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APPLICATIONNOTE

TG-Messungen unter Vakuum an SEBS

Dr. Ekkehard Fuglein und Dr. Stefan Schmolzer

Einleitung

Erhitzt man Flissigkeiten in der Thermowaage, so wird mit der
Aufheizrate auch der Dampfdruck der Flissigkeit zunehmen.
Die Geschwindigkeit, mit der die Flissigkeit in die Gasphase
Ubergeht, die Verdampfungsrate, nimmt mit steigender Tem-
peratur zu. In gleichem MaBe nimmt auch die Massenverlust-
rate zu, Uber die sich in der Thermowaage die Verdampfung
verfolgen ldsst. Die Thermowaage arbeitet unter Normal-
druck in einem Spulgasstrom, der die entstehenden Gase aus
dem Probenraum ausspult.

Eine FlUssigkeit siedet, wenn der Dampfdruck der FlUssig-
keit dem Umgebungsdruck entspricht. Unter Normaldruck
(1013 mbar) siedet Wasser bei 100 °C, weil der Dampfdruck
von Wasser bei 100 °C ebenfalls 1013 mbar betrégt. Verandert
sich der Umgebungsdruck, so andert sich auch die Siedetempe-
ratur. Fir Wasser ist dieser Zusammenhang in Abbildung 1 fur

den Temperaturbereich zwischen Raumtemperaturund 110°C
dargestellt [1].

Aus Abbildung 1 wird deutlich, dass Wasser bereits bei 50 °C
siedet, wenn man den Umgebungsdruck von 1013 mbar
auf 123 mbar reduziert. Diesen Zusammenhang macht man
sich beispielsweise in der Vakuumtrocknung zu Nutze, indem
man das Trockengut einem Unterdruck aussetzt und somit
bei niedrigeren Temperaturen Flissigkeiten (in den meisten
Féllen Wasser) schonend verdampfen kann. Dieses Verfah-
ren kommt besonders haufig im Lebensmittelbereich zum
Einsatz.

Ein dhnlicher Zusammenhang wie die beschriebene Herabset-
zung der Siedetemperatur von Flissigkeiten besteht, wenn
auch in abgeschwachter Form, fur die Sublimation und die
Zersetzung von Feststoffen.
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APPLICATIONNOTE TG-Messungen unter Vakuum an SEBS

Messbedingungen

Probe SEBS SEBS
Einwaage 8,635 mg 10,130 mg
Tiegel AlLO, ALO,
Atmosphare Stickstoff Vakuum
Gasflussrate 40 ml/min 0 ml/min
Heizrate 5 K/min 5 K/min

Thermogravimetrische Untersuchungen in reduziertem
Druck

Wie der Siedeprozess, so sind auch andere Reaktionen, bei
denen gasférmige Substanzen freigesetzt werden, in ahnli-
cher Weise vom Umgebungsdruck abhangig. Die Temperatur-
bereiche von Zersetzungsreaktionen werden mit sinkendem
Umgebungsdruck auch zu niedrigeren Werten verschoben.
Diese Temperaturverschiebung ist fur verschiedene Prozesse
und flur verschiedene Substanzen unterschiedlich. Dieser
Umstand birgt die Mdglichkeit, durch Anlegen eines Unter-
drucks die Freisetzung von gasférmigen Abbauprodukten
fur verschiedene Reaktionen verschieden stark zu beeinflus-
sen. Besonders vorteilhaft wirkt sich diese Vorgehensweise
aus, wenn thermische Abbauprozesse Uberlagert sind, also
zeitnah stattfinden. Dann kann die Reduzierung des Umge-
bungsdrucks bewirken, dass sich die Uberlagernden Ereig-
nisse besser voneinander trennen
lassen.

Heizrate von ebenfalls 5 K/min durch (blaue Kurve), so
sind im Vergleich zur Messung unter Normaldruck alle Frei-
setzungstemperaturen zu niedrigeren Werten verschoben.
Das Ende der Reaktion wird unter Normaldruck bei 480 °C
erreicht, wo hingegen die Reaktion im Vakuum bereits bei
440 °C beendet ist. Die gestrichelten Kurven (DTG) zeigen die
jeweils erste Ableitung der relativen Massenanderungen (TG).
Die DTG-Ergebnisse geben die Massenverlustrate an und sind
somit ein MaB fur die Reaktionsgeschwindigkeit. Die Tem-
peraturen der maximalen Massenverlustraten (DTG-Maxima)
belegen, dass sich im Vakuum beide Teilreaktionen zu niedri-
geren Temperaturen verschieben. Dadurch, dass sich jedoch
die erste Teilreaktion (348 °C zu 212 °C) wesentlich starker zu
niedrigeren Temperaturen verschiebt als die zweite (427 °C zu
407 °Q), resultiert eine verbesserte Trennwirkung der beiden
Teilreaktionen. Die Quantifizierung der beiden Massenver-
luststufen ist somit wesentlich erleichtert.
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Abbildung 2 zeigt den Vergleich
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