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Vpliv nekaterih faktorjev lastnosti snovi na
termograme, dobljene pri diferencni termi¢ni analizi

Diferencno termicno analizo lahko pod dolo-
cenimi pogoji uporabljamo kot dinamicni kalo-
rimeter za dolocanje reakcijskih toplot fizikal-
nih in kemicénih procesov. Vendar vpliva na njeno
reproduktivnost vrsta faktorjev, ki jih z natand-
nim delom lahko obvladamo. O vplivu nekaterih
od teh faktorjev poroc¢a tudi nase delo. Clanek
obravnava vpliv hitrosti ogrevanja snovi na tem-
perature, velikost in lego odklona od nicelne Crie,
vpliv velikosti zrna ter oceno natacnosti doloca-
nja reakcijskih toplot za razkroj karbonatov in
zgorevanja trdnih goriv,

Diferen¢na termicna analiza dobiva v novejSem
Casu vse vecje podrocje uporabnosti. Navedli bomo
samo nekatere od domacih raziskav o uporabnosti
DTA, ki smo jih izvedli z namenom, da ugotovimo
v kak$ni meri se da ta analiza uporabiti za zasle-
dovanje fizikalnih in kemicnih procesov, predvsem
njihovih energetskih sprememb in kinetike njiho-
vega poteka.

Raziskave so pokazale, da se pod dolo¢enimi
pogoji da diferentna termicna analiza uporabiti
kot dinami¢ni kalorimeter pri preiskavi binarnih
kovinskih sistemov, da pa raziskave procesov v
snoveh v prasnatem stanju Se niso presle iz faze
semikvantitativne analize. Problemi v zvezi z apli-
kacijo analize za te vrste procesov so neprimerno
tezji kot pri delu s kovinami. Predvsem je treba
poudariti relativno slabo reproduktivnost rezulta-
tov, ki nastaja kot posledica spremembe fizikalnih
lastnosti med procesom, kot so npr. nasipna teza,
granulacija, poroznost, temperaturna prevodnost
itd. Zato je glavni problem pri preiskavah te vrste
snovi prilagoditev reakcijskega prostora pricako-
vanim kemiénim in fizikalnim spremembam med
procesom. Tako npr. ni vseeno ako preizkusanec
nasujemo na konico termoelementa, ali pa ga stis-
nemo v briket. Namen tega porocila je, da opozori
na vpliv nekaterih lastnosti preizkuSanca na lego
termograma in na velikost ploS¢ine pod njim.

Plo$¢ina pod termogramom, t.j. med ni¢elno
¢rto in krivuljo DTA, je med drugim odvisna od
geometri¢ne oblike vzorca, ki ga preiskujemo ter
geometri¢ne oblike celotnega sistema, predvsem
pa bloka v katerem sta vzorec in primerjalna snov.
Tu mislimo na simetri¢no lego ladjic z ozirom na

os peci, v kateri ogrevamo vzorec in primerjalno
snov. Ladjici naj bosta enako veliki, imata naj
enako obliko, da se ¢im bolj priblizamo enakim po-
gojem za temperaturni prenos od sten peéi do
preiskusanca. Prav tako naj bi se primerjalna snov
po toplotni kapaciteti in toplotni prevodnosti bist-
veno ne razlikovala od istih lastnosti preizkuSancev.

V enacbi diferen¢no termiéne analize:

b
mAH:gK,fydl
a

kjer so:

m — masa snovi, ki med reakcijo reagira,
AH — reakcijska toplota na gram

g — konstanta v zvezi z geometri¢no obliko
K, — toplotna prevodnost preizkusanca in
y dt — povriina pod termogramom DTA

a in b — zacetek in konec reakcije,

sta odlo¢ilni konstanti g in K,.

