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An experimental device based on the measurement of gas flow rate is described, 
to which a DTA apparatus can be attached. The method is suited to the investigation 
of reactions of the type Solids ~- Solid2 + gas, in the temperature interval up to 900~ 
and at pressures up to 150 bar. The principle of the measurements is given, as well 
as the working conditions of an experimental device constructed specially to study 
the thermal decomposition of CdCO 3 in a CO2 atmosphere. 

This sensitive and accurate method enables quantitative results to be obtained. 

Nous  d6crivons une m6thode d '~tude de r~actions de la forme Solide 1 
Solide 2 + gaz, h pa r t i r  de la d6tection du d6bit  gazeux en fonct ion de la tem- 

p6rature  et de  la pression.  
L ' appa re i l  de mesure est un d6bitmbtre (r6f. U 70) don t  le seuil de d6tect ion 

est de l ' o rd re  du cma/h et la l imite d 'u t i l i sa t ion  en press ion de 150 bar ;  il est com-  
mercialis6 pa r  la Soci6t6 S E T A R A M .  La  mise au po in t  de l ' ensemble  de l ' ins ta l -  
la t ion a 6t6 faite en vue de son appl ica t ion  ~t l '6 tude de la d6compos i t ion  thermique  
de carbona tes  en fonct ion de la pression de gaz ca rbon ique  mais  la m6thode  peu t  
6galement  s ' app l iquer  5. d ' au t res  r6actions. 

I. Principe de fonctionnement du d~bitm~tre 

L'~16ment sensible du d6bitm~tre est consti tu6 pa r  un ensemble de deux enroule-  
merits 61ectriques rdsistants bobin6s sur un tube  m6tal l ique de quelques mill i-  
m6tres de diam6tre,  pa rcouru  pa r  le couran t  gazeux. Ces enroulements  p rodu i sen t  
un 6chauffement  du  tube et const i tuent  deux des branches  d ' un  pon t  de Whe a t s t one  
6quilibr6 en l ' absence  de d6bit. L 'existence d 'un  d6bit  gazeux modif ian t  la loi de 
r6par t i t ion de la tempdra ture  dans  le tube se t r adu i t  pa r  un d6s6quilibre du  pont .  
La tens ion de ddsdquilibre,  dans  certaines l imites de ddbit,  est p ropor t ionne l l e  
~t la quant i t6  de gaz qui a travers6 l ' appare i l  et 5_ sa chaleur  massique.  (Lorsque  
des volumes de gaz seront  indiqu6s dans la suite du texte, ils seront  toujours  expri-  
m6s en volumes ramen6s 5_ la press ion de 1 a tmosphere . )  

L ' invers ion  du sens de parcours  du gaz dans  le tube p rovoque  une invers ion 
du  signal 61ectrique et rend  possible  l '6 tude d 'une  r6act ion qui s ' a ccompagne  soit  
d 'une  abso rp t ion  soit d ' un  d6gagement  d 'une  phase  gazeuse, sans aucune inter-  
vent ion sur l ' ins ta l la t ion.  
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II. Analyse de la m~thode 

Le schema de principe du dispositif est repr~sent~ sur ]a fig.1. Deux enceintesE1 
et E2, de volumes V1 et V2, sont reli6es par l'interm6diaire du d6bitm~tre. L'en- 
ceinte E1 qui contient ]'6chantillon est plac6e/a l'int6rieur d 'un four tandis que 
les autres parties de l'installation sont maintenues ~t la temp6rature ambiante. 
Pour effectuer une exp6rience, on chauffe l'enceinte E1 aprbs avoir 6tabli dans 
l 'appareillage la pression de COz choisie. (Nous d6signerons par <~temp6rature ~) 
]a temp6rature mesur6e dans El, au niveau de l'6chantillon, en consid6rant que 
c'est 6galement celle du gaz contenu clans l'enceinte.) 

D6bitm~tre 

I I 

/ 

ii 
~ Ez El 

Four 

Fig. 1. Schfima de principe 

La variation de la temp6rature du gaz contenu dans l'enceinte E1 s 'accompagne 
de deux effets: un transfert de gaz de E1 vers E2 et une variation de la pression. Lors 
de la r6action, le d6gagement ou l 'absorption de la phase gazeuse provoque un 
transfert de gaz qui se superpose au pr6c6dent ainsi qu'une variation de la pression. 

