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Simultane Thermische Analyse — zwei sich erganzende Methoden

Simultane Thermische Analyse DSC-Analyseméglichkeiten TG-Analysemdglichkeiten
bezeichnet die gleichzeitige

Anwendung von Thermogravi- = Schmelz-/Kristallisations- = Massenanderungen

metrie (TG) und Dynamischer verhalten = Temperaturbestdndigkeit
Differenz-Kalorimetrie (DSC) auf = Festkdrperlibergdange = Oxidations-/Reduktions-
ein und dieselbe Probe in einem = Polymorphe Umwandlungen verhalten

Gerat. Die Vorteile liegen auf der = Kristallinitatsgrad = Zersetzung

Hand: Die Messbedingungen = Glaslbergange = Korrosion

sind vollkommen identisch fir = Vernetzungsreaktionen = Analyse der Zusammensetzung
die TG- und DSC-Signale (gleiche = Oxidationsstabilitat = Kinetics Neo

Atmosphare, Gasflussrate, Dampf- = Reinheitsbestimmung

druck Uber der Probe, Heizrate, = Spezifische Warmekapazitat

thermischer Kontakt zum Proben- = Kinetics Neo

tiegel und Sensor, Strahlungs-
einfllsse usw.). Zusatzlich wird
der Probendurchsatz durch das
gleichzeitige Aufzeichnen von
mehreren Informationen erhéht.

Norm* Beschreibung

ISO 11358 Kunststoffe — Thermogravimetrie (TG) von Polymeren

Standard Test Method for Oxidative-Induction Time
ASTM D3895 of Polyolefins by Differential Scanning Calorimetry

Bestimmung der Schmelztemperaturen kristalliner
Stoffe mit der Differenzthermoanalyse

DIN 51006 Thermische Analyse (TA) — Thermogravimetrie (TG)

DIN 51004

DIN 51007 Differenzthermoanalyse (Grundlagen)

* Abhangig von Geratekonfiguration



Die NETZSCH STA Eco-Reihe

/0 % WENIGER ENERGIEVERBRAUCH UND SOMIT KOSTENREDUKTION.
KEINE EXTERNE TEMPERATURREGELUNG ERFORDERLICH.

Um genaue thermogravimetrische Ergebnisse mit geringem Driftverhalten zu erhalten,
greifen die meisten kommerziell erhéltlichen Systeme auf einen Thermostaten zur Zirku-
lation des Wasserkreislaufs zurtick. Ein standig laufender Thermostat erfordert nicht nur
viel Energie, sondern produziert dabei Abwarme, die von Klimaanlagen reguliert werden
muss.

NETZSCH kommt ganzlich ohne externen Thermostaten aus. Die Temperatur des
Waégeraums wird elektronisch geregelt. Dies sorgt fir die notwendige Temperatursta-
bilitat. Durch Wegfall des Thermostaten verringert sich der Energieverbrauch einer STA
449 F3 Jupiter® fur den Durchschnittsverbraucher um 70 %.*

* Bei taglich 3-maligem Gebrauch des Gerates an 250 Tagen im Jahr

Weitere Vorteile der STA Eco-Serie sind:

30 % weniger Abwarme
Platzsparend

Weniger Wartungsaufwand
Beste Performance




Weltweit flihrend —
maximale Flexibilitat fiir
lhre Applikationen

In der STA 449 F3 Jupiter® sind
eine hochleistungsfahige
Warmestrom-DSC und eine
Thermowaage mit Auflésung im
Submikrogramm-Bereich mit
einem bisher unerreichten
Wage- und Temperaturbereich
vereint. Durch Auswahl des
optimalen Ofens, des idealen
Sensors und des geeigneten
Zubehors lasst sich diese
simultane Thermoanalyse-
Apparatur an nahezu alle
Applikationen anpassen.

