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Rezumat

Acest document prezinta rezultatele obtinute in urma analizei structurale.

Nanofluidele au fost impartite in doua categorii: nanofluide pe baza de PEG si nanofluide pe baza de
surfactant.

Fiecare categorie de nanofluide a fost dezvoltata separat, urmand acelasi protocol de laborator, elaborat
pe parcursul acestui proiect.

Analiza structurala a fost realizata atat pentru fluide si amestecuri PEG, cat si pentru nanoparticule si mai
multe suspensii.
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1. Echipamente si Tehnici

1.1 Analiza Termogravimetrica (TGA)

Masuratorile termogravimetrice au fost efectuate utilizand instrumentul STA 449F1 JUPITER (Netzsch,
GmbH, Selb, Germania). Masuratorile au fost realizate in intervalul de temperatura 301.15-973.15 K, cu
o viteza de incalzire de 10 K min~', sub atmosfera de azot uscat, cu un debit de 50 mL min~". Datele
obtinute au fost procesate folosind software-ul NETZSCH Proteus 4.2 (Netzsch, GmbH, Selb, Germania).

1.2 Microscopie Electronica de Baleiaj (SEM) & Spectroscopie cu Razele X Dispersive de
Energie (EDX)

Morfologia suprafetei si compozitia elementara a nanoparticulelor au fost evaluate utilizand un
microscop electronic de baleiaj Verios G4 UC (Thermo Fisher Scientific, Brno, Republica Ceha), echipat
cu un analizor Energy-Dispersive X-ray Spectroscopy (EDX) (Octane Elect Super SDD Detector, SUA).
Micrografele SEM au fost obtinute in ambele cazuri folosind o tensiune de acceleratie de 10 kV si un spot
de 0.4 nA. Pentru analiza EDX, probele au fost examinate cu o tensiune de acceleratie de 20 kV si un spot
de 6.4 nA.

1.3 Difractia cu Razele X a Pulberilor (PXRD)

Analiza difractiei cu raze X a pulberilor (PXRD) a fost realizata pe un difractometru Rigaku Miniflex 600,
utilizand radiatie Cu Ko (A = 1,5406 A), in intervalul unghiular 3-90° (26), cu un pas de scanare de 0,01°
si 0 viteza de inregistrare de 2° min™".

1.4 Analiza Porozitatii

Caracterizarea nanoparticulelor in ceea ce priveste aria specifica a suprafetei si dimensiunea micro- sau
mezoporelor (adsorbtie fizica) a fost realizata utilizadnd un instrument Quantachrome NOVA 4200e.

1.5 Spectroscopie in Infrarosu cu Transformata Fourier (FTIR)

Spectrele obtinute prin Spectroscopie in Infrarosu cu Transformata Fourier — Reflexie Totala Atenuata
(ATR—FTIR) au fost inregistrate utilizand un spectrofotometru Shimadzu IRTracer-100 FT-IR, echipat cu
un modul PIKE Technologies GladiATR pentru reflexie totala atenuata cu o singura reflexie.

This work was supported by a grant of the Ministry of Research, Innovation and Digitization, °
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2. Rezultate

2.1 Nanoparticule
2.1.1 Nanoparticule de argint (Ag): SEM, PXRD, EDX

Figurile 1 si 2 prezinta rezultatele SEM si EDX utilizate pentru a evalua compozitia elementald, puritatea
si morfologia de suprafata a nanoparticulelor de Ag.
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Fig. 1. Imagini SEM ale nanoparticulelor de Ag, la diferite scari.
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Fig. 2. Analiza EDX a nanoparticulelor de Ag.

Analiza difractiei razelor X pe pulbere (PXRD) ofera informatii despre gradul de cristalinitate si puritatea
fazei cristaline a materialului. Modelele de difractie obtinute pentru probe sunt ilustrate in Figura 3.
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Fig. 3. Modelele PXRD ale argintului (Aldrich, cod 576832) utilizat Tn acest studiu.

2.1.2 Nanoparticule de cupru (Cu): SEM, EDX, PXRD

Figurile 4 si 5 prezinta rezultatele SEM si EDX, utilizate pentru a analiza structura elementala, puritatea
si morfologia de suprafata a nanoparticulelor de Cu.
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Fig. 4. Imagini SEM ale nanoparticulelor de Cu, la diferite scari.
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d. Smart Quant Results
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Fig. 5. Analiza EDX a nanoparticulelor de Cu.

