Analiza termiczna - Interpretacja krzywych (cz. V)

Krzywe TMA

Melanie Nijman

Interpretacja krzywych TMA niejednokrotnie stwarza pewne trudnosci, poniewaz rézne zjawiska fizyczne daja

takie same lub podobne efekty na krzywych pomiarowych. W takich przypadkach zachodzi koniecznos¢ do-

konywania zmian parametrow pomiarowych stosowanych w pomiarach TMA (tryb pomiaru, program sitowy,

program temperaturowy) lub uzyskania dodatkowych informacji przy pomocy innych metod analizy termicz-

nej. W tym artykule szczegétowo omoéwiliSmy rézne praktyczne podejscia.

Wstep

Przypisanie efektow wyste-
pujacych na krzywej TMA do
konkretnych proceséw fizycz-
nych nie zawsze jest mozliwe.
Zalezy to w znacznej mierze
od metody i trybu zastoso-
wanych w rzeczywistym po-
miarze. Na przykfad, skokowe
zmiany w kierunku zmniejsza-
jacych sie dlugosci w trybie
$ciskania moze wskazywac
na wystepowanie przemiany
szklistej, topnienia lub prze-
miany ciato state-ciato stafe.
W takich przypadkach wy-
magane jest wykonanie do-
datkowych pomiaréw w celu
wiasciwej interpretacji otrzy-
manej krzywej TMA. Mozliwe
sg nastepujace podejscia:

e zmiany w programie sito-
wym polegajace na stosowa-
niu réznych sit statycznych
(dodatnich lub ujemnych) lub
sit oscylujacych (DLTMA);

e zZmiany w programie tem-
peraturowym polegajace na
stosowaniu cykli
-chtodzenie-grzanie lub do-
konywaniu zmian szybkosci
grzania;

grzanie-
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« zastosowanie innego trybu
pomiarowego (np. rozcigga-
nie zamiast Sciskania);
 zastosowanie innej techniki
analizy termicznej takiej jak
DSC, TGA (EGA) lub DMA.

W artykule postaramy sie
pokaza¢, ze skorzystanie
z tych mozliwosci moze po-
moc lepiej zrozumied pro-
cesy zachodzgce w danym
materiale.

Polyester Fiber in Tension

Wptyw program sitowego
Program sitowy zastosowany
w ramach pomiaru TMA ma
decydujacy wplyw na ksztatt
krzywej pomiarowej. Na przy-
ktad, jesli badany jest mate-
riat amorficzny w warunkach,
gdzie przyktadana jest niewiel-
ka sita, przemiana szklista poja-
wia sie jako wzrost nachylenia
krzywej TMA (krzywa TMA sta-
je sie bardziej stroma).
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Jesli badanie tej samej prob-
ki odbywa sie w warunkach
wystepowania wiekszej sity,
przemiane szklistg obserwuje
sie w formie skoku na krzywej
TMA (grubos¢ prébki maleje).
Technika TMA zapewnia sity
w zakresie od -0,1 N do +1 N.
Poza tym, istnieje mozliwosc¢
stosowania programéw sito-
wych, w ktérych przytozona
sita nie jest stafa, lecz ulega
zmianom majacym ksztatt fali
sinusoidalnej lub fali kwadra-
towej.

Przyktad 1. Wielko$¢ przytozo-
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Badanie widkna polimeru semikrystalicznego

w trybie rozciggania z sitg 0,01 N i 0,02 N

nej sity

Na rysunku 1 przedstawiono
zachowanie sie widkna polie-
strowego podczas kurczenia
sie i rozciggania. Pomiar kur-
Czenia sie wymaga zazwyczaj
uzycia niewielkich sit. Czarna
krzywa otrzymano w warun-
kach uzycia statej sity 0,01 N.
Widzimy, ze prébka kurczy sie
(dtugos¢ probki maleje).
Czerwona krzywa uzyskano,
przyktadajac site 0,02 N. Wi-
dzimy tutaj, ze wiékno rozcia-
ga sie po przemianie szklistej.