Der robuste Systemaufbau, die
anwenderfreundliche Software,
das flexible Design und die
groBe Auswahl an unterschied-
lichen Optionen machen dieses
System zum idealen Werkzeug
fur die Materialcharakteri-
sierung in Forschung und
Qualitatskontrolle.




Oberschalige Anordnung —
der Standard fiir
Thermowaagen

Die STA 449 F3 Jupiter® ist eine
oberschalige Thermowaage —
dieses Prinzip ist seit Jahrzehnten
Standard bei vielen Waagenarten,
z.B.in Labors, in lhrer Kliche oder
im Supermarkt. Diese Systeme
vereinen ideale Leistung mit
einfacher Handhabung.

Warum sollte lhre Thermowaage
anders sein?

Stabilitat, geringe Drift
und hohe Probeneinwaage

Das Wdagesystem der STA 449 F3
Jupiter® bietet héchste Probenein-
waagen (bis zu 35 g) und einen
groBen Messbereich, gepaart mit
hoher Auflésung (0,1 pg) und
geringer Drift (im pg-Bereich Gber
Stunden), ohne Einschrankung in
der Genauigkeit.

Definierte Atmospharen-
bedingung — Vakuumdichte
Ausfiihrung

Die STA 449 F3 Jupiter® ist
vakuumdicht. Durch Anschluss
von verschiedenen wahlbaren
Pumpensystemen ist eine
Evakuierung bis zu 10* mbar*
sowie ein Wiederbefillen mit
definierten Atmosphéaren moglich.
Das einzigartige OTS®-Zubehor
ermdglicht eine weitere
Reduzierung des Sauerstoffgehalts
in der Probenatmosphare.

STA 449 F3 Jupiter®

Zukunftsweisende
Technologie

n

*Vakuum ist abhangig vom Evakuiersystem



@ Wahlen Sie den

Zur Anpassung an verschiedene Applikationsbereiche Gber den gesamten Temperaturbereich (-150 °C bis 2400 °C)
sind zehn austauschbare Ofen erhiltlich. Die Doppelhubvorrichtung sieht den gleichzeitigen Einbau von zwei
Ofen fir einen verbesserten Probendurchsatz oder Untersuchungen im Tief- und Hochtemperaturbereich mit ein
und derselben Apparatur vor. Die Ofen sind durch den Anwender leicht austauschbar. Dadurch kann das System
an jeden zukinftigen Applikationsbereich angepasst werden.

Tagliche Arbeiten sicher Messungen unterhalb von Spezifische Warmekapazitat bis
durchgefihrt Raumtemperatur zu hohen Temperaturen

Fur Standard-STA-Messungen von Unter Verwendung von Kihl- Der Platin- und Rhodiumofen in
Raumtemperatur bis 1600 °C ist einrichtungen ermdaglichen Kombination mit den zugehori-
der Siliciumcarbid-Ofen (SiC) das der Silber- und Stahlofen gen DSC-Sensoren ist speziell fir
ideale Arbeitspferd fir Ihr Labor. Messungen im tieferen Tempe- die Bestimmung der spezifischen
FUr Messungen unter korrosiver raturbereich und sorgen fir eine Warmekapazitat im hoheren
Atmosphare kann der SiC-Ofen mit ~ geregelte Abkihlung. Wéhrend Temperaturbereich ausgelegt.
dem geschitzten TG-DTA-Sensor der Silberofen ideal fur die

ausgestattet werden und ermég- Bestimmung der spezifischen

licht somit einen sicheren Betrieb. Warmekapazitat ist, bietet der

Stahlofen einen groBen Tempera-
turbereich von -150 °C bis 1000 °C.

Die STA 449 F3 Jupiter®, ausgestattet mit Doppel-
hubvorrichtung fiir zwei Ofen: Der SKIMMER-Ofen (links)
erlaubt die direkte Kopplung an ein Massenspektrometer
far Emissionsgasanalyse (Option)



geeigneten Oten
fur Ihre Applikation!