Modelele de difractie obtinute pentru probe sunt ilustrate in Figura 6.
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Fig. 6. Modelele PXRD ale cuprului (Aldrich, cod 774111) utilizat in acest studiu.
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2.1.3 Nanoparticule de alumina (Al,03): TEM, SEM, PXRD, Analiza porozitdtii

Micrografele TEM au aratat ca dimensiunea medie a nanoparticulelor de Al,Os se situeaza in intervalul
10-50 nm.

Figura 7 ilustreaza distributia aparent neuniforma a particulelor de alumina.

a.1.0 um b. 100 nm
Fig. 7. Imagini TEM ale nanoparticulelor de Al,03 (0,1 um x 70,0 k, 100 nm x 700 k).
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Fig. 8. Imagini SEM ale nanoparticulelor de Al,0Os.

Modelul XPRD al nanoparticulelor de Al,O5 este prezentat in Figura 9.
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Fig. 9. Modelele XPRD ale compusului Al,03 comparate cu modelele simulate din setul de date
depus (ICDD 96-110-1169).

Tabelul 1 arata ca aria specificd de 138 m?%g identificatd pentru Al,Os este in concordanta cu valorile
raportate in literatura. Izotermele de adsorbtie a azotului sunt prezentate in Figura 10.

Tabel 1. Aria specifica BET si volumul total al porilor pentru materialele standard.

Compusi activati | Aria specifica BET | Aria  specificd  BET | Volumul total a porilor
[m?/g]’ [m?/g] Exp. [cm?/g]

Al;03 > 40 108 0.33

Al,0s3 > 40 138 0.63

** Ariile specifice BET au fost calculate pe baza a cinci puncte de adsorbtie in intervalul de presiune

relativa p/po= 0.1-0.20.

This work was supported by a grant of the Ministry of Research, Innovation and Digitization, Q
CNCS-UEFISCDI, project number PN-IV-P1-PCE-2023-0171 within PNCDI IV, grant no.18PCE/08.01.2025.



700 |—m— Adsorbtie
—s+ Desorbtie

Volumul absorbit @STP [em’g]

L T
00 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2

Presiunea relativa [p/p,]

Fig. 10. Izotermele de adsorbtie a N, pentru Al,O3 activata. Simbolurile inchise si deschise corespund,
respectiv, adsorbtiei si desorbtiei.

2.1.4 Nanotuburi de carbon cu pereti multipli (MWCNTs): TEM, SEM, PXRD, Analiza porozitdtii

Micrografele TEM au aratat cd dimensiunea medie a nanoparticulelor pentru MWCNT se situeaza in
intervalul 50-90 nm.

a.1.0 um b.100 nm

Fig. 11. Imagini TEM ale nanoparticulelor MWCNT (0.1 um x 53.0 k, 100 nm x 440 k).

This work was supported by a grant of the Ministry of Research, Innovation and Digitization, e
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Figura 12 prezinta imaginile SEM ale nanopulberii studiate. Din analiza SEM se poate observa forma
nanoparticulelor, in timp ce TEM a oferit informatii mai detaliate privind dimensiunea acestora.

Fig. 12. Imagini SEM ale nanoparticulelor de MWCNT.

Modelele inregistrate pentru nanoparticulele de MWCNT sunt prezentate in Figura 13. S-a observat
varful caracteristic la 20 = 26.3°.
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Fig. 13. Modelele XPRD ale nanoparticulelor de MWCNT utilizate in acest studiu.

Izotermele de adsorbtie a azotului obtinute sunt prezentate in Figura 14.

This work was supported by a grant of the Ministry of Research, Innovation and Digitization, a
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Tabelul 2. Aria specifica BET, volumul total al porilor si diametrul porilor pentru materialele standard.

Compusi activati Temperatura | Suprafata Volumul total al | Diametrul
de activare specifica BET, porilor, [cm3/g]* | porilor, [nm]
[°Cl [m?/g], Exp.

MWCNT (Runda 1) 200 ~18 0.025 15.26

MWCNT (Runda 2) 200 ~19 0.023 16.80

MWCNT (Runda 1) 150 ~18 0.032 15.61

MWCNT (Runda 2) 150 ~19 0.035 15.45

* Volumul total al porilor a fost calculat din izoterma de adsorbtie a azotului la p/po = 0.93.
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Fig. 14. Izotermele de adsorbtie a N, pentru MWCNT activate la =196 °C. Simbolurile inchise si deschise
corespund, respectiv, adsorbtiei si desorbtiei.