Sita kurczenia sie materiatu
(sifa, przy ktorej prébka ani sie
nie kurczy, ani nie rozcigga)
miesci sie zatem w zakresie
0d 0,01 N do 0,02 N dla probki
badanej w tym konkretnym
przypadku.

Kurczenie sie jest typowe dla
rozciggnietych wtékien se-
mikrystalicznych; w wyniku
procesu produkcji wszystkie
krysztaty sg zorientowane
w tym samym kierunku. Orien-
tacja ta znika po przemianie
szklistej, a wtokna kurcza sie
w kierunku rozciggania (i sta-
ja sie grubsze). Poréwnywa-
nie materiatdw w ten sposob
pozwala wyciagnaé¢ wnioski
dotyczace réznic w produkgji
oraz samych materiatow.

Przyktad 2. DLTMA

W przypadku dynamicznej
analizy termomechanicznej
(DLTMA) sita dziatajgca na
probke zmienia sie. Mozemy
stosowac program sitowy ma-
jacy ksztatt sinusoidy lub fali
kwadratowej. W przypadku
programu sitowego majacego
ksztatt fali kwadratowej przy-
tozona sita zmienia sie okreso-
wo od wartosci mniejszej do
wiekszej. Wartosci tych dwéch
sit i okres (warto$¢ domysina
wynosi 12 s) nalezy zdefinio-
wac w metodzie.

W przypadku programu sito-
wego majacego ksztalt fali si-
nusoidalnej wartos¢ sity zmie-
nia sie tak jak funkcja sinus.
w metodzie sity nalezy réwniez
zdefiniowac¢ wartosci skrajne.
W tym przypadku takze moz-
na swobodnie zmienia¢ okres.
Na rysunku 2 przedstawiono
wynik badania technika DLT-
MA cienkiego dysku terefta-
lanu polietylenu (PET) o gru-
bosci 0,5 mm. Dla poréwnania,

Softening of PET
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Rys. 2. Badanie cienkiego dysku PET w warunkach wyste-
powania statej sity (0,5 N, powyzej) i sity zmieniajgcej sie
naprzemiennie (DLTMA, 0,01 N/ 0,19 N, ponizej)

krzywa na goérnym wykresie
uzyskano z badan tego sa-
mego materiatu wykonanych
technika TMA w trybie $ciska-
nia ze statg sita.

Na krzywej TMA widac trzy wy-
razne kroki, w ktérych naste-
puje spadek grubosci prébki
w miare jak sonda pomiarowa
penetruje prébke coraz inten-
sywniej.

Pomiar nie pozwala nam jed-
nak w sposéb jednoznaczny
przypisac tych trzech efektow
- moga one by¢ spowodo-
wane przemiang szklista, top-
nieniem, krystalizacja, kurcze-
niem sie, rozktadem lub innymi
efektami.

Badanie technikq DLTMA do-
starcza informacji, ktére sg nam
potrzebne do zinterpretowania
krzywej uzyskanej z pomiarow
TMA [1]. Do temperatury okoto
70°C, zmiana sity nie ma zad-
nego wptywu, a materiat pozo-
staje twardy. W temperaturze
okoto 70°C probka mieknie
i nastepuje wzrost amplitudy
przemieszczenia. Materiat jed-

noczesnie rozszerza sie, cze-
mu towarzyszy nagta zmiana
wspotczynnika rozszerzalnosci
cieplnej (CTE).

Takie zachowanie jest typowe
dla przemiany szklistej. Am-
plituda nastepnie obniza sie,
material natomiast staje sie
twardszy i kurczy sie.
Zachowanie takie jest cha-
rakterystyczne dla zimnej

Gelation of an Adhesive at 10 °C

krystalizacji. Po tej przemia-
nie amplituda przemieszcze-
nia wynosi praktycznie zero,
a materiat jest teraz ponow-
nie twardy, ale jest krystalicz-
ny i nie jest juz amorficzny.
Teraz gdy udato nam sie przy-
pisa¢ pierwsze dwa skoki,
koncowy skok moze by¢ wy-
nikiem topnienia powstatych
krystalitow.

