Analyzing & Testing



EVA: 355℃ 分解产物检索

NETZSCH Analyzing & Testing



NETZSCH Analyzing & Testing

EVA: 473℃ 分解产物检索



EVA: TG-DTG-GS-产物轨迹图

NETZSCH Analyzing & Testing



3. 硅橡胶
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STA449 F1, Rh furnace
Sample carrier: TG
Sample mass:  14 mg
Crucible: Al2O3
Atmosphere: nitrogen, synthetic air
Heating rate: 10 K/min

簡報者
簡報註解
Pyrolisis of silicon rubber in three stepsAfter switching to air mass increase due to oxidation of the silicon backbone to SiO2.This effect was not observed under nitrogen for the complete measurement.



硅橡胶
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硅橡胶 - 426℃ 分解产物的 FTIR 匹配结果
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簡報者
簡報註解
Clear identification of methane CO2 and chloro compounds



NETZSCH TG-FT-IR 聚合物数据库

NETZSCH Analyzing & Testing 34



TG-FTIR 高分子数据库

NETZSCH Analyzing & Testing 35



NETZSCH 聚合物 TG-FTIR 谱图海报

NETZSCH Analyzing & Testing
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4. 石墨填充 PTFE 的 STA-FT-IR 测试
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Perseus STA 449 F1 
Sample: PTFE-graphite comp.
Sample mass: 11.54 mg
Crucible: Pt
Atmosphere: Ar, air (70 ml/min)
Heating rate: 10 K/min

切换为 air

熔融

(灰分)

热降解

簡報者
簡報註解
PTFE 填充石墨：提高耐磨损性与自润滑性



594 ℃ 气态产物鉴定
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594°C 红外谱图
PTFE (数据库谱图)
C2F4 (数据库谱图)
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886°C 红外谱图
CO2 (数据库谱图)

886 ℃ 气态产物鉴定
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Perseus STA 449 F1 
Sample: PTFE-graphite comp.
Sample mass: 11.54 mg
Crucible: Pt
Atmosphere: Ar, air (70 ml/min)
Heating rate: 10 K/min

切换为 air

石墨的烧失

PTFE 热降解

灰分



5. 全氟弹性体 – 增塑剂成分鉴定
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抽取 370°C 红外谱图

全氟弹性体



370℃ 红外谱图

在标准谱库中无法找到满意的匹配结果
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全氟聚醚增塑剂 Fomblin Y-06 的 TG-FTIR 测试

样品名称: 全氟聚醚
分子量: 1800 g / mol

CF3 - (O - CF - CF2 )n - (O - CF2 )m - O - CF3
|
CF3

蒸汽压: 1.3 x 10-5 mbar at 20°C
分解温度: > 290°C

标准条件下的 TG-FTIR 测量

抽取 320°C 
红外谱图



谱图对比
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鉴定结果：该弹性体中所含增塑剂为全氟聚醚增塑剂 Fomblin。



6. 萘哌地尔（Naftopidil）

萘哌地尔：适用于良性前列腺增生症引起的
排尿障碍。（片剂、胶囊）

样品: 晶体粉末

测量条件:

仪器: DSC 204, TG 209-FTIR

样品重量: 0.5 to 16 mg

坩埚: Al crucible

温度范围 20 °C...160 °C

升温速率: 10 K min-1

气氛: N2

http://en.wikipedia.org/wiki/File:Naftopidil.png


萘哌地尔 - 127 ℃的微量失重
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萘哌地尔 - 杂质鉴定
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7. 一水合乳糖 – DSC/TG

分解开始

与理论含水量吻合

IWPCPS-11, Stamford, 15.06.2009

O OHO

CH2OH
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H OH

CH2OH

H

H H

H

H

H

HOH

OH

OHOH

H
O * H2O

簡報者
簡報註解
But an additional TG experiment reveals that the material starts to decompose above approx. 220°C, so that the beta lactose anhydrate peak is overlapped by decomposition. The DSC peak at around 145°C relates to a mass loss effect of 5% which corresponds well to the stoichiometric water content of lactose monohydrate. 



156, 252, 311℃ 的红外谱图

簡報者
簡報註解
2-dimensional spectra at 156°C, 252°C and 311°C:At 156°C just water and a bit CO2 is visible. CO2 is a typically comes from the background.At higher temperatures the CO2 peak becomes larger and an additional CO peak appears, peaks of hydrocarbon and keto groups are growing.�


[image: image1.wmf]



一水合乳糖 – TG-FTIR 轨迹图
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 升温速率：10 K/min
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簡報者
簡報註解
Including the calculated traces of water, carbon dioxide and hydrocarbons in the TG graphic.The first mass loss step at around 150°C is indeed just water. Above 220°C again water, but this time alsohydrocarbons and CO2 appear. This leads to the conclusion that the lactose decomposes in this temperature range.
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8. 生物质秸秆的分解与燃烧
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Perseus STA 449 F3 
Sample: Straw
Sample mass: 28.64 mg
Crucible: Pt
Atmosphere: N2, air (70 ml/min)
Heating rate: 20 K/min

切换为 air

热裂解

燃烧

灰分

吸附水挥发
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301 ℃ 谱图匹配
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301°C 实测谱图
CO2
CO
formic acid
H2O

簡報者
簡報註解
Formic acid: 甲酸
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536°C 实测谱图

数据库谱图:

536 ℃ 谱图匹配



各气态产物轨迹图
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-20.90 %

4.62 % (1089.7 °C)
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-4.93 %
-33.78 %

-35.76 %

Perseus STA 449 F3 
Sample: Straw
Sample mass: 28.64 mg
Crucible: Pt
Atmosphere: N2, air (70 ml/min)
Heating rate: 20 K/min



9. 水泥原料: TG-DSC-IR
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↓ exo

Perseus STA 449 F3 
Sample: cem. raw mat.
Sample mass: 24.41 mg
Crucible: Pt
Atmosphere: N2 (70 ml/min)
Heating rate: 20 K/min

石英的 α→β 相变

β -CaSO4 的
形成

β → α-CaSO4

共晶体熔融
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水泥原料: CO2, SO2, H2O 轨迹曲线
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Ca(OH)2
→ CaO

CaSO4 ·2H2O
→ CaSO4

CaCO3
→ CaO

CaSO4 
→ CaO

CO2

SO2

H2O



Thank you for your attention!

德国耐驰热分析 上海应用实验室

NETZSCH Scientific Instrument Shanghai
Tel.: +86 21 51089255 - 6333
Fax: +86 21 58663150
nsi-lab@netzsch.com
www.ngb-netzsch.com.cn
www.netzsch-thermal-analysis.com
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