Les volumes respectifs des deux enceintes E1 et E~ ainsi que la masse de l'6chan- 
tillon ont ~t6 d~termin6s aprbs une estimation des ordres de grandeur des d6bits 
gazeux et des variations de pression selon leur origine et en tenant compte des 
consid6rations suivantes: 

- Les variations de pression au cours d'une exp6rience sont suffisamment 
faibles pour que l 'on puisse admettre que la rdaction a lieu ~t pression cons- 
tante. 

- La quasi totalit6 de la masse de gaz form6 pendant la r6action traverse 
effectivement le d6bitm~tre. 

- Le signal correspondant au transfert du gaz form6 pendant la r6action se 
diff6rencie de celui r6sultant de la variation de la temp6rature de l'en- 
ceinte El. 
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1. Analyse des variations de pression 

L'augmentation relative de la pression due h l'616vation de la temp6rature de 
l'enceinte Ea, calcul6e h partir de la loi des gaz parfaits est: 

Ap 1 1 
. . . .  T V 2 Po To+ V2 I + - -  
T Vl To v~ 

lorsque E~ est h la temp6rature T; Po 6tant la pression initiale et To la temp6rature 
initiale de E 1. 

Si l'on choisit V 2 grand devant Vt (par exemp/e V,2 ~ 100V1), on obtient la 
relation approch6e 

Elle montre qu'h une temp6rature T, A p d6pend directement du rapport V 1 .  
P0 V2 

L'augmentation relative de pression due au transfert dans E 2 d'une masse M 
de gaz est toujours 

Ap M 
- ( 2 )  

P m2 

me est la masse de gaz contenue dans E,, ~ la pression p. 
Si ,~C est la masse de gaz form6 pendant ]a r6action, la masse qui traverse le 

i dr1 t .... , do et d repr6sentant les densit6s du gaz aux d6bitmbtre est 6gale ~ ~I'C 1 - doV2 I 

temp6ratures To et T des enceintes E2 et EL. C'est donc cette masse qui intervient 
dans la relation (2). 

Dans le cas particulier envisag6 ci-dessus off ~ est grand devant Vl, le terme 

d V, peut &re n6glig6 devant l,{dd ~ ) d0 V~ - 6rant toujours < 1 , on peut admettre 

alors que la totalit6 du gaz form6 pendant la r6action traverse le ddbitmbtre et la 

relation (2) devient Ap _ ~1~ 
P m2 

2. Analyse des transferts de gaz ?, diffdrentes pressions 

a) Transfert d~ ?l l'dldvation de la tempdrature du gaz de l'enceinte E1 

Nous avons repr6sent6 sur la fig. 2, en fonction de la tempdrature de E1 et pour 
une marne valeur de I/1, h des pressions de 1, 10 et 50 bar, une grandeur exprim6e 
en unit6s arbitraires, proportionnelle h la masse de gaz qui traverse le d6bitm&re 
~t chaque instant. Ces courbes ont 6t6 tracdes pour le gaz carbonique, ~t partir des 
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donn6es num&iques du volume sp6cifique en fonction de la tempdrature et de la 
pression (la). Les courbes 1 et 2, relatives 5 la pression atmosph6rique et & 10 bar, 
diff6rent peu de celles qui seraient obtenues pour un gaz ob6issant ~t la loi des gaz 

'8 

-ff 

Obar 

L 
~" (2)10 bar 

( I I_ I ~ I I I , , -  
100 200 300 400 500, 600 700 

Temp6rature #C 

Fig. 2. Transfert de gaz dfi ~t l'616vation de la temp6rature de l'enceinte E x, aux pressions de 
1, 10 et 50 bar 

parfaits. La courbe 4 est une r6duction, dans le rapport  1/5 de la courbe 3 relative 
& une pression de 50 bar. On peut consid6rer qu'elle repr6sente la masse de gaz 
transf6r6 dans une exp6rience & 50 bar si le volume de V~ est cinq fois plus petit 
que pr6c6demment. On peut remarquer que les courbes 2 et 4 sont pratiquement 
confondues & temp6rature suffisamment ~Ievde. 

b) Transfert du gaz formd pendant la rdaction 

La masse du gaz form6 pendant la r6action ne d6pend, quelle que soit la pres- 
sion, que de la masse de l'6chantillon. L'amplitude du signal correspondant au 
transfert de ce gaz &ant li6e ~t chaque instant ~t la vitesse de la r6action, la forme 
du pic enregistr6 est caract6ristique de la cin6tique globale de la r6action tandis 
que sa surface rend compte de la quantit6 de gaz qui a travers6 le d~bitm~tre. 