Przyktad 3. DLTMA z sitami do-
datnimi i ujemnymi

Pomiary DLTMA wykonuje sie
zazwyczaj w warunkach przy-
ktadania sit dodatnich. W nie-
ktérych aplikacjach przykta-
dane sa takze sity zmieniajace
sie naprzemiennie, raz dodat-
nie, raz ujemne.

Stosowny przykfad przedsta-
wiono na rysunku 3, gdzie
wida¢ krzywe pomiarowe po-
czatkowo ciektego kleju. Klej
znajdowat sie w aluminiowym
tyglu o pojemnosci 40 pl, aby
zapobiec jego plynieciu. Po-
miar wykonano, stosujac pta-
ska sonde pomiarowg (pole
powierzchni 1 mm?) w statej
temperaturze 10°C.
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Rys. 3. Proces twardnienia kleju badany technikg DLTMA
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Frequency-Dependent Modulus
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Rys. 4. Krzywe DLTMA ptytki z obwodami drukowanymi
pokazujgce zaleznos$¢ temperatury przemiany szklistej od

czestotliwosci

Program sitowy przedstawiono
w gdérnym prawym rogu wy-
kresu. Krzywa DLTMA (czarna)
wykazuje poczatkowo bardzo
duze wygiecia. Gdy prdbka
pozostaje ciekta, sita ujemna
utrzymuje sonde catkowicie
poza ciecza.

Po pewnym czasie, wraz ze
lep-
kos¢ kleju wzrasta, ktoéry sta-
je sie coraz bardziej kleisty.
W zwiazku z tym, sita ujemna
nie jest wystarczajaca, aby
unies¢ sonde poza mase kleju,

wzrostem sieciowania,

stad amplituda przemieszcze-
nia staje sie mniejsza, aby po
40 minutach osiggna¢ war-
tos¢ prawie zerowa.

Czas, ktéry uptynat do mo-
mentu, gdy amplituda zaczeta
po raz pierwszy spadac¢, jest
nazywany czasem zelowania.
Jest on zazwyczaj wyznaczany
jako poczatek skoku na krzy-
wej réznicy obwiedni gérnej
i dolnej obwiedni.

Czas zelowania jest czasem
uptywajacym do momentu,
gdy klej lub Zzywica staja sie
bardzo lepkie. W praktyce
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stosuje sie takie pojecia jak
okres przydatnosci i okres ro-
boczy. Wszystkie trzy pojecia
sq ze sobg powiagzane, ale s3
zdefiniowane w troche inny
sposob.

Zasadniczo wskazujg okres,
w ktérym klej lub tworzywo
termoutwardzalne moga by¢
nadal wykorzystywane do za-
mierzonego zastosowania, za-
nim stang sie zelem lub zaczy-
naja twardniec i nie moga juz
dac spodziewanego wyniku.

Przyktad 4. Wptyw czestotli-
wosci w pomiarach DLTMA

Gdy w pomiarach DLTMA
stosowany jest program sito-
wy majacy ksztatt sinusoidy,
waznym parametrem jest

czestotliwos¢ lub okres wzbu-
dzenia sity w ksztatcie sinu-
soidy. Parametr ten mozna
wykorzysta¢, aby odrézni¢ od
siebie efekty zalezne od cze-
stotliwosci od efektow nieza-
leznych od czestotliwosci. Na
przyktad, topnienie nastepuje
zawsze w tej samej tempera-
turze, a zatem jest niezalezne