2.1.5 Nanoparticule de oxid de magneziu (MgO): TGA, SEM—-EDX, Proprietdti de adsorbtie, TGA

Nanoparticulele de MgO au fost analizate pentru stabilitatea termogravimetrica, iar rezultatele sunt
prezentate in Figura 15.

This work was supported by a grant of the Ministry of Research, Innovation and Digitization, °
CNCS-UEFISCDI, project number PN-IV-P1-PCE-2023-0171 within PNCDI IV, grant no.18PCE/08.01.2025.



Figura 16 prezinta rezultatele SEM si EDX, utilizate pentru a analiza compozitia elemental3, puritatea si
morfologia de suprafata a nanoparticulelor de MgO.
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Fig. 15. Nanoparticule de MgO: analiza termogravimetrica (TGA).
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Fig. 16. Imagini SEM ale nanoparticulelor de MgO la diferite scari: (a) 1 um, (b) 5 um si (c) 400 nm; (d)
Analiza EDX a nanoparticulelor de MgO.

Table 3. Aria specifica BET, volumul total al porilor si diametrul porilor pentru nanoparticulele standard.

Compusi activati | Temperatura de | Suprafata Volumul total al Dimensiunea
activare [°C] specifica BET porilor [cm3/g] porilor [nm]
[m?/g]
MgO 200 ~62 0.142 >15.13
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Fig. 17. Izoterma de adsorbtie a N, pentru MgO activat la =196 °C. Simbolurile inchise si deschise

corespund, respectiv, adsorbtiei si desorbtiei.
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Figura 18 prezinta curbele TG si DTA, inregistrate folosind instrumentul STA 449 F1 JUPITER (Netzsch,

Germania) cu o viteza de incalzire de 5 K-min~"in azot anhidru.
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Fig. 18. Termograma TG—DTA a pulberii de MgO.

2.1.6 Nanoparticule de dioxid de titan (TiO,): TGA, SEM, EDX, PXRD, Proprietdti de adsorbtie

Nanoparticulele de TiO, au fost analizate prin termogravimetrie, iar Figura 19 arata ca materialul este

stabil pana la 973.15 K.

This work was supported by a grant of the Ministry of Research, Innovation and Digitization,
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Fig. 19. Analiza TG/DTA a nanoparticulelor.

Rezultatele analizei morfologice SEM a nanoparticulelor de TiO, sunt prezentate in Figura 20. Dupa cum
se observa in imagini, nanoparticulele au o forma aproximativ sferica si dimensiuni omogene, asa cum
este ilustrat in Figura 20d.
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Fig. 20. Imagini SEM ale nanoparticulelor de TiO; la diferite scari: (a) 1 um, (b) 5 um, (c) 500 nm si (d)
200 nm.

Dupa cum se arata in Figura 21, spectrul prezinta varfurile caracteristice ale titanului si oxigenului.
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Fig. 21. Spectru EDX al nanoparticulelor de TiO,.

Table 4. Tabelul cu procentele masice (Wt %) si procentele atomice (At %) obtinute din spectrele EDX
prelevate din patru zone diferite ale nanoparticulelor de TiO,.

TiO>- Zona 1 TiO>- Zona 2 TiO;- Zona 3 TiO; - Zona 4

At% Wt% At% Wt% At% Wt% At% Wt%

This work was supported by a grant of the Ministry of Research, Innovation and Digitization, a
CNCS-UEFISCDI, project number PN-IV-P1-PCE-2023-0171 within PNCDI IV, grant no.18PCE/08.01.2025.



CK 16.5 8.1 16.6 7.7 244 12.8 18.2 9.6

oK 61.7 40.4 54.1 33.6 53.6 37.6 61.8 43.3

TiK 20.3 39.8 28.6 53 21.5 45 19.1 40

PtM 1.5 11.7 0.7 5.6 0.5 4.5 0.8 7.2

Spectrele PXRD prezentate in Figura 22 au fost inregistrate folosind un difractometru Rigaku Miniflex 600
si evidentiaza clar varfurile nanomaterialelor comerciale de TiO,. Figura 23 indica faptul ca proba de TiO,
este alcatuita din 88 % anataza si 12 % rutil. Varfurile de difractie sunt listate in Tabelul 5.

—TiOz (1)
—TiOP_ (2 after porozity)

2 - Theta scale

Fig. 22. Modelele PXRD ale compusului TiO, achizitionat: inainte si dupa masurarea porozitatii (faza
rutil).*

Tabelul 5. Date PXRD pe pulbere, planele hkl calculate pentru [TiO,].