IH. Donn~es num~riques relatives au dispositif experimental choisi 

Nous avons calcul~ les ordres de grandeur des variations de pression et des 
d6bits de gaz en choisissant pour les volumes V 1 et V2 respectivement 4 et 1000 cm 3 
et en consid6rant la d6composition du carbonate de cadmium. 
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Variations de pression et transferts de gaz 

Avec ce choix de V~ et de V2, l 'augmentation relative de la pression resultant 
de l'616vation de la temperature de E1 est d 'environ 0.25 ~o lorsque la tempdrature 
s'dl6ve de 20 5- 500 ~ et la fraction de CO2 form6 lors de la rdaction qui ne traverse 
pas le d6bitm6tre reprdsente moins de 0.4~o de la totalit6 de ce gaz. 

Les courbes de la fig. 2 ont montr6 que la quantit6 de gaz traversant le ddbit- 
mbtre au cours du chauffage est notablement diffdrente suivant les domaines de 
pression et de temperature que l 'on considbre: 

A la pression atmosphdrique, dbs que la temperature est supdrieure 5- 100 ~ les 
volumes transfdr6s pour une 616vation de 100 ~ de la tempdrature sont nettement 
infdrieurs ~t I cm 3. kes d6bits correspondants, jusqu'5- des vitesses de chauffe de 
5~ restent inf6rieurs au seuil de d6tection du d6bitm~tre. I1 en rEsulte une ab- 
sence quasi totale de derive du trac6. 

A pression plus 61evde, volumes de gazet  ddbits ne peuvent plus ~tre considdrde 
comme n6gligeables; importants au d6but du chauffage, ils diminuent progressi- 
vement lorsque la tempdrature s'61bve. Pour une vitesse de chauffe de 2~ qui 
sera le plus souvent utilis6e au cours des expdriences, le debit est de l 'ordre de 
2 cm~/h 5_ 10 bar et 10 cm'~/h 5. 50 bar, aux temperatures correspondant 5_ la ddcom- 
position de CdCO3 (rep6r6es par o sur les courbes de la fig. 2); il varie peu dans 
l'intervalle de temp6rature pendant lequel s'effectue la ddcomposition. On peut 
rappeler que le choix d'un volume plus petit pour V1 r6duirait d 'autant  le ddbit 
observE. 

Choix de la masse de l'dchantillon 

La relation (2), 6tablie au paragraphe pr6c6dent, montre que la variation relative 
de pression due h la ddcomposition d'une m6me masse de carbonate est d 'autant  
plus faible que la pression g laquelle s'effectue l'exp6rience est plus 6levEe. Ainsi 
la decomposition de 0.2 g de CdCO:~ conduit ~. une augmentation relative de 
pression de l 'ordre de 3 ~ ~t la pression atmosphdrique, 0.3 ~ 5_ 10 bar et 0 .04~ 

50 bar. La seule incidence de cette variation portant  sur la mesure des tempera- 
tures caractdristiques de la ddcomposition en fonction de la pression, on peut la 
considdrer comme n6gligeable: en effet, dans le cas le plus d&avorable, c'est-~t-dire 
h la pression atmosph6rique, l'effet le plus important  correspondrait ~t une aug- 
mentation de 0.5 ~ de la temp6rature de la fin de la d6composition, la tempdrature 
du debut de la decomposition ne se trouvant pas modifiEe; il faut remarquer que 
la sensibilit6 du d6bitm6tre permet de choisir une masse de carbonate plus petite 
si l 'on veut r6duire cette erreur. A pression plus ~levde, on peut augmenter consi- 
ddrablement la masse de l'6chantillon sans qu'il soit n6cessaire de tenir compte 
de la variation de pression correspondante. 