Rys. 5. Pierwszy i drugi cykl grzania dla wtékna PET bada-

nego technikq DLTMA

od czestotliwosci. Tempera-
tura przemiany szklistej jest
natomiast zalezna od czesto-
tliwosci i ulega przesunieciu
w kierunku wyzszych tempe-
ratur przy wyzszych czestotli-
wosciach. Zaleznos¢ efektu od
czestotliwosci najlepiej widac,
poréwnujac ze soba krzy-
we modutu. Krzywa modutu
mozna wyznaczy¢ z uzyska-
nej z pomiaréw krzywej DLT-
MA, wykorzystujgc geometrie
prébki oraz zastosowany pro-
gram sitowy [2].
Zilustrowano to na rysun-
ku 4. W gérnej czesci wykresu
przedstawiono krzywe DLTMA
ptytki zobwodami drukowany-
mi. Krzywe uzyskano, stosujac
program sitowy w ksztatcie si-
nusoidy odpowiednio o okre-
sie 100 s lub 0,01 Hz (czarna
krzywa) i 10 s lub 0,1 Hz (czer-
wona krzywa).

Amplituda sity wynosita
048 N. W dolnej czesci ry-
sunku przedstawiono odpo-
wiednie krzywe modutu. Po-
réwnanie obydwu krzywych
wskazuje, ze przemiana szkli-

sta przy wyzszej czestotli-
wosci jest przesunieta w kie-
runku wyzszej temperatury
o okoto 5 K.

Jesli chodzi o zaleznos¢ prze-
miany szklistej od czestotli-
wosci, to zasada jest taka, ze
przemiana szklista ulega prze-
sunieciu o £5 K na dekade. Po-
dobna zasada ma zastosowa-
nie w przypadku pomiaréw
DSGC; jesli szybkos¢ grzania
(lub chtodzenia) ulega zmia-
nie o rzad wielkosci, przemia-
na szklista ulega przesunieciu
réwniez o okoto +5 K.

Programy temperaturowe
typu grzanie-chlodzenie-
grzanie

W analizie termicznej waz-
na role odgrywa tzw. historia
termiczna prébki. Historia ter-
miczna probki zawiera warun-
ki obrébki podczas produkcji
oraz warunki, dziataniu kto-
rych poddany zostat materiat
podczas przechowywania lub
stosowania. Historie termicznag
mozna zaobserwowac jedynie
w pierwszym cyklu grzania.



Wtasnie z tego powodu krzy-
we pomiarowe pierwsze-
go i drugiego cyklu grzania
czesto roznig sie od siebie.
W zwigzku z tym, w wielu
przypadkach zaleca sie wyko-
nywac badanie dla pierwsze-
go i drugiego cyklu grzania.
Dotyczy to pomiaréw TMA
oraz DSCi DMA.

Przykfad na rysunku 5 przed-
stawia pierwszy i drugi cykl
grzania dla wtékna PET ba-
danego technika DLTMA [3].
W pierwszym cyklu grzania
(czarna krzywa) dtugos¢é widk-
na pozostaje stata do tempe-
ratury okoto 80°C, natomiast
amplituda przemieszczenia
jest mafa. Wtékno nastepnie
zaczyna sie kurczy¢ powyzej
temperatury 80°C. Witdkno
jednoczesnie mieknie, czego
konsekwencja jest wzrost am-
plitudy przemieszczenia. Takie
zachowanie jest charaktery-
styczne dla przemiany szkli-
stej rozciggnietego wtdkna.
Po pierwszym cyklu grza-
nia wszystkie naprezenia
wewnetrzne zamrozone we
witoknie podczas procesu pro-

Aexo

TMA, DLTMA and DSC of a Hot Melt

dukcji zostaty wyeliminowa-
ne w nastepstwie relaksaciji.
W zwiazku z tym, prébka nie
kurczy sie juz w drugim cyklu
grzania.

Zastosowanie innych tech-
nik

Zdarzaja sie sytuacje, gdy
technika TMA nie pozwala
jednoznacznie scharaktery-
zowac wiasciwosci materiatu,
nawet w warunkach stosowa-
nia zmiennej sity i temperatu-
ry. W takich przypadkach inne
techniki analizy termicznej
moga dostarczy¢ przydatne
informacje, przyczyniajac sie
w ten sposoéb do lepszego po-
znania wiasciwosci materiatu.
W kolejnych rozdziatach omé-
wimy rézne przykfady.

