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DSC 204 HP Phoenix®

Die Moglichkeit, unter Druck zu messen, erhoht die Leistungsiahigkeit
der dynamischen Differenz-Kalorimetrie (DSC).

Hochdruck-DSC Anwendungsbereich der HP-DSC

Die dynamische Differenz-Kalorimetrie (engl. Differential Scanning Calori-
metry, DSC) erlaubt nicht nur die Bestimmung von Phasenlbergangen,
sondern auch die Quantifizierung von Umwandlungsenthalpien. Im
Tieftemperaturbereich werden Proben generell in Aluminiumtiegel mit
gelochtem Deckel unter Atmosphéarendruck im konstanten Spulgasfluss
analysiert. Mit einer modifizierten DSC — wo die Messzelle in einem
Autoklaven untergebrachtist (eine ,Druck-DSC") —besteht die Moglichkeit,
Messungen unter Drlicken von 5 kPa bis 15 MPa (Hochdruck-DSC)
durchzufahren.

Messungen in inerten oder Reaktionsgasatmospharen

Hochdruck-Messungen kénnen in inerter oder reaktiver Gasatmosphare
durchgefiihrt werden. Bei Verwendung eines inerten Gases kann die
Druckabhangigkeit untersuchtwerden, wenn bei der Probenumwandlung
(Ublicherweise ein kalorischer Effekt) auch eine Volumenanderung auftritt.
Dies erlaubt die Untersuchung von Entwasserung und Zersetzungsreak-
tionen mit Freisetzung des Gases mittels Druck-DSC.

Wird ein reaktives Gas verwendet, wird das Gas zu einem der Reaktanden
und der Druck ist somit ein MaR seiner Konzentration. Mit dieser Methode
lassen sich Alterungstests an Organika (wie Olen, Fetten Wachsen,
Schmierstoffen usw.) und Polymeren realisieren.

Kalibrierung

Innerhalb des zuganglichen Druckbereichs ist das Schmelzen nur gering-
flgig druckabhangig. Es besteht deshalb die Moglichkeit, fur
DSC-Messungen Ublicherweise verwendete metallische Referenzmateri-
alien fur die Temperatur- und Enthalpiekalibrierung einzusetzen.

Bestimmung von Dampfdruck
und Verdampfungswarme
(ASTM E1782)

Auftrennen von Reaktionen mit
Uberlagerter Verdampfung

Adsorption- und Desorptions-
messungen, z. B. an Metallver-
bindungen

Oxidationsstabilitat von Olen,
Fetten und Schmierstoffen
(ASTM E1858, ASTM D6186,
ASTM E2009, ASTM D5483)

Aushartung von Duroplasten,
z. B. Phenolharz

Vulkanisation von Elastomeren

Hydrierung ungesattigter
Fettsauren

Anfalligkeit von Materialien
beim Schmelzpunktriickgang in
reaktiver Gasatmosphare

DSC-Messungen bei
Umgebungsdruck sind mit der
DSC 204 HP Phoenix® naturlich
auch —sogar bei reduziertem
Druck — maoglich.
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DSC 204 HP Phoenix®
Zukunttsweisende Technologie

Hochdruck-DSC-Messungen sogar bei Temperaturen unterhalb Raumtemperatur

Im Gegensatz zum Aufbau einer regularen DSC ist die Messzelle einer Hochdruck-DSC (HP-DSC)
von einem Autoklaven umgeben, der durch Druck- und Gasflussregelsysteme unterstitzt wird.
Die Anpassung von Druck und Spulgasfluss erfolgt Gber eine separate Steuerplatine (siehe auch
nachste Seite). Mit Hilfe einer Flissigstickstoffkiihlung ist es sogar méglich, Temperaturpro-
gramme unterhalb von Raumtemperatur zu realisieren. Die erzielten Heiz- und Kuhlraten
(0,01 K/min bis 100 K/min bzw. 50 K/min) sowie die maximalen und minimalen Temperaturen
werden wesentlich von der angewandten Atmosphdare und Druck (so ist z. B. in einer Helium-
atmosphare eine Abkihlung bis -70 °C bei 10 MPa moglich) beeinflusst.

Thermostatenschlauch-
verbindung (Auslass) ”l"""""""” Randelmutter

Thermostaten-
Deckel

Thermostatenschlauch-
verbindung (Einlass)

Querschnitt der
Messzelle einer
kiihlbaren DSC

204 HP Phoenix®
mit umgebendem
Autoklaven

LN,-Kihlung




Bei einigen Reaktionen dient die Atmosphdre nicht nur
der Druckerzeugung, sondern ist auch Reaktionspartner
der erwarteten Festkérper-Gas-Reaktion. Die Regelung
von Druck und Gasfluss muss besonders prazise erfolgen.

Prazise Regelung von Druck und Gasfluss

Messungen in unterschiedlichen Gasatmospharen wie O,, N, Ar, He, H,, CO, und CH, stellen in der
robusten Messzelle kein Problem dar. Die Probenatmosphare kann entweder statisch oder
dynamisch sein. Das optionale elektronische Gasregelsystem zusammen mit der Moglichkeit der
prazisen Regelung des Spulgasflusses sind die Haupteigenschaften fir eine ausgezeichnete Genau-
igkeit und Reproduzierbarkeit der Messungen. Das System erlaubt auch Messungen unter regulier-
barem reduzierten Druck. Selbstverstandlich entspricht die DSC 204 HP Phoenix® allen Sicherheits-
vorschriften fiir Messungen unter Druck.

Druckregelsysteme

fir Betrieb unter: Agalleiton

Konstanter (definierter) Gasdruck bis zu 15 MPa wahrend

Statische Gasatmosphare der Aufheizung

= Konstanter (definierter) Gasdruck wahrend der Aufheizung
und konstanter (definierter) Gasfluss an der Probe

= Messung in statischer oder dynamischer Gasmischung

= Verwendung eines Inertgases (z. B. Ar) zur Erzeugung eines
definierten Gasdrucks und Messung unter dynamischer
Reaktionsgasatmosphare (z. B. O, bei 100 ml/min)
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Optionales Druckregulierungssystem fur die hochprazise Regelung von Druck und Gasfluss



Vielseitige Applikationen

Synthetisches Ol — steigender
Sauerstoffdruck sorgt fir eine
Oxidation bei niedrigeren
Temperaturen

Diese Grafik zeigt das Oxidations-
verhalten eines stabilisierten
synthetischen Ols (Probenein-
waage von 3,0 mg + 0,1 mg) in
Aluminiumtiegeln mit 2 K/min in
Sauerstoff (100 ml/min) unter
definierten Driicken. Mit
steigendem Sauerstoffdruck setzt
die Oxidation bei niedrigeren
Temperaturen ein (niedrigere
extrapolierte Onset-Temperatur).

Polykondensation — Aushéarte-
verhalten von Phenolharzen

Dieser Plot zeigt die Teilflachen-
auswertung des Ausharteeffekts
zweier Phenolharzchargen (A, B)
unter einem angewandten Druck
von 9 MPa in inerter Gasatmo-
sphare mit 10 K/min (Probenein-
waage 10,5 mg).

Hydrogenierung eines
Metallkatalysators

Hier ist die exotherme Hydroge-
nierung eines Metallkatalysators
unter 7 MPa in reiner Wasserstoff-
atmosphare (Probeneinwaage
6,09 mg; Heizrate 10 K/min)
dargestellt.
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2a-FeOOH > a-Fe20s3 + H20
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Prazision der Druckrege-
lung, Dehydration von
Eisenoxidhydroxid

Wie bei der Zersetzung werden

Dehydrationsreaktionen
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Ubersteigen 150 bar + 0,01 bar
nicht (hundert Mal schneller als
von der ASTM D6186 vorge-
schrieben). Einflisse des Drucks
auf das DSC-Signal (z. B.
Rauschen) sind deshalb
vernachlassigbar.

Technische Daten

Temperaturbereich

Heizrate
Kdhlvorrichtung
Druckbereich

Druckmessung

Atmosphére

Gasfluss

Betriebmodi

DSC 204 HP Phoenix®

-150 °Cbis 600 °C, abhangig von Gasdruck und -art
0,01 K/min bis 100 K/min, abhangig von Gasdruck und -art

FlUssigstickstoff; Temperaturbereich abhangig von
Gasdruck und -art

Vakuum bis 150 bar (15 MPa, = 2175 psi)

Prazision: + 0,15 bar
Genauigkeit: £ 0,75 bar

Statisch und/oder dynamisch, inert (N, Edelgase),
reduzierend (H,)*, oxidierend (O,, Luft, CO, bis 57 bar);
andere Gase auf Anfrage

Bis 500 ml/min, Genauigkeit +1 ml/min

Verschiedene statische und dynamische Atmosphéaren und
Druckbedingungen

* Der Anwender ist verantwortlich fiir einen zuverlissigen Betrieb unter Wasserstoff in Ubereinstimmung mit den

relevanten Sicherheitsvorschriften.



Die NETZSCH-Gruppe ist ein inhabergefiihrtes, international tatiges Techno-
logieunternehmen mit Hauptsitz in Deutschland. Die Geschéaftsbereiche
Analysieren & Prifen, Mahlen & Dispergieren sowie Pumpen & Systeme
stehen fUr individuelle Lésungen auf hochstem Niveau. Mehr als 3.800
Mitarbeiter in 36 Landern und ein weltweites Vertriebs- und Servicenetz
gewahrleisten Kundennahe und kompetenten Service.

Dabei ist unser Leistungsanspruch hoch. Wir versprechen unseren Kunden
Proven Excellence — herausragende Leistungen in allen Bereichen. Dass wir
das kdnnen, beweisen wir immer wieder seit 1873.

NETZSCH-Technologie ist weltweit fihrend im Bereich der Thermischen
Charakterisierung von annahernd allen Werkstoffen. Wir bieten Komplett-
|6sungen fir die Thermische Analyse, die Kalorimetrie (adiabatische und
Reaktionskalorimetrie), die Bestimmung thermophysikalischer Eigen-
schaften, die Rheologie und die Brandprifung. Basierend auf mehr als
50 Jahren Applikationserfahrung, einer breiten Produktpalette auf dem
neuesten Stand der Technik und umfassenden Serviceleistungen erarbeiten
wir fir Sie Lésungen und Geratekonfigurationen, die lhren taglichen
Anforderungen mehr als gerecht werden.

Proven Excellence.

NETZSCH-Geratebau GmbH
WittelsbacherstraBBe 42
95100 Selb

Deutschland “ ETzs t“®
Tel.: +49 9287 881-0

Fax: +49 9287 881 505

at@netzsch.com www.netzsch.com

NGB - DSC 204 HP Phoenix® - DE - 0621 - NWS - Technische Anderungen vorbehalten.