Nous avons gdn6ralement effectu6 des exp6riences satisfaisantes avec des masses 
de carbonate de l 'ordre de 0.l g jusqu'~t 10 bar et 0.5 g 5- 50 bar. 
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IV. Appareillage 

Le sch6ma de principe de l'ensemble de l'appareillage est celui d6j~t indiqu6 
(fig. 1). La r6alisation pratique se limite ~t celle des enceintes El et E2. 

L'enceinte E2 est une bouteille du commerce pouvant supporter une pression 
de 150 bar. 

~'- Bombe J 

~ t  ~ ~oint 

//////////~ ~-~Pi~ce en Qlumine 

altiage 
r~irQctaire 

Fig. 3. D6tail de l'enceinte exp6rimentale 

L'enceinte E1 est r6alis6e en alliage r6fractaire PER 2U (Aubert et Duval) 
pouvant supporter simultan6ment des temp6ratures de 900 ~ et des pressions de 
150 bar. Cependant, en atmosphere de CO2, nous n'avons pas d6pass6 50 bar 
pour 6viter la liqu6faction du gaz dans toute la partie de l'installation qui est ~t 
la temp6rature ambiante. Une reprdsentation ddtaill6e de l'enceinte E1 est donn6e 
sur la fig. 3. Le volume offert au gaz ~t l'int6rieur de cette enceinte peut ~tre ajust6 
par le choix de la piece de remplissage en alumine et par celui du creuset, 6galement 
en alumine, qui contient l'6chantillon. Ce volume est g6n6ralement un peu inf6rieur 
~t 4 cm 3. 

Trois thermocouples (type thermocoax) p6n~trent dans l'enceinte El. Ils per- 
mettent de mesurer la temp6rature de l'6chantillon et simultan6ment d'effectuer 
| 'ATD en prenant pour r6f6rence la temp6rature de la paroi int6rieure de l'enceinte 
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en un point de l'axe de sym&rie de celle-ci. Au cours du chauffage, assur6 par une 
programmation lin6aire de la temp6rature du four, on enregistre en fonction du 
temps: la temp&ature, la courbe d'ATD et le signal d~livr6 par le d6bitm6tre. 

V. Rgsultats 

Les fig. 4 et 5 reproduisent trois]diagrammes correspondant au chauffage d'dchan- 
tillons de CdCO3, 5- la vitesse de 2~ 

Ces diagrammes sont pr6sent6s ici seulement 5_ titre d'exemples de courbes de 
d6bitm&rie. Un expos6 d&aill6 des r6sultats relatifs ~t l'~tude de la r6action 

Fig. 4. D i a g r a m m e s  d ' ana lyse  d6bi tm6t r ique  et d ' A T D  s imul tan6es  de deux  6chant i l lons  de 
CdCO3;  Pco~ = 1 bar  

CdCO3 ~- CdO + CO2, sous pression de CO2 jusqu'~ 50 bar, obtenus par cette 
mdthode, sera publi6 ult6rieurement. Ces r6sultats compl6teront ceux qui ont d6jh 
6t6 obtenus en ATD jusqu'5- 10 bar [2]. 

Sur les trois diagrammes, la courbe (1) repr6sente le d6bit, la courbe (2) est 
celle d'ATD et la courbe (3) repr6sente la temp6rature. Cette derni6re grandeur, 
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mesur6e avec un thermocouple chromel-alumel est enregistr~e par tranches suc- 
cessives de 2.5 mV correspondant 5, une 6longation de 25 cm sur le papier dia- 
gramme, ce qui entraine une pr6sentation discontinue du trac6. Pour en faciliter 
la lecture, cette grandeur a 6t6 report6e sur l'axe des temps. 

Fig. 5. D i a g r a m m e  d ' a n a l y s e  d6bi t rn6tr ique et d ' A T D  s imul t an6es  de C d C O z ;  Pco,  = 50 b a r  

Les diagrammes de la fig. 4 ont 6t6 obtenus h la pression atmosph6rique, sur 
deux 6chantillons diff6rents de masse 0.1 g. Ils permettent de d6celer sur les 
courbes (1) deux effets tr~s faibles (a) et (b) qui ne sont pas visibles sur les 
courbes d 'ATD correspondantes et ils montrent 6galement deux exemples de 
d6composition ne pr6sentant pas la m~me cin6tique. 
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Le diagramme de la fig. 5 a 6t6 obtenu sous pression de CO.~ ~t 50 bar, sur urt 
6chantillon d'une masse de 0.5 g. Dans cette expdrience, la sensibilit6 utilis6e p o u r  
enregistrer la courbe de d6bit est environ huit fois plus petite que celle utilis6e dans 
les deux exemples pr6cddents. On peut constater que la ddlimitation de la surface 
du pic de d6composition s'effectue sans ambiguit6 bien que le d6bit dfi h l'616vation 
de la temp6rature du gaz contenu dans E1 soit important  au d6but du chauffage. 

Plusieurs s6ries d'exp6riences ont 6t6 effectu6es pour tester la reproductibilit6 
des r6sultats relatifs ~t la d6composition de CdCO3. Ainsi, h la pression atmosphd- 
rique et pour un m~me carbonate, on a obtenu une valeur moyenne de 506 +_ 6 cmz 
pour la surface du pic de d6composition rapportde ~t une masse de 1 g de car- 
bonate. 

Cette mesure de surface permet d'accdder ~ la ddtermination de la quantit~ de  
gaz form6 pendant la ddcomposition si on conna~t l'6talonnage de l 'appareil ou 
peut atre utilis6e ~t 6tablir cet 6talonnage si l'6chantillon de carbonate est suffisam- 
ment pur. 

Dans le cas envisag6 ci-dessus, la valeur de 506 cm2/g correspond g une surface 
de 3.90 crn z pour 1 cm :~ de gaz carbonique d6gag6. 11 est int6ressant de comparer 
cette valeur/ t  celle r6sultant d 'un 6talonnage direct du ddbitm6tre par  le passage 
d'un volume connu de gaz. 

VI. Etalonnage du d6bitmOre 

Les d6bits de gaz carbonique que nous avons le plus g6n6ralement observds: 
au cours de la ddcomposition du carbonate de cadmium b. la pression atmosphd- 
rique, compte tenu des quantit6s de produit et des vitesses de chauffe utilis6es, ont 
toujours 6t6 infdrieurs h 0.15 1/h. (La d6composition de 0.1 g de CdCO3 libbre 
environ 13 cm :~ de CO,,.) 

La courbe d'6talonnage qui accompagne chaque appareil 6tant 6tablie pour 
l 'air et pour des d6bits de gaz compris entre 0 et 10 I/h, il nous a paru n6cessaire 
d'effectuer un 6talonnage pour des ddbits et des volumes de gaz du marne ordre 
que ceux que nous avons utilisds. Ces exp6riences ont 6t6 effectu6es uniquement 
h la pression atmosphdrique et pour des volumes de gaz inf6rieurs ~t 25 cm a. 

D'apr~s le principe de fonctionnement du ddbitmbtre, le coefficient d '6talonnage 
k, pour un gaz autre que Fair, peut ~tre dOduit de celui obtenu par 6talonnage 
h l 'air par la relation 

Cp gaz 
kgaz = kair x (3) 

Cp air 

(dans laquelle C~ est la chaleur molaire h pression constante) h condition que la 
chaleur molaire des gaz puisse ~tre consid6r6e comme constante entre la temp6ra-  
ture ambiante et la temp6rature ~t laquelle est effectu6e la mesure dans le tube  
d6bitm6trique qui est environ de 60 ~ 
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Entre 20 et 60 ~ la variation de la chaleur molaire de l 'air est de 0.2 % mais celle 
du CO2 est voisine de 4 %. Pour v6rifier dans de bonnes conditions la possibilit6 
d 'application de la relation ci-dessus nous avons choisi d'utiliser l 'argon pour 
lequel la variation de la chaleur molaire est seulement de 0.03 % dans le m6me 
intervalle de temp6rature. Nous avons donc 6tabli exp~rimentalement le coefficient 
d'6talonnage pour ces trois gaz et nous avons ensuite compar6 les valeurs exp6ri- 
mentales ainsi obtenues pour l 'argon et pour le CO2 h celles qui r6sulteraient de 
l'utilisation de la relation (3). 

I 

3.95 L 
~ 3.90 L 

-'s 385 L 

3.05 -?- 

3.00 --  

2.95 --  
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215 

2.1G 
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"- . . . . . . . . . . . . .  �9 " ; ' '  �9 " 0 " - - ' ' - - " - - - 7  " 
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~- . . ~ e  o e  s ~ �9 
e o  o 

i I I I I I J I l__ I _k_~ 
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S ~cm 2 

Fig. 6. Coefficient d'6talonnage du d6bitm~tre k = s/v, pour l'air, le CO2 et l'argon 

Pour cela, nous faisons traverser le d6bitm&re par une masse de gaz correspon- 
dan t / t  un volume v mesur6/t la temp6rature de 20 +_ I ~ La mesure de la surface s, 
d~limitfe par le trac6 et la ligne de base, permet de calculer le coefficient k = s/v 
(coefficient d'6talonnage) exprim6 en cm2/cm 3. 

La mesure des volumes, & partir de la diff6rence des lectures des niveaux d'une 
colonne de mercure, est obtenue avec une pr6cision estim6e b~ 0.05 cm 3. En con- 
s6quence, nous n'avons pas utilis6 de volumes de gaz inf6rieurs /t 5 cm 3. En ce 
,qui concerne la mesure des surfaces par  planim6trie, elle est effectu6e avec une 
pr6cision de l 'ordre de 0.2%. 

Afin de s'assurer qu'il n'existe pas de variation de k e n  fonction de Ia quantit6 
de gaz qui traverse ]e d6bitm~tre, nous avons repr6sent6 k e n  fonction de cette 
grandeur. Nous avons choisi la representation k = f(s) de pr6f6rence/~ k = f(v) 
car  Ia surface qui tient compte de la chaleur molaire du gaz, parait  plus signifi- 
cative de la r6ponse du d6bitm&re que le volume du gaz. 

J. Thermal Anal. 6, 1974 



MARTRE et al.: METHODE D'ANALYSE DEBITMFTRIQUE 213 

Les r6sultats que nous avons obtenus pour les trois gaz sont repr6sent6s fig. 6. 
Ils montrent que, dans le domaine off nous avons effectu6 nos mesures, compris 
entre 5 et 25 cm :~, la valeur de k reste constante. La moyenne des r6sultats conduit 
h prendre : 

pour l 'air: k = 3.02 + 0.02 cm2/cm :~ 
pour le COz: k = 3.92 + 0.03 cm2/cm "~ 
pour i 'argon: k = 2.16 -+- 0.02 cm'~/cm 3. 

Pour l 'argon, le coefficient d'6talonnage calcul6 ~, partir de celui de l'air est 
k = 2.158 cm2/cm 3, en prenant 20.83 et 29.15 joule/mole K pour les chaleurs 
molaires respectives de ce gaz et de l 'air (lb). Ce r6sultat est en tr6s bon accord 
avec la valeur exp6rimentale. 

Dans le cas du CO2, la variation de 4% de la chaleur molaire entraine une incer- 
titude sur la valeur calcul6e. Nous avons pris, pour faire ce calcul, la valeur moyenne 
entre 20 et 60 ~ qui est 38.32 joule/mole K (lc). On obtient alors k = 3.97 cm2/cm 3. 
Cette valeur diffbre de plus de 1 ~o de celle qui est obtenue par la mesure directe. 
Si nous consid6rons maintenant la valeur calcul6e /t partir  de la mesure de la 
surface du pic de d6composition d 'un 6chantillon de CdCO3 qui est de 3.90 -I- 0.04 
cm2/cm 3, cette derni6re est plus proche de la valeur obtenue par la mesure directe 
que de celle obtenue h partir de l'6talonnage 5, l 'air par application de la formule (3). 
I1 semble donc, dans le cas du gaz carbonique, qu'il soit pr6f6rable d'utiliser pour  
les applications, la valeur de 3.92 cm"/cm 3 obtenue par 6talonnage exp6rimental 
avec ce gaz. 

VII. Conclusion 

Les rdsultats qui ont 6t6 expos6s montrent qu'un ensemble expdrimental simple, 
associ6 h u n  appareil d'analyse d6bitm6trique sensible, permet une 6tude quali- 
tative et quantitative de r6actions mettant en jeu une phase gazeuse. 

Cette mdthode est caract6risde en particulier par la bonne d6finition des tracfs 
des courbes ddbitm&riques. Ceci permet l 'observation de la cin6tique des r6actions, 
la d6tection d'effets tr~s faibles et, /~ partir de la mesure de la surface des pics, 
l 'obtention de rdsultats quantitatifs pr6cis. 
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R~SUM~ --  U n e  m6 t hode  d ' ana lyse  d6bi tm6t r ique  ~t laquel le  peut  6tre associ6e A T D  est pr6- 
sent6e.  Elle s ' app l ique  ~t l '6 tude de r6ac t ions  de la fo rme  solide 1 ,~ solide 2 + gaz  darts des  
d o m a i n e s  de t e mp6ra t u r e s  et de p ress ions  j u s q u ' ~  900 ~ et 150 bar. 
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O n  d6crit  le pr incipe  de la m e s u r e  et les cond i t i ons  de f o n c t i o n n e m e n t  d ' u n  d ispos i t i f  exp6ri-  
men t a l  p lus  pa r t i cu l i6 rement  mis  a u  po i n t  p o u r  l '6 tude de la d6compos i t i on  t h e r m i q u e  de 
CdCO3  en a t m o s p h 6 r e  de CO2. 

Cet te  m6 thode  sensible  et pr6cise pe rme t  d ' ob t en i r  des  r6sul ta ts  quant i ta t i f s .  

ZUSAMMENFASSUNG - -  Es wird eine M e t h o d e  der  S t r 6 m u n g s m e s s u n g s - A n a l y s e  beschr ieben,  
a n  die D T A  angesch l o s sen  werden  k a n n .  Sie e ignet  sich z u m  S t u d i u m  von  R e a k t i o n e n  des  
Typs :  Fes tk6 rpe r  1 ~ Fes tk6 rpe r  2 + Gas  i m  T e m p e r a t u r -  u n d  Druckbe re i ch  bis zu  900 ~ 
bzw. 150 bar.  

D a s  MeBpr inz ip  wird beschriebela,  sowie die Be t r i ebsbed ingungen  einer  be sonde r s  z u m  
S t u d i u m  der t he rmi schen  Ze r se t zung  von  C dC O3  in CO2-Atmosphf i re  en twickel ten  Versuchs-  
vor r i ch tung .  

Diese  empf ind l i che  und  genaue  M e t h o d e  e rm6g l i ch t  quan t i t a t ive  Ergebnisse .  

Pe3roMe - -  OnrIcaHo 3KcrIep~iMeria-anbHoe yCTpO~CTBO, OCHOBaHHoe Ha H3Mepe~HH cKopocTrI 
ra3a,  K ](oTopoMy MO~eT 6blTb rtpucoea)II~er~ ,aepriBaTorpaqb. MeTo~ Hcrlo.rIB3oBaI-I ~.rl~ i.,[cc.rle- 
~oBann~l peaKurt~ Tnrla TBep]xbl~ = TBep~bI!~ -[- ra3 B 06nacTH TeMnepaTyp ~0 900 ~ rl nprI 
~aBneH~i~x no  150 6ap.  l~pnBe]IeubI l~pnr~In  I, I3MepeH!/Ii;I /eI pa60 ,me  yCYlOBHfl 3Kcnepi~MenTazm- 
Horo ycTpo~CTBa, CKOHCTpyHpoBaHHOrO cneI~HanbrIO ~.q~ H3y,~eH~ia TepMopacna~a C d C O  z B 
aTMOCqbepe CO 2. MeTO~OM, flBJIflIO~n~Cf[ tlyBCTBI, ITeJIbHblM 14 rIa~e)KI-IBIM, ~aeT BO3MOTKHOCTb 
rJOY~yqaTb KOYIHqecTBeHHbIe pe3yY[bTaTBI. 

J. Thermal Anal. 6, 1974 