TMA i DSC oraz SDTA

Krzywe w kolorze czarnym
w gornej czesci rysunku 6
przedstawiaja krzywg TMA
oraz fragment krzywej DLT-
MA kleju termotopliwego
[5]. Krzywa TMA wskazuje na
przemiany w temperaturze
-37°Ci0°C.
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Rys. 6. Pomiary TMA, DLTMA i DSC kleju termotopliwego
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Jest to odpowiednio przemia-
na szklista i punkt zelowania.

Punkt zelowania zaznacza sie
bardziej wyraznie na krzy-
wej DLTMA, co pokazano na
wstawionym wykresie ponizej
krzywej TMA w zakresie tem-
peratur od -20°C do +20°C.
W temperaturze 0°C nastepu-
je bardzo wyrazne przejicie
do fazy bardziej stabilnej.
W wyzszych temperaturach
uwidaczniaja sie dwa kolejne
efekty, ktére powodujg kur-
czenie sie lub miekniecie ma-
teriatu.

Te ostatnie efekty mozna
zidentyfikowa¢ jako topnie-
nie, korzystajac z krzywej
DSC przedstawionej ponizej
w kolorze czerwonym - na
krzywej znajduje sie endoter-
miczny pik topnienia w od-
powiednim zakresie tempe-
ratur. Te dwa etapy pomiaru
TMA wskazujg, ze to zacho-
wanie jest wynikiem dwueta-
powego procesu topnienia
lub prébka jest mieszanka
dwodch sktadnikéw o podob-
nych temperaturach punktu
topnienia.

Krzywa DSC potwierdza prze-
miane szklista w temperatu-
rze okoto -37°C; punkt zelowa-
nia jest wtasciwoscia fizyczna,
ktérej detekcja technikg DSC
nie jest mozliwa.

Wykorzystanie sygnatu SDTA
w celu uzyskania dodatkowych
informacji

Oproécz dtugosci prébki anali-
zator TMA METTLER TOLEDO
mierzy réwniez temperature
probki.
sygnat SDTA, bazujac na tem-
peraturze referencyjnej i tem-
peraturze prébki. Uzyskuje
sie w ten sposob informacje
kalorymetryczne. Przyktad na

Instrument oblicza
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Rys. 7. Twardnienie zywicy epoksydowej badane technikg

DLTMA i SDTA

rysunku 7 przedstawia pierw-
szy (czarna krzywa) i drugi
(niebieska krzywa) cykl grza-
nia dla zywicy epoksydowej,
ktéra byta badana technika
DLTMA. Sygnat SDTA zareje-
strowany w trakcie pomiaru
zostat przedstawiony w dol-
nej czesci wykresu (czerwona
krzywa).

Bazujac na tych dwoéch krzy-
wych DLTMA, sadzimy, ze zy-
wica epoksydowa twardnieje
podczas pierwszego cyklu
grzania w temperaturze oko-
to 195°C. W tej temperaturze
modulacja staje sie mniejsza
W nastepstwie reakcji siecio-
wania.

W drugim cyklu grzania prze-
miana szklista jest przesunieta
w strone wyzszej temperatury.
Domniemane twardnienie po-
twierdza krzywa SDTA (egzo-
termiczny pik w temperaturze
195°C). Sygnat SDTA mierzony
jednoczesnie z krzywa TMA
mozna zatem wykorzystac do
potwierdzenia lub odrzucenia
zatozen o pewnych efektach
takich jak twardnienie, top-
nienie lub krystalizacja.

LA rok21,nr5

Gorna krzywa przedstawiona
na wykresie na rysunku 8 jest
krzywg TMA wielowarstwo-
wego filmu zmierzong w try-
bie penetracji. Film sktada sie
z réznych warstw polietylenu
i poliamidu [4].