2 Theta (valori

observate pentru TiO,
alori observate dupa masurarea

NI (valori observ (hkpy | 2uPamast

pentru TiO,) porozitatii)

2 Theta

(hkl)
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1 25.30 (101) |25.30 (101)
2% 27.43 (110) |27.43 (110)
3% 36.08 (101) |36.08 (101)
4 36.96 (103) | 36.96 (103)
5 37.82 (004) |[37.82 (004)
6 38.57 (112) | 38.56 (112)
7* 39.18 (200) |39.19 (200)
8* 41.24 (111) |41.24 (111)
9% 44.04 (210) | 44.04 (210)
10 48.03 (200) | 48.02 (200)
11 53.92 (105) |53.91 (105)
12 55.05 (211) |55.05 (211)
13* 56.62 (220) | 56.20 (220)
14 62.70 (204) | 62.69 (204)
15* 62.76 (002) |62.77 (002)
16 68.80 (116) | 68.79 (116)
17* 69.00 (301) |69.01 (301)
18 70.28 (220) | 70.27 (220)
19 75.07 (215) | 75.06 (215)
20 76.02 (301) | 76.02 (301)
21 82.68 (224) | 82.67 (224)

This work was supported by a grant of the Ministry of Research, Innovation and Digitization,
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Fig. 23. Compararea cu modelul ,whole powder pattern” (WPPF) pentru TiO,.

Table 6. Aria specifica BET, volumul total al porilor si diametrul porilor pentru nanoparticulele standard.

Compusi activati Temperatura de Spurafata Volumul total al Dimensiunea
activare [°C] specifica BET porilor [cm3/g] porilor [nm]
[m*/g]
TiOz (runda 1) 200 ~ 49 0.079 >14.19
TiO2 (runda 2) 200 ~ 46 0.081 >16.26
TiO; (Aldrich)** - 35-65 - -

This work was supported by a grant of the Ministry of Research, Innovation and Digitization,
CNCS-UEFISCDI, project number PN-IV-P1-PCE-2023-0171 within PNCDI IV, grant no.18PCE/08.01.2025.
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Fig. 24. Izotermele de adsorbtie a N, pentru TiO, activat la =196 °C. Simbolurile inchise si deschise
corespund, respectiv, adsorbtiei si desorbtiei.
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2.2. Fluide

2.2.1 Spectroscopie in infrarosu cu transformata Fourier si reflexie totala atenuatd (ATR-FTIR)

Figura 25 prezinta spectrele ATR ale PEG-ului pur cu masa moleculara de 200 g-mol™" si 400 g-mol™.

Transmittance [%]

—PEG 200 w
——PEG 400
T T T T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wavenumber [em™']

Fig. 25. ATR—IR ale PEG-urilor, masurate cu modulul GladiATR de la PIKE Technologies.

2.2.2 Spectroscopie prin Rezonantd Magneticd Nucleard (NMR) — PEG 200

Structura PEG 200 a fost confirmata prin spectroscopie NMR. Spectrul '"H NMR al PEG 200 a aratat
semnalul caracteristic protonilor de alcool sub forma unui multiplet la 4.58 ppm, corespunzator
protonului din gruparea OH si protonului marginal —H, un semnal larg la 3.52 ppm corespunzator lantului

marginal (CH,—CH;) si un multiplet intre 3.48-3.42 ppm corespunzator lantului polimeric (CH,—CH,)
(doua grupari).

This work was supported by a grant of the Ministry of Research, Innovation and Digitization, e
CNCS-UEFISCDI, project number PN-IV-P1-PCE-2023-0171 within PNCDI IV, grant no.18PCE/08.01.2025.
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Fig. 26. Spectru "H NMR (400,1 MHz, DMSO-ds) al PEG 200; &, ppm: 4.58 (m, 1H), 3.52 (m, 8H), 3.48—
3.42 (m, 4H), 3.36 (br s, 2H).
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Fig. 27. Spectru 3C NMR (100,6 MHz, DMSO-ds) al PEG 200; 8, ppm: 72.81 (C3, C11), 70.29 — 70.24 (C5,
C6, C8, C9), 60.69 (C2, C12).

2.2.3 Spectroscopie prin Rezonantd Magneticd Nucleard (NMR) — PEG 400

Spectrul '"H NMR arata un multiplet la 4,58 ppm corespunzator protonului OH si protonului marginal —H,
un multiplet intre 3.5 si 3.4 ppm corespunzator lantului polimeric (CH,—CH,) si un varf mic la 3.34 ppm,
datorat prezentei urmelor de apa, care pot proveni atat din probe, cat si din solventul deuterat. Numarul
corect de atomi de carbon alifatice apartinand lantului polimeric a fost identificat in spectrul de carbon
al compusului PEG 400, asa cum este reprezentat in Figura 28.

This work was supported by a grant of the Ministry of Research, Innovation and Digitization, e
CNCS-UEFISCDI, project number PN-IV-P1-PCE-2023-0171 within PNCDI IV, grant no.18PCE/08.01.2025.



'H NMR (400.1 MHz, DMSOQOds) 6, ppm: 4.58 Hz (m, 1H), 7.80 - Hz (m, 4H),
13C NMR (100.6 MHz, DMOS dg) 8, ppm: 72.81 Hz (C*), 70.29 Hz (CH»-CH,), 60.68 (C*) (Figura 29).

wo I “ 4

Fig. 28. Spectru 'TH NMR pentru PEG 400 (in DMSO deuterat ca solvent).

C* din CHzCH:z C* din CHzCH:z

Fig. 29. Spectru *C NMR pentru PEG 400 (in DMSO deuterat ca solvent).

2.2.4 Analizd prin Calorimetrie Diferentiald de Scanning (DSC)
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Fig. 30. Curbe DSC ale PEG 200 la o viteza de incalzire de 10 K-min~", in gaz inert (N,); Insertie: varfurile
de tranzitie sticloasa.

Detaliile efectelor endotermice si exotermice pentru ciclurile selectate ale PEG 200 sunt prezentate in
Figura 30, in timp ce in figurile 31-33 sunt prezentate rezultatele pentru amestecuri.

Tabelul 6. Rezultatele analizei prin calorimetrie diferentiala de scanning (DSC): temperaturile de tranzitie

sticloasa (Tg), topire (Tm) si cristalizare (Tc) ale PEG-urilor pure si ale amestecurilor.

Fluid | Masa Primul ciclu de incalzire Ciclul de racire Al Doilea ciclu de incalzire
probei Tg, K Tm, K Tc, K Tc, K Tc, K Tg, K Tm, Tc, K
,mg | (Onset/M (Onset/Mi K
id) d)

PEG 34 - 279.65 - 247.95 - 281.15 - -
400
PEG 6.6 187.85/ | 364.05 - - - 187.95/ - -
200 189.35 189.35

284.65/ 282.35/

285.95 283.25

This work was supported by a grant of the Ministry of Research, Innovation and Digitization,
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Temperature, K

L2 8.4 190.45/ | 254.35/ | 216.05 - - 191.45/ | 255.4 | 2125
193.25 268.45 193.35 5/ 5
298.85/ | 362.85 295.65/ | 269.5
299.45 296.65 5
L3 18 188.85/ | 275.45 - 239.05 | 226.15 | 188.65/ | 277.1 -
190.95 190.45 5
L4 16.3 | 190.45/1 | 277.95/ - - 247.85 | 189.35/ | 280.7 -
92.35 299.05 190.35 5/
297.5
5
EXO$
o o a
i- Peak: 216.05 K A G
Q
:_-' Glags Transition: Ux’ “x’ Glass Transition: \j
g Mid: 193.25 K E § i s RER .
T o2
o o
Peak. 212.55 K
: ! " I ! I : ! 1
150 200 250 300 350 400 450

Fig. 31. Curbe DSC ale amestecului L2 la o viteza de incalzire de 10 K-min~', in gaz inert (N3); Insertie:
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Fig. 32. Curbe DSC ale amestecului L3 la o viteza de incélzire de 10 K-min~', in gaz inert (N,).
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Fig. 33. Curbe DSC ale amestecului L4 la o viteza de incalzire de 10 K-min~', in gaz inert (N3); Insertie:

varful de tranzitie sticloasa.
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2.2.5 Analiza Termica Diferentiald (DTA)

Analiza DTA a fost realizata pentru a verifica efectele exotermice si endotermice, precum si eventualele

pierderi de masa la temperaturi foarte ridicate.

Figura 34 prezinta rezultatele DTA pentru toate probele, inclusiv PEG 400 studiat anterior, pentru a oferi
o imagine completa si a permite compararea datelor. Datele prezentate in Tabelul 7 arata ca temperatura
de descompunere termica variaza de la 679,65 K pentru L3 pana la 571,15 K pentru L2 (respectiv de la

valoarea maxima la cea minima).