V raziskovalni tehniki je tezko zagotoviti, da bi
prasnata snov, ki jo preiskujemo in snov ki jo
uporabljamo za primerjalne snovi, isto¢asno imeli
enaki toplotni prevodnosti, enaki specifi¢ni toploti,
enaki masi, enaka volumna ter enaki geometrijski
konstanti'). Poleg tega se navedene lastnosti snovi
med procesom spreminjajo, kar lahko povzroéa
odklone od nicelne érte, ki zavajajo raziskovalca
pri ocenjevanju krivulje DTA. Do dolo¢ene natand-
nosti lahko med procesom drzimo le enaka volum-
na in geometri¢no obliko, ki sta odvisna pri
preiskavi prasnatih snovi predvsem od oblike
reakcijskega prostora.

Poleg oblike preizkusanca vpliva na velikost
ploid¢ine pod termogramom tudi njegova masa.
V skladu z enacbo kvantitativne DTA, je povrSina
pod termogramom premo sorazmerna reakcijski
toploti, t.j. produktu iz mase preizkuanca in
reakcijske toplote na enoto mase. g in K, sta v
enacbi konstanti. Tako obstoja moznost, da se pri
spreminjanju mase preizkusanca med procesom
povrSina pod termogramom spreminja, ker se
spreminja z maso tudi faktor g. V tem primeru
moramo aparaturo umeriti z razli¢nimi masami
preizkusancev.

Tudi kljub zelo bogatem eksperimentalnem
delu Stevilnih raziskovalcev $e danes ni zanesljive
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teoreti¢ne enacbe, ki bi resevala kvantitativno
omenjene probleme. V naslednjih poglavjih navaja-
mo $tevilne faktorje, ki vplivajo na natancnost
meritev z DTA. Predvsem se bomo omejili na zu-
nanje faktorje, ki jih lahko odpravimo s skrbnim
delom ali pa z avtomatizacijo naprave in tako
dosezemo zadovoljivo reproduktivnost rezultatov.

V termografski praksi je ve¢ na¢inov merjenja
in prikazovanja razlik med preizkusancem in pri-
merjalno snovjo. Obravnavali bomo dva nacina, ki
sta v literaturi najbolj pogosta, t. j. risanje termo-
gramov v koordinatah temperaturna razlika med
preizku$ancem in primerjalno snovjo (AT) in
temperaturo primerjalne snovi (T), ter tempera-
turno razliko med preizkusancem in primerjalno
snovjo (AT) ter ¢asom (t).
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Slika |
Shema celotne naprave za DTA

Shema aparature, na kateri smo izvajali DTA, je
na slikah 1 in 2.

Posamezne oznake pomenijo:

1. ohisje pedi, 2. rocica, 3. porozna $amota, 4. Zlin-
drina volna, 5. Samotni zdrob, 6. keramic¢na cev, 7.
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blok iz niklja, 8. nikljev podporni blok, 9. litozelez-
nc drzalo, 10. ploséica iz litega Zeleza, 11. litoze-
lezni vlozek, 12. termoelement, 13. prikljucna
plos¢ica, 14. podstavek za peé, 15, elektri¢no na-
vitje za ogrevanje peci.
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Slika 2

Shema ogrevne pecice za DTA s termoelementi in reakcij-
skim prostorom

VPLIV HITROSTI OGREVANJA
PREIZKUSANCA

Zasledovali smo vpliv hitrosti ogrevanja na ve-
likost in obliko odklona od ni¢elne ¢&rte. Zaradi
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Slika 3

Termogram razkroja CdCO: v koordinatah AT T za razli¢ne
hitrosti ogrevanja



-120 30°C/min

-30

- 20

1 L 1 1 L 1

4 8 2 16
t[min]

Slika 4

Termogram razkroja CdCO, v koordinatah AT/t za razli¢ne
hitrosti ogrevanja

1 L 1 1 1 ]

enostavnosti smo za oceno te odvisnosti izbrali
reakcijo razkroja kadmijevega karbonata CdCO:s
t. j. proces, za katerega moramo v reakcijski pro-
stor dovajati toploto zaradi endotermne reakcije
ter zgorevanje petrolkoksa t.j. relativno distega
trdnega goriva z analizo: 1,71 % vlage, 3,36 %
hlapnega, 0,81 % pepela, 94,12 % Cg;,, kot proces, pri
katerem se razvija toplota.

Pri razkroju CdCO; nastajata le CdO in CO, in
kaze zato termogram en sam izrazit minimum
(minimum zato, ker nanaSamo endotermne pro-
cese v negativno smer). Da bi ¢im bolj eliminirali
faktorje, ki so odvisni od snovi same (predvsem
razliko med temperaturno prevodnostjo CdCO, in
CdO ter med gostotama snovi pred in po reakciji),
smo izbrali relativno majhno maso preizkudancev.
Ta je bila 50 mg. CdCO, je bil kemiéno ¢ist (firme
Riedel de Haen). Termogrami za CdCO, so podani
na slikah 3 in 4. Sliki kaZeta odvisnost oblike ter-
mograma in ploscine pod termogramom od hitro-
sti ogrevanja pedice. Izbrali smo hitrosti 5, 10, 20,

30 in 40°C v minuti, ki jih razni avtorji obi¢ajno
uporabljajo pri izvajanju DTA.

Termogrami so narisani v koordinatah AT/T in
AT/t. Diagrami kaZejo, da se temperatura zacetka
razkroja pri razli¢nih hitrostih ogrevanja ne spre-
meni. CdCOy se je zacel razkrajati pri vseh hitro-
stih ogrevanja pri 220°C, do¢im se je maksimum
odklona pomaknil z naras¢ajo¢o temperaturo proti
vi§jim temperaturam.

Slika 4 kaZe na drugi strani, da se v koordina-
tah AT/t oblike krivulj za razli¢ne hitrosti ogreva-
nja med seboj mo¢no razlikujejo, da pa so ploi¢ine
pod termogrami prakti¢no enake. To pomeni, da
moramo za kvantitativno DTA uporabljati drugi
nacin beleZenja rezultatov. Ta nacin je bolj prikla-
den zato, ker v teh koordinatah ploi¢ina ni odvisna
od napak, ki bi nastale zaradi neenakomernega
ogrevanja.

Pri poskusih zgorevanja smo najprej ugotovili
ali zadostuje koli¢ina zraka, ki se nahaja v peti
(t. j. v reakcijskem prostoru) za popolno zgoretje
2 mg petrolkoksa. Poskusi so pokazali, da ta koli-
¢ina zraka zadostuje. To kaZe slika 5, ki daje odvis-
nost velikosti odklona od ni¢elne ¢érte od kolic¢ine
vpihanega zraka. Koli¢ine smo menjavali od 0 do
23 litrov/min. Diagram namre¢ kaZe, da je v vseh
primerih plos¢ina pod termogrami enaka in da
koli¢ina zraka v reakcijskem prostoru zadostuje.

Pretok zraka
1-01/min
2 -5/min
3-0t/min
4 = 151/min
5-23{/min

70

60

40

30

AT[1072mV]

a N O

Slika 5
Odvisnost velikostl odklona od koli¢ine vpihanega zraka
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Rezultate, ki jih je dala DTA zgorevanja petrol-
koksa na zraku, kaze slika 6. Tudi v tem primeru
temperatura zaCetka zgorevanja ni odvisna od
hitrosti ogrevanja, pac¢ pa so visine odklonov in
plod¢ine pod termogrami pri ve¢jih hitrostih
ogrevanja vetje. To velja seveda zopet za termo-
grame, risane v koordinatah AT/T.

oo}

40°C/min

$ S 8

AT[1072mvV]
S

Slika 6

Termogrami zgorevanja polkoksa v odvisnosti od hitrosti
ogrevanja

Naslednja slika 7 kaze odvisnost plos¢ine pod
termogramom od hitrosti ogrevanja v koordinatah
AT/T za disociacijo CdCO, in zgorevanje petrol-
koksa. Do¢im smo za razkroj karbonata dobili li-
nearno odvisnost, smo dobili pri zgorevanju petrol-
koksa krivuljo, ki kaZe na odvisnost visjega reda.
Poleg tega kaZe krivulja 2 na sliki, da je za kvan-
titativno delo potrebna hitrost ogrevanja najman;j
20°C v minuti.

1 disociacija

1000 :
2. zgorevanje
0 20 30 40
hitrost ogrevanja [°C/min]

Slika 7
Odvisnost ploécine pod termogramom od hitrosti ogrevanja
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Z narasajoco hitrostjo ogrevanja naras¢a v
obeh primerih tudi visina odklona od niéelne érte,
oziroma razlika med temperaturama preizkusanca
in primerjalne snovi, Velikost povisanja maksimal-
nega odklona je v obeh primerih enaka (naklonski
Kot je enak). (Slika 8).

701
60
50.,
5y
& ot
~
30 K
1 disociacija
2 an,
201 Zgorevanje
N 1 1

0 20 30 40

hitrost ogrevanja [°C/min]
Slika 8
Odvisnost velikosti maksimalnega odklona od hitrosti
ogrevanja

Druga posledica razli¢nih hitrosti ogrevanja je,
da se pri povetanju hitrosti ogrevanja pomakne
maksimum odklona proti vi§jim temperaturam.
To kaZe slika 9.
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Slika 9

Odvisnost pomika maksimuma odklona k vigjim tempera-
turam od hitrosti ogrevanja

Hitrejse dovajanje toplote v reakcijski prostor
povzroca, da potekajo reakcije hitreje, da se v
enoti ¢asa razvije, oziroma porabi (v primeru raz
kroja) ve¢ toplote, kot pri po¢asnejsem dovajanju
toplote. Vendar pa zaradi inercije pride do zakas-
nitve toplotnega impulza na termoelement, ki za-



znamuje zato temperaturo maksimalnega odklona
pri vi§jih temperaturah. Poleg tega verjetno pri
visokih hitrostih ogrevanja reakcijske hitrosti niso
tako velike, da bi sledile dviganju temperature
preizkudenca in se zato zakljucijo Sele pri visjih
temperaturah, Zato je dokaj pomembno, da hitro-
sti reakcije prilagodimo tudi hitrost ogrevanja
preizkusenca, ker se nam sicer lahko zgodi, da
dobimo napacne podatke za temperature, pri kate-
rih je potekala reakcija. Prevelika hitrost nam
lahko tudi tako zabrise moZne sekundarne procese,
da jih ne moremo z gotovostjo registrirati. Odkloni
od nicelne érte se lahko med seboj prekrijejo. Pri-
pomniti pa je treba, da je DTA dinamicna analiza,
ki daje obi¢ajno posebno pri snoveh v prasnatem
stanju nekoliko vi§je temperature za poteke reakcij
kot klasi¢ne stati¢ne ravnotezne metode,

POVPRECNA REAKCIJSKA HITROST
IN HITROST OGREVANJA

Cas razpada CdCO, in zgorevanja petrolkoksa,
ki ga od¢itamo tako, da vzamemo zacetek odklona
od ni¢elne ¢rte za zacetek reakcije in konec reak-
cije, ko se krivulja vrne na ni¢elno ¢rto prikazuje
v odvisnosti od hitrosti ogrevanja slika 10.
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2 zgorevanje
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Slika 10
Odvisnost trajanja reakcije od hitrosti ogrevanja

Na naslednji sliki (slika 11) pa dobimo linear-
no odvisnost med hitrostjo ogrevanja in povprecno
hitrostjo razkroja ter zgorevanja.

Povprecno hitrost za oba tipa reakcij smo do-
bili tako, da smo delili maso preizku$anca s ¢asom,
potrebnim za razkroj, oziroma zgorevanje.

VPLIV VELIKOSTI ZRNA
NA ZGOREVANIJE PETROLKOKSA

Poskusi so pokazali, da na obliko termograma
vpliva tudi velikost zrna. V ta namen smo zdrobili
petrolkoks na frakcije: pod 0,04 mm; med 0,04...

...0,1lmm,0,1...0,16 mm, 0,16...0,18 mm, 0,18 ...
0,22 mm, 0,22...0,32 mm.

Ostali pogoji so ostali enaki kot pri prej$njih
serijah poskusov, le da smo preizkusance ogrevali
s hitrostjo z 20°C v minuti.
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Slika 11
Odvisnost povpreéne hitrosti reakcije od hitrosti ogrevanja
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Slika 12

Naraidéanje temperature maksimalnega odklona pri pove-
¢anju velikosti zrna preizkusanca
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Slika 13
Odvisnost temperature maksimalnega odklona od zrnatosti
preizkusanca

Rezultate poskusov o vplivu velikosti zrna na
temperaturo zacetka reakcije, kazeta sliki 12 in 13.
Slika 13 podaja odvisnost med temperaturo maksi-
malnega odklona in velikostjo zrna, slika 12 pa
vpliv velikosti zrna na razlike temperatur med
preizkusancem in primerjalno snovjo, Pri manj-
Sem zrnu zalne potekati reakcija pri nizjih tempe-
raturah, kot pri ve¢jem zrnu (slika 12), prav tako
se z veCanjem zrna maksimum termograma po-
makne proti vi$jim temperaturah. Zgorevanje je
zaradi relativno manjsih povrsin pri veéjih zrnih
pocasnejse, kot pri manjsih zrnih. Za kvantitativno
delo je vaina ugotovitev, da temperatura maksi-
malnega odklona nara$c¢a z narastajoco velikostjo
zrna (slika 13). Ta namre¢ kaZe, da moramo za
posamezne vrste preiskav skrbno izbrati velikost
zrn. Poskusi so pokazali, da vpliva velikost zrna
tudi na velikost ploi¢ine pod termogramom in na
temperaturno razliko med preizkuSancem in pri-
merjalno snovjo (slika 14).
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Slika 14
Odvisnost velikosti povrsine termogramov od zrnatosti
preizkusanca
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OCENA NATANCNOSTI DTA

DTA je primerjalna metoda, kar pomeni, da pri
njej primerjamo temperaturi preizkusanca in pri-
merjalne snovi. Zato moramo pred poskusi vsako
aparaturo umeriti, ¢e ho¢emo delati zanesljivo in
kvantitativno. Natanénost aparature, ki smo jo
uporabili za nasSe poskuse, smo ugotavljali s termo-
grami za razli¢ne karbonate in sicer CdCO,, MgCO;
in CaCO,. Za te tri karbonate smo se odlo¢ili pred-
vsem zato, da bi umerili aparaturo v Sirokem tem-
peraturnem obmodju med 250° do 920°C, t.j. od
temperature razkroja kadmijevega do temperature
razkroja kalcijevega karbonata. Poskuse s CaCO,
smo izvedli z masami, ki odgovarjajo porabi to-
plote za razkroj od 5 do 40 kalorij. Rezultate teh
poskusov smo prikazali na sliki 15. Krivulja, ki je

——

45
401

35

piodéna [mm ]

Slika 15
Umeritvene krivulje za endotermne reakcije

srednja vrednost petih paralelk, ne daje po vsem
podro¢ju linearne odvisnosti plos¢ine pod termo-
gramom od toplote potrebne za razkroj. Pri delu
z MgCO; so bili izvedeni poskusi na podro¢ju od
3 do 15 kalorij. Srednje vrednosti rezultatov teh
poskusov so oznadene s trikotniki na sliki 15. Ker
tudi v tem primeru nismo dobili popolnega linear-
nega odnosa, smo se v naslednjih serijah pri raz-
kroju CdCO; odlocili $e za ozje obmotje razkrojnih
toplot, za toplote le do 10 kalorij. Rezultate kazejo
na sliki 15 toc¢ke, oznafene z krizki. Tokrat
smo dobili linearni odnos. Rezultate vseh treh serij
poskusov lahko prikaZzemo v obliki enacbe:

Q=AP+B
kjer so:
Q — reakcijska toplota (cal),
A — konstanta,
P — povrsina pod termogramom (cm?),
B — konstanta.
Iz eksperimentalnih podatkov izracunane kon-

stante A in B za DTA razkroja CdCO,, MgCO, in
CaCO; podajamo v naslednji tabeli:



Tabela 1

karbonat Qs P Ps Q: P:

CaCoO, 41 7,80 60,8 4,23 1,74
MgCO, 154 4,50 20,2 2,70 1,16
CdCo, 10,8 3,03 9,12 1,28 0,50

Vsak posamezni karbonat ima karakteristi¢ne
vrednosti konstant A in B, ki ju moramo uvrstiti
v zgornjo enacbo, ¢e Zelimo iz povrdine pod termo-
gramom P izracunati reakcijsko toploto Q, oziroma
maso karbonata.

Ce se pri delu omejimo na manjse zatchte
tako, da reakcijska toplota ne presega vrednost
10 cal, lahko v naSem primeru gornjo enacbo zame-
njamo z linearno enacbo, ki velja za vse tri pre-
iskane karbonate:

Q=k.P—n

Vrednosti konstant k in n sta 3,75 ter 0,7. Maksi-
malna napaka raste s povetanjem mase tako, da
je na zgornji meji veljavnosti (Q = 10 cal) okrog
12 %. To pomeni, da poenostavljena enacba daje
sicer zadovoljive rezultate za rutinsko delo (bolje
le za oceno reakcijskih toplot), do¢im se moramo
za natanéno doloCanje posluZiti prvotne enacbe.

ZAKLJUCKI

Aparatura, ki jo kaZze slika 2, omogoc¢a kvali-
tativno ocenjevanje v preprostih primerih, pa tudi
kvantitativno dolo¢anje reakcijskih toplot. Ker se
v primerih, ko poteka ve¢ procesov isto¢asno, reak-
cijske toplote med seboj sestevajo in se zato
plos¢ine med seboj deloma ali pa popolnoma pre-
krivajo, je kvalitativno delo omejeno le na sumar-
no reakcijsko toploto. Pri tem vplivajo na velikost
plos¢ine fizikalne in kemi¢ne lastnosti snovi, ki jih
preiskujemo ter zunanji faktorji, ki so odvisni
predvsem od pogojev izvajanja DTA same. Od teh
faktorjev smo preiskali vpliv hitrosti ogrevanja na
velikost in obliko odklona od nicelne ¢rte, za kar
smo uporabili reakcijo razkroja CdCO; in zgore-
vanje petrolkoksa. Poskusi so pokazali, da zacetek

maks.

nap. "%

| 2 Q P A B | 2%
303 36,77 57,5 0,64 2,0 6,9
1,3 12,70 18,9 0,67 1,8 45
0,25 9,25 8,87 1,08 0,9 8,6

reakcije ni odvisen od hitrosti ogrevanja. Za kvan-
titativno analizo moramo termograme nanasati
v koordinatah AT/t. Maksimum odklona se z na-
rad¢ajoco hitrostjo ogrevanja pomakne proti vis-
jim temperaturam. Prevelika hitrost ogrevanja
lahko povzrodi, da se nekateri odkloni na termo-
gramu prekrivajo, in zato ne moremo lo€iti med
seboj posameznih procesov med reakcijo. Med
povpreéno hitrostjo razkroja in zgorevanja ter
hitrostjo ogrevanja smo ugotovili linearno odvis-
nost. Pri manjSem zrnu za¢ne potekati reakcija pri
nizjih temperaturah kot pri ve¢jem zrnu. Bolj
zdrobljeni vzorci dajejo zato nizje vrednosti za
temperature zacetka reakcije, kot vzorci z bolj
grobimi zrni. To pomeni, da moramo za posa-
mezne vrste preiskav skrbno izbrati optimalno ve-
likost zrna. Da bi lahko izvajali poskuse DTA tudi
kvantitativno, smo aparaturo umerili s snovmi
z znanimi reakcijskimi toplotami. Med reakcijsko
toploto in plos¢ino pod termogramom se za apa-
raturo prikazano na slikah 1 in 2, pri manjsih za-
tehtah (do 10 cal) lahko posluZimo linearne enatbe:

Q=375.P+ 0,7 (cal)
Natanénost, oziroma maksimalna napaka, Ki

smo jo dobili s to enactbo, je 12 %, do¢im moramo
za natan¢nejSe delo uporabiti drugo enacbo:

Q=A.P:+B.

Enacba velja seveda le za aparaturo, ki smo jo
uporabljali za naSe poskuse in mora zato razisko-
valec, ki hoce raziskovati s pomodjo DTA, svojo
aparaturo umeriti, preden za¢ne z analizami.

Raziskave je omogoc¢il Sklad Borisa Kidrica v
Ljubljani, ki se mu iskreno zahvaljujemo.
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ZUSAMMENFASSUNG

Die differeitiale thermische Analyse kann unter ge-
wissen Bedingungen als dvnamischer Kalorimeter fir die
Bestimmung der Reaktionswirme physikalischer und che-
mischer Prozesse gebraucht werden. Die Reproduzierbar-
keit ist jedoch von verschiedenen Faktoren beeinflusst,
welche aber mit ciner genauer Arbeit bewiltigt werden
konnen. Vom Einfluss einiger Faktoren berichtet auch

diese Arbeit. Im Artikel wird der Einfluss der Er-
wiirmungsgeschwiendigkeit der Materialien, die Grosse und
Lage des Ausschlages von der Nullinie, der Einfluss der
Korngrisse und die Bewertung der Bestimmungsgenauig-
keit der Reaktionswirme bei der Dissoziation der Karbo-
nate und beim Verbrennen der festen Brennstoffe be-
handelt.
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SUMMARY

Differential thermal analysis can be used under certain
conditions as a dynamic calorimeter for determination of
reaction heats in physical and chemical processes. But its
reproducibility is influenced by parameters which can be
controlled by accurate work. This work reports about the
influence of some of these parameters, The paper treats

the influence of the heating rate of samples, the magni-
tude and the position of deviations from the base line,
the influence of the grain size, and estimation of accuracy
in determination of reaction heats for decomposition of
carbenates and for combustion of solid fuels.

3AKAIOYEHHE

Andxhep-HE TEPMINECKITT AHBARI MOMKHO, HPH ONPEACACHIMX
YCAOUHAX ONPCACACHHE PCAKTHRHON TenAOTM  dIEIHYCCKHMX W XHMN-
GCCKHX TIPOUCCCOB, VIOTPeDuTh KAX ANMNAMISCCKHR Karopismerp. Ha
€ro  BOCHPOIIBCACHNE BAMAIOT UCAWH HH3 daxros KoTopue mnpH
TouHOI paGoTe MOKHO IAMMMMUPOBath, B CTathe NPHBCACHE HCKO-
TopLie 13 ITnX paxron,
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Paccsorpeno 1axme BAMAHHC OLICTPOTEL HATPCBA BCUIECTHA #A
TEMDEPATYPY, BCANNHHA H (OACKEHIE OTKAOHEHMR OT HVACTOrA 10
AGKCHIR, BAMANHC BCANUGHHL IEPEI i OUCHKA TOYHOCTH ONPCACACHHA
PCAKTHEHON TENAOTH PAIMOMCHIE KAPJOHATOB M 3rOPAHHA THEPABIX
TONAMD,