Dla celéw kontroli jakosci waz-
na jest znajomos$¢ grubosci
warstw. Film skfada sie wytacz-
nie z materiatéw semikrysta-
licznych. Gdy kazda warstwa
ulega topnieniu, sonda TMA

wchodzi gtebiej w materiat.
Uzyskane skoki sg w przybli-
zeniu proporcjonalne do gru-
bosci poszczegdlnych warstw.
Rézne skoki mozna z tatwoscia
dostrzec na krzywej TMA.

Nie sg one od siebie catko-
wicie oddzielone. Utrudnia
to okredlenie ich wysokosci.
Tak samo jak w przypadku
pomiarow TGA, uzycie pierw-
szej pochodnej krzywej TMA
(Srodkowa krzywa) pozwala
rozwigza¢ problem. Na krzy-
wej pierwszej pochodnej po-
jawiajg sie skoki, poniewaz piki
i powierzchnia pod pikiem od-
powiada wysokosci odpowied-
niego skoku na krzywej TMA.
Dla poréwnania, dolna krzywa
na rysunku 8 przedstawia krzy-
wa przeptywu ciepta DSC. Piki
topnienia ré6znych materiatéw
wchodzacych w sktad filmu
odpowiadajg efektom obser-
wowanych na krzywej TMA lub
krzywej pierwszej pochodnej
i pozwalaja identyfikowad
rézne materiaty w filmie.
Staby efekt w temperaturze
okoto 50°C na krzywej DSCjest
wynikiem przemiany szklistej
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Rys. 8. Oznaczanie grubosci warstw wielowarstwowego

filmu technikq TMA



Do oceny krzywych TMA stosuj
pierwsza pochodna

PA 11. Mozna go réwniez do-
strzec na krzywej TMA (patrz
wykres wstawiony w gérnym
prawym rogu na rysunku 8).
Nie ma mozliwosci okredle-
nia grubosci poszczegdlnych
warstw z krzywej DSC.

TMA i TGA

Drut miedziany jest stosowa-
ny w elektronice, na przykfad,
w transformatorach i silnikach
elektrycznych. Drut miedzia-
ny jest zazwyczaj izolowany
przy pomocy cienkiej powtoki
lakieru. W warunkach eksplo-
atacji zwoje drutu miedzia-
nego moga nhagrzewac sie
dos$¢ mocno. Aby nie doszto
do zwarcia, powtoka lakieru
musi by¢ stabilna w wysokich
temperaturach. W przyktadzie
ponizej przedstawiono wyniki
badania stabilnosci powtoki
ochronnej drutu miedzianego
technika TMA i TGA.

Pomiar technika TMA zostat
wykonany dla probki stano-
wigcej kawatek drutu miedzia-
nego o dtugosci okoto 3 mm.
Zastosowano sonde kulkowa.
Przytozono site o wartosci
0,02 N. Otrzymano krzywa
TMA (czarna krzywa), na kto-
rej wida¢ dwa wyrazne skoki
(rys. 9). Bez dodatkowych in-
formacji trudno jest jedno-
znacznie stwierdzi¢, co tak
naprawde jest przyczyna tych
dwoch skokow.

Pomiar TGA wyjasnia cafg sy-
tuacje. Krzywa TGA (niebieska
krzywa) wskazuje na strate
masy, poczynajac od tempe-

ratury 260°C wzwyz, co jest
zwigzane z termicznym roz-
ktadem powtoki lakieru. Skok
od temperatury okoto 260°C
wzwyz na krzywej TMA réw-
niez koresponduje z termicz-
nym rozktadem powtoki.
Pierwszemu skokowi na krzy-
wej TMA, w temperaturze oko-
to 180°C, nie towarzyszy strata
masy, a zatem jest on konse-
kwencja przemiany szklistej
powtoki. Powyzej tempera-
tury 180°C powloka staje sie
miekka. Jest zatem oczywiste,
ze w warunkach praktyczne-
go zastosowania temperatura
drutu miedzianego nie moze
przekroczy¢ 180°C. Catkowita
wysokos¢ skoku na krzywej
TMA (okoto 8 pm) wskazuje,
ze grubos¢ powtoki lakieru
wynosi okoto 4 pm.