Ihre Ergebnisse innerhalb
kirzester Zeit

Der Hochgeschwindigkeitsofen
erlaubt die Simulation realistischer
Aufheizvorgdange mit linearen
Heizraten von bis zu 1000 K/min.
Zusatzlich sorgen die hohen
Heizraten fUr einen einfachen
Zugang zu Kinetikstudien.

Hochste Temperaturen

Das Heizelement aus Wolfram
erlaubt Messungen unter Helium-
atmosphare von RT bis 2400 °C.

Ofentyp

Silber
Kupfer
Stahl
Platin
Siliziumcarbid
Rhodium
Graphit
Wasserdampf
High-speed
Wolfram
SiC-SKIMMER
Graphit-SKIMMER

Messungen in feuchten Atmospharen

Der Kupferofen ist ideal fir Messungen unter relativer Luftfeuchte
zwischen Raumtemperatur und 100 °C. Fir diesen Zweck ist ein Feuch-
tegenerator erhaltlich mit einem maximalen Taupunkt von 80 °C, was
einer molaren Konzentration von 47 % entspricht. Zusatzlich kann

der Kupferofen fur konventionelle STA-Messungen einschlieBlich
Bestimmung der spezifischen Warmekapazitat bis 500 °C eingesetzt
werden.

Der Wasserdampf-Ofen deckt den groBen Temperaturbereich von
Raumtemperatur bis 1250 °C ab. Er kann sowohl an den Feuchte- als
auch an den Wasserdampfgenerator angeschlossen werden. Dieser
erzeugt einen Strom reinen Wasserdampfes durch Verdampfung einer
exakt dosierten Menge Wassers. Dadurch ist eine molare Konzentration
an Wasser von nahezu 100 % darstellbar.

Temperaturbereich
-120 °C bis 675 °C
-150 °C bis 500 °C
-150 °Cbis 1000 °C

Kihlung

FlUssigstickstoff*
FlUssigstickstoff*

FlUssigstickstoff*

RT bis 1500 °C Luft
RT bis 1600 °C Luft
RT bis 1650 °C Luft
RT bis 2000 °C Wasser
RT bis 1250 °C Luft
RT bis 1250 °C Luft
RT bis 2400 °C Wasser
RT bis 1450 °C Luft
RT bis 1950 °C Wasser

* Alternative Vortex-Kihlung erlaubt Starttemperaturen um 0 °C.



Verschiedene Sensoren &

Sensor-
Thermoelement

Typ E
Typ K
Typ S
Typ S geschitzt
Typ P
Typ B
Typ W

Der richtige Sensor fur Ihre Anforderung

Der STA 449 F3 Jupiter® stehen verschiedene Sensortypen zur Verfligung. TG-Sensoren mit
Aufsteckplatte oder groBem Tiegel (bis 5 ml) lassen Messungen an gro3en Probenmengen zu.
TG-DTA-Sensoren werden oft fur Routineuntersuchungen oder Messungen an aggressiven
Probensubstanzen eingesetzt. Die geschltzten Sensoren finden Verwendung fir z. B. Tests
unter korrosiven Atmosphdaren. Die am haufigsten verwendeten TG-DSC-Sensoren erlauben
quantitative DSC-Untersuchungen simultan zu den TG-Resultaten. Zusatzlich ermoéglichen die
TG-DSC-c -Versionen die Bestimmung der spezifischen Warmekapazitdt mit hoher
Genauigkeit.

Durch die Quick-Connect-Verbindung zum Gerat kdnnen die Sensoren innerhalb weniger
Sekunden ausgetauscht werden, was eine schnelle Anpassung der Apparatur an die jeweils
gewdlnschte Applikation gestattet.

Temperaturbereich Sensortyp Atmosphare

-150 °C bis 700 °C* TG-DTA, TG-DSC (c ) inert, red., oxid., vak.