—PEG 200
—1L2
—1L3
—1L4

L5

PEG 400

Heat flow exo down, uV/mg

300 400

Fig. 34. Analiza DTA pentru PEG 200, PEG 400 si a tuturor amestecurilor.

500

600

700 800 900
Temperature, K

Tabelul 7. Date termogravimetrice cuprinzand principalele etape de degradare, precum si pierderea in

masa (%) si cantitatea probelor analizate (mg).

Proba

T Varful T
onset, (DTG),

Varful T
(DTA),

T
endset,

K

Pierderea
totala de
masa

Caracteristici
DTA

This work was supported by a grant of the Ministry of Research, Innovation and Digitization,
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K K 972.65K (process (masa
(Residue), endo/exo) | probei),

% me
PEG 400 641.15 | 674.65 667.35 | 688.65 0.98 -endo 46.00
PEG 200 547.25 | 600.45 590.25 | 631.05 0.97 -endo 47.80
L2 548.25 | 664.95 571.15 686.55 0.94 -endo 52.69
L3 547.45 | 677.45 679.65 693.75 1.39 -endo 51.41
L4 628.65 | 676.65 677.35 | 691.95 1.94 -endo 32.02
L5 551.05 | 392.55 400.35 638.55 0.95 -endo 78.87

610.25 590.45

2.2.6 Analiza termogravimetricd (TG)

Punctele de pierdere de masa pentru L3 si L4 sunt aproximativ egale: 498.15 K. Se poate observa din
Figura 35 si Tabelul 8 ca temperatura unica de descompunere a lichidelor creste odata cu adaugarea de
PEG 400 si exista un comportament de descompunere intr-o singura etapa, cu formarea de compusi

volatili (CO2).

Figura 35 arata, de asemenea, ca L5 (amestecul dintre PEG si apa) incepe sa piarda masa la o temperatura

mai scazutd, la aproximativ 333.15-343.15 K, deoarece apa este cea care incepe sa se evapore.

This work was supported by a grant of the Ministry of Research, Innovation and Digitization,
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Fig. 35. Curbele TG ale PEG 200, PEG 400 si ale tuturor amestecurilor la o viteza de incalzire de 10 K
mint, in gaz inert (N2); Insertie: intervalul final T.

2.2.7 Analiza termogravimetricd derivatd (DTG)

Analiza DTG, asa cum se observa in Figura 36, a aratat ca PEG 400 are o viteza maxima de pierdere de
masa la 673.15 K, in timp ce PEG 200 prezinta un varf maxim la 598.15 K. Comportamentul amestecurilor
se situeaza intre aceste 2 limite, asa cum se poate observa din Figura 36.
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Fig. 36. Curbe DTG pentru PEG 200, PEG 400 si toate amestecurile la o viteza de incalzire de 10 K min™?,

in gaz inert (N2).
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2.3. Suspensii

2.3.1. TG si DTA pentru suspensiile cu MgO
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Fig. 37. Stabilitatea termica a fluidului F3 cu 1% wt MgO a fost analizata utilizand analiza
termogravimetrica.

Figura 37 prezinta spectrele de reflexie totald atenuata (ATR) ale PEG pur cu masa moleculara de 200 g
mol™ si 400 g mol™, asa cum a fost achizitionat, fara uscare prealabila.
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Fig. 38. ATR-IR ale PEG-urilor masurate cu un modul GladiATR de la PIKE Technologies.

Analiza termica a fost realizata prin analiza termica diferentiald (DTA) si termogravimetrie (TG), pentru
fluidul de baza, iar cateva probe sunt prezentate in Figura 39 si Figura 40. Probele au fost preparate si

plasate intr-o cuvd TGA, apoi analizate la o viteza de incélzire de 10 K min™%, sub spalare cu azot si un
debit de gaz de 100 mL/min.
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Fig. 39. DTA si TG pentru probele PEG 200
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Fig. 40. DTA si TG pentru probele F4.
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Tabelul 8. Date termogravimetrice care cuprind principalele etape de degradare, precum si pierderea in
greutate (%) si cantitatea probelor analizate.

Probe T onset, K T peak | T Pierderea totala de masa | m/mg
(DTG), K endset, | 1a973.15K
masa
K Reziduu, % probei
PEG 200 547.25 600.45 631.05 | 0.97 47.8
PEG 200+1% MgO | 572.65 622.15 642.05 | 1.37 126.74
F4 628.65 676.65 691.95 | 1.94 32.02
F4+1% MgO 634.55 673.95 685.65 | 3.18 58.14
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