TMA i EGA

W wielu przypadkach przed-
miotem zainteresowania nie
jest wylacznie zakres tem-
peratur, w ktérym dany ma-
teriat moze by¢ stosowany.
Nie mniej wazna jest natura
gazoéw, ktére sg uwalniane,
gdy materiat zaczyna ulegac
termicznemu rozktadowi. Aby
uzyska¢ informacje tego ro-
dzaju, instrument TMA moz-
na sprzac ze spektrometrem
masowym (MS) lub spektro-
metrem podczerwieni z trans-
formacjg Fouriera (FTIR). Roz-
wiagzanie to pozwala okresli¢
temperature, w ktoérej docho-
dzi do uwolnienia potencjal-
nie szkodliwych gazéw.

Na rysunku 10 przedstawiono
wyniki analizy ptytki z obwo-
dami
ka TMA-MS [6]. Krzywg TMA
przedstawiono w gérnej cze-

drukowanymi techni-

sci rysunku. Z ksztattu krzywej
wynika, ze przemiana szklista
nastepuje w temperaturze
okoto 93°C, natomiast w tem-
peraturze okoto 320°C zaczy-
na sie delaminacja, po czym
powyzej temperatury 360°C
nastepuje rozktad termiczny.

Aexo

Copper Wire with Coating

Bromowane substancje odpor-
ne na ogien takie jak tetrabro-
mobisfenol A (TBBPA lub TBBA)
s czesto stosowane w piyt-
kach z obwodami drukowa-
nymi. Typowymi produktami
rozktadu tetrabromobisfenolu
A sg brom i bromek metylu. Te
dwie czasteczki mozna ziden-
tyfikowac, wykonujac badanie
przy pomocy spektrometru
masowego i wykazujac obec-
nos¢ jondw m/z 70 i m/z 94.
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Rys. 9. Badanie powtoki drutu miedzianego technikg TMA,

TGA i DSC

PCB: Delamination by TMA-MS
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Rys. 10. Delaminacja i rozktad termiczny ptytki z obwoda-
mi drukowanymi badana technikg TMA i EGA
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W dolnej czesci rysunku 10 za-
mieszczono krzywe MS dla tych
dwdch mas. Mozna zauwazyc,
ze delaminacja TBBPA zaczyna
sie w punkcje przemiany szkli-
stej, a zatem w znacznie nizszej
temperaturze niz rzeczywista
delaminacja lub rozkfad ter-
miczny ptytki.

Whnioski

Nie zawsze istnieje mozliwos¢
jednoznacznego przypisa-
nia efektow na krzywej TMA
do konkretnych proceséow fi-
zycznych. Bedzie to zalezato

od metody lub trybu uzytych
podczas pomiaréw. W takich
przypadkach pomiary wyko-
nane w innych warunkach
moga pomodc w lepszym zro-
zumieniu proceséw zacho-
dzacych w materiale.

Istnieje mozliwos¢ wykonania
pomiaréw wykorzystujacych
ré6zne programy sitowe (sita
statyczna, DLTMA, DLTMA
z réznymi czestotliwos$ciami),
pomiaréw wykorzystujacych
rézne tryby pomiarowe (na
przyktad rozcigganie zamiast
penetracji) lub pomiaréw wy-

korzystujacych rézne progra-
my temperaturowe (grzanie-
-chtodzenie-grzanie, zmienna
szybkos¢ grzania). W wielu
przypadkach zastosowanie in-
nych technik analizy termicz-
nej (DSC, TGA-EGA lub DMA)
moze réwniez dostarczy¢ waz-
nych informacji pomocnych
w interpretacji krzywych TMA.
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