-150 °C bis 800 °C* TG-DTA, TG-DSC (cp) inert, red., oxid., vak.
RT bis 1650 °C TG-DTA, TG-DSC (cp) inert, red., oxid., vak.
RT bis 1650 °C TG, TG-DTA inert, red., oxid., vak., korr.

-150 °C bis 1000 °C TG, TG-DSC, TG-DSC (Cp) inert, red., oxid., vak.
RT bis 1750 °C TG, TG-DTA, TG-DSC inert, red., oxid., vak.
RT bis 2400 °C TG, TG-DTA inert, red., vak.

* unter oxid. Atmosphare bis 500 °C



Standard-Typ S-Sensoren - fir
Routine- und spezielle Aufgaben

Im Hochtemperaturbereich
decken die Typ S-Sensoren mit
hoher Genauigkeit den groBen
Temperaturbereich von Raumtem-
peratur bis 1650 °C ab. Fur
Messungen in Gegenwart von
korrosiven Gasen sorgt der TG-DTA
Probentrager mit geschiitzten
Thermoelementen fir sichere
Bedingungen, ohne sich auf die
Empfindlichkeit auszuwirken.

Hohe Empfindlichkeit im
Tieftemperaturbereich

Die Typ P-Sensoren sind im Tief-
Temperaturbereich Standard,

bestens geeignet fir den Stahlofen.

Alle Sensoren, ausgestattet mit
den Thermoelementen Typ E und
K, zeichnen sich durch hochste
Empfindlichkeit und Auflésung
aus. Sie dienen besonders zum
Nachweis kleiner Effekte.

HOCHSTE PRAZISION
Maximale Flexibilitat

~
-

Hoch- und
Hochsttemperaturbereich

Echte DSC-Messungen bis 1750 °C
kdnnen mit dem Typ B-Sensor auf-
gezeichnet werden. Bei hdchsten
Temperaturen bis 2400 °C werden
die TG- und TG-DTA Probentrager
eingesetzt, die Messungen unter
inerten und reduzierenden Bedin-
gungen sowie unter Vakuum
erlauben.




Gasauslassventil

Verschiedene
Gasflussregelungen

Ofenthermoelement __ . .
_—~Hubvor- Der Gasfluss wird generell mit

richtung Massendurchflussreglern
gesteuert, die in den drei Gasfluss-
kanalen (2 Spulgase, 1 Schutzgas)
eingebaut sind. Optional ist ein
weiterer Kanal verfligbar, der eine
optimale Kontrolle der Gasatmo-
sphare um die Probe bietet, aber
auch fur komplexere Analysen

1 dient. Definierte Gasflussbedin-

L yg— Spulgas 1 gungen sind ausschlaggebend fir

Heizelement ___
Probentrager '
Schutzrohr —a= L

Strahlungsschutz —]

Evakuiersystem

¥y Spulgas 2 eine korrekte Interpretation der

Lyg—— Schutzgas gemessenen Effekte, z. B. zur
Waégesystem g— Zusatzkanal Unterscheidung von Oxidations-

e Zusatzkanal Aus - ynd Zersetzungsreaktionen.

88— Zusatzkanal Ein
\T_"i Gasversor-
- gungseinheit

Kopplungen fir die
Emissionsgasanalyse (EGA)

Eine Analyse der bei STA-Messungen
austretenden Gase kann ohne aufwandige
Umristung durch die Kopplung an ein
FT-IR, MS oder GC-MS erzielt werden. Dabei
konnen FT-IR und QMS gleichzeitig an die
STA gekoppelt und die STA mit dem ASC
ausgestattet sein.

FT-IR Bruker Invenio ATR simultan gekoppelt an STA 449 F3 Jupiter® mit automatischem Probenwechsler und QMS 403 Aéolos Quadro
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Automatischer Proben-
wechsler (ASQ)

Ein automatischer Probenwechsler
far bis zu 20 Proben ist optional
fur den TG-/DSC-Probentrager
erhaltlich. Er sorgt bei optimaler
Tiegelplatzierung fir einen :
maximalen Probendurchsatz. Die
vor den Messreihen definierten )
Makros erlauben einen ASC-Betrieb
selbst am Wochenende.

QMS 403 i

Zubehor

Eine groBBe Auswahl an Tiegeln
(Aluminium, Silber, Gold, Kupfer,
Platin, Aluminiumoxid, Zirkon-
oxid, Grafit, Edelstahl usw.) ist fur
diverse Applikationen und Materi-
alien erhaltlich.

Zum Arbeiten in kritischen
Atmospharen ist eine spezielle
Version der STA 449 F3 Jupiter®
lieferbar. Diese Version ist
optimiert fir Messungen

unter korrosiven oder reduzie-
renden Atmospharen.

Fur Messungen an schwie-

rigen Proben oder radioaktiven
Substanzen kann die STA 449 F3
Jupiter® in eine Glove-Box oder
heiBe Zelle eingebaut werden.

i-“. «

Robust und

o anwenderfreundlich

11
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Die Proteus®-Software ist von einen [SO-zertifizierten Unternehmen
erstellt. Sie beinhaltet alle Funktionen zur Durchfiihrung und Auswertung
der Messdaten — selbst von komplexen Analysen.

STA 449 F3 Jupiter® mit Proteus® 8.0

UNSERE LEISTUNGSSTARKE ANALYSESOFTWARE

Beflat® — Eine intelligente
Art, Zeit zu sparen

Das Software-Feature TG-Beflat®
bericksichtigt die Einfllisse von
Heizraten, verschiedenen Spul-
gasen oder Gassflussraten auf die
Messungen und bietet somit
automatisch die entsprechende
Korrektur fir die gewdahlten
Messbedingungen ohne Blind-
wertbestimmung in Form von
Korrekturmessungen*.

AutoEvaluation — Die
weltweit einzige selbst-
tatige Auswertung

Die einzigartige Funktion
AutoEvaluation detektiert und
wertet thermische Effekte — d.h.
Peaks, Glastibergange oder
Massenanderungen — ohne Zutun
des Anwenders aus. Intelligente
Algorithmen sind in der Lage,
DSC- und TG-Kurven vollautoma-
tisch abzuarbeiten. Dies hat
volkommen objektive Ergebnisse
zur Folge.

Dieses Tool ist nicht nur hilfreich
fur Anfanger, auch erfahrene
Anwender k&nnen so erzeugte
Ergebnisse als ,zweite Meinung”
heranziehen. Der Benutzer hat
jederzeit die vollstandige
Kontrolle: Werte konnen neu
berechnet oder weitere manuelle
Auswertungen hinzugeflgt
werden.

Identify** — Mit einem
Klick zum Ergebnis

Identify markiert einen echten
Wendepunkt in der thermischen
Analyse. Dieses Softwarepaket
erlaubt die Materialidentifizierung
und -klassifizierung Gber Daten-
bankvergleich mit nur einem Klick.

Im Fall von DSC und TG ist der
Kurvenvergleich effektbasiert, was
fir einen schnellen und effizienten
Ablgeich sorgt. Das Ergebnis ist
eine Ahnlichkeits-Trefferliste.

Neben 1-zu-1-Vergleichen mit
individuellen Kurven ist es auch
moglich zu Uberpriifen, ob eine
bestimmte Kurve zu einer
bestimmten Klasse gehort.

Der Datenbank (mehr als 2000
Eintrage, von denen 1200 in
Identify bereits enthalten sind)
kdnnen eigene Bibliotheken und
Klassen zugefligt werden; auf
diese Weise lasst sie sich auch mit
eigenen Experimenten und Wissen
einfach erweitern.

* abhangig von der Geratekombination

** Option



Model Based

B-0-6-0

OPTIMIERUNG DER
ENTBINDERUNG
DURCH SIMULATION

- 10,0 K/min
961  —— Fit
-~ 5,0 K/min
Fit

0= 3,0 K/min
94 A —— Fit

-~ 1,0 K/min
Fit

0,3 K/min
92 Fit

- 0,1 K/min

KINETICS N

NEO 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
Temperature /°C

Mass /%

| L
1€
Abb. 1: Die experimentellen TG-Daten (Symbole) stimmen gut mit den

Ergebnissen der Simulation (durchgezogene Linien) auf der Basis eines
3-stufigen Kinetik-Modells fir Heizraten von 0,1; 0,3; 1; 5 and 10 K/min Uberein.

Ausbrennen eines

polymeren Binders 100 - s
Optimization

99 t:; : SignalRate <00
In der Sintermetallurgie sorgt
der dem Metallpulver zugesetzte % 450
polymere Binder fiir eine verbes- 97
serte Haftung. Wahrend des Sinter- o 400 ¢
prozesses wird der Binder vorsichtig ® L350 S
entfernt, um Mikrorisse durch die % 95 g
Freisetzung von Gasen zu verhindern. o 300 g
Eine langsame Aufheizung fuhrt oso
zu Zeitverlusten in der Produktion, 93
wahrend eine schnelle Aufheizung 9 k200
Qualitatsverluste aufgrund inten- . Signal 0,05 %/min
siver Gasentwicklung wahrend der 91 —  Temperature [1°0
Polymerzersetzung zur Folge hat. 90 . . . . . . . . . 100

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
Unter Bericksichtigung dieser Bedin- o Time fmin i
gungenistes mvoregenden Fal S et
as Ziel, das optimale Temperatur-

programm fur einen Tunnelofen
zu ermitteln. Die Simulation des 100 450
Produktlonsprozesse_s geschlr_eht 99 E;r?s/:jtlic:;rlleStep rT L 400
anhand von sechs mit verschiedenen
Heizraten geflihrten TG-Messungen 98 L350
(Abbildung 1) und einem darauf 97
basierenden Kinetikmodell. Eine 300 ¢
optimale Materialqualitat wird £ 250 £
hier bei einer Massenverlustrate 395 g
von 0,05 %/min erzielt — unter gl 200 2
Laborbedingungen z. B. durch das ! 150 ©
Temperaturprogramm in Abbildung 21/
2. Abbildung 3 zeigt die Vorhersage 92 /( 100
flr das Ausbrennverhalten far o o Mass L 5
gegebene Zonentemperaturen. -~ Temperature

90 0

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
Time /min

Informieren Sie sich auch Uber

.Kinetics as a Service” unter
www.kinetics.netzsch.com

Abb. 3: Optimierte Zonentemperaturen fir das Ausbrennen des
Polymerbinders im Tunnelofen wahrend des Herstellprozesses
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APPLIKATIONSBEISPIELE

Aussagekraftige
Materialcharakterisierung im

HEFTEMPERATURBEREICH

Verbrennung von Linoleum

Der Baustoff Linoleum wurde T6/%
bereits 1863 entwickelt und findet
meist als FuBbodenbelag
Verwendung. Linoleum gilt als sehr
robust und hat auch bei geringer 80
Dicke bereits eine ddmmende

Wirkung. Die STA-Messung unter 60
Luft spiegelt die Inhaltsstoffe des

Linoleums wider: Nach dem

Entweichen von Feuchte unterhalb

etwa 150 °C erfolgt zwischen etwa

200 °C und 500 °C die schrittweise 2
stark exotherme Verbrennung von

Leindl, natlrlichen Harzen, Kork- 0 482.7°C

DSC / (mWimg)

Lexo

-12.44% Sample: Linoleum 20

-13.28% a1 706
B 0

" 2919

14500 Jig

~ 20
I 1067% 0.00%.

-30

und Holzmehl und dem Tragerma- 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
terial Jute; die gesamte Verbren- Temperature / °C

nungsenergie betragt 14,5 kl/g.
Zwischen 600 °C und 750 °C findet Die Messung wurde im SiC-Ofen an einer Linoleumprobe (5,52 mg) mit einer

Heizrate von 10 K/min unter Luftatmosphare durchgefihrt.

die endotherme Zersetzung des
Flllstoffs CaCO, (Kreide) zu CaO
statt. Oberhalb von 750 °C bleibt
die Masse der Probe konstant.

14




DTG/ (%/min)
TG /% DSC / (mW/ima)
Lexo
i e e e i e 0
\ ‘ 8
100 — f
: ) t -10
se
a0 207.8°C \}
Sample: Hexogen (RDX) 4
ampie, exogen 20
60 1225 Jig
2
-30
40
205.9°C 0
20 -40
-2
0 4 |50
-20 § |60
50 100 150 200 250 300
Temperature / °C
Die Hexogen-Messung fand im SiC-Ofen mit einer Heizrate von 5 K/min in
Luftatmosphare statt.
TG/ % DSC f (mW/mag)
4%
100 4 lexo 8
6
80
o
4
B0 -73.58 % 2
328.9°C -25Jlg
A
, — -6298 J/g 0
" 25 Jig 515.0°C 951 Jig
-2
20 Sample: CFR Polymer 4
-6
0
385.0°C, 0.00% 2
736.0°C
100 200 300 400 500 600 700 800

Temperature / “C

Bei der Messung an CFRP (7,62 mg) im SiC-Ofen wurde die Atmosphare bei
650 °C von Stickstoff auf Sauerstoff umgeschaltet; Heizrate: 10 K/min

Charakterisierung von
Sprengstoff (Hexogen)

Der endotherme DSC-Effekt bei
einer Onsettemperatur von 206 °C
mit einer Enthalpie von 123 J/g ist
auf Schmelzen der Probe zuriick-
zuflhren. Zwischen etwa 200 °C
und 250 °C verlauft bereits die
starke exotherme Zersetzung, bei
der 1,38 kl/g an Energie frei wird.
Das Experiment wurde mit einer
Einwaage von nur 2,32 mg mit
einer Heizrate von 5 K/min in
synthetischer Luftatmosphare
durchgefihrt.

Analyse von Verbundwerkstoffen

Kohlefaserverstarkte Kunststoffe sind
beliebte Verbundwerkstoffe (CFRP), die
aus einer Kunststoffmatrix und einge-
betteten Kohlefasern bestehen. Sie
eignen sich besonders fir den Einsatz
im Automobilbau oder in der Luft- und
Raumfahrt. Die STA-Messung zeigt bei
329 °C einen endothermen DSC-Effekt
mit einer Enthalpie von 25 J/g, der auf
Schmelzen der Polymermatrix zuriick-
zuflhren ist. Zwischen etwa 480 °C
und 620 °C findet die pyrolytische
Zersetzung des Polymers statt. Bei

650 °C wurde die Gasatmosphare von
N, auf O, umgeschaltet, was die stark
exotherme Verbrennung des pyrolyti-
schen RuBes und des Kohlefaseranteils
(24,7 %) zur Folge hat. Die fehlende
Restmasse belegt, dass keine weiteren
anorganischen Fullstoffe oder Glasfasern
in der Proben vorhanden waren.

15



Aussagekraftige

Materialcharakterisierung im

HOCHTEMPERATURBEREICH

lon Current *10™ / A
TG % DSC / (mWimg)

100 -0.27% Lexo 2.5
4 Sample: Porcelain Raw Material

-1.19% 20
557.8°C

99

98

97

% 262 Jig
-5.76 %

a5 1005.5°C 05

a4 amu 18 (H,0)
amu 44 (CO,)

93

92

200 400 600 800 1000
Temperature / °C

Die Porzellanmasse (37,14 mg) wurde im SiC-Ofen unter Luftatmosphare
mit einer Heizrate von 20 K/min gemessen.

TG/ %
102
+8X0
101
100
1627.7°C
ag
Sample: Gamma-TiAl
ag
288 Jig
e 1488.°C 15.104%
1661.0°C 100.000%
a6
a5 1323.2°C 1475.8°C
0s 1195.2°C 82 Jig 1425.0°C
800 Q00 1000 1100 1200 1300 1400 1500

Temperature / °C
Die Phasenumwandlungen dieser Metalllegierung (32,08 mg) wurden

im Rhodium-Ofen mit einer Heizrate von 20 K/min bis 1600 °C in Argon-
Atmosphare aufgezeichnet.
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4.0

3.0

20

DSC / (mWimg)

5

Charakterisierung von
Porzellanrohmaterial

Die STA-MS-Messung an Porzellan-
rohmaterial zeigt drei Massenverlust-
stufen: Unterhalb von etwa 250 °C
erfolgt die Abgabe von Feuchte und
zwischen etwa 250 °Cund 450 °Cdie
Verbrennung von organischem Binder
(Entbinderung), bei der 156 J/g an
Energie frei wird. Oberhalb 450 °C findet
die Entwasserung von Kaolin mit einem
Energieaufwand von 262 J/g statt.

Die Massenspektrometersignale der
Massenzahlen 18 und 44 spiegeln die
entsprechende Freisetzung von H,0 und
CO, wider. Der exotherme DSC-Effekt
bei 1006 °C mit einer Enthalpie

von -56 J/g ist auf eine Festkorper-
umwandlung zurickzufihren.

Phasenumwandlungen von y-TiAl

Der Hochleistungswerkstoff y-TiAl
zeichnet sich vor allem durch hohe
Temperatur- und Korrosionsbestan-
digkeit bei geringem Gewicht aus. Er
wird z. B. in Turboladern und Turbinen
eingesetzt. Ab einer extrapolierten
Onsettemperatur von 1195 °C zeigt das
DSC-Signal einen endothermen Effekt
(Peaktemperatur 1323 °C), der auf die
strukturelle a,~»a-Umwandlung zurdick-
zuflhren ist. Bei 1476 °C (DSC-Peaktem-
peratur) findet die a>B-Umwandlung
statt. Der endotherme DSC-Effekt

bei 1528 °Crihrt vom Schmelzen

der Probe her (Onset bei ca. 1490 °C,
Liquidustemperatur bei ca. 1560 °C).
Die Messung zeigt keine signifikanten
Massenanderungen.



Baustoff: Glaswolle

Glaswolle wird haufig zur Isolierung,
z. B. von Wohngebauden oder
Heizungsrohren, verwendet. Die
STA-Messung zeigt unterhalb etwa
600 °C drei Massenverluststufen, die
auf die Abgabe von Feuchte sowie
auf die Verbrennung von organi-
schem Binder zurlckzufihren sind.
Letzteres erkennt man an dem stark
exothermen DSC-Signal in diesem
Bereich. Die Stufe im DSC-Signal bei
728 °C (cp-Anstieg um 0,41 J/[gK])
rihrt von einem Glaslibergang her.
Der exotherme DSC-Effekt bei

950 °C mit einer Enthalpie von

-287 J/g ist auf Kristallisation, die
endothermen Effekte zwischen etwa
1050 °Cund 1250 °C mit einer
Gesamtenthalpie von 549 J/g auf
Schmelzen zuritickzufihren. Die
leichten Massendnderungen
oberhalb 700 °C beruhen hochst-
wahrscheinlich auf Oxidation bzw.
Verunreinigungen.

DTG / (%/min)
TG/ % DSC / (mW/mg)
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831.8°C 5
101 - —.._\ ’._._--— —— —l'—]"- - .-_‘.____,_.— —— D_l]
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-

"
014% 3048

T 1410
-783.7 Jig |

98 | "
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Die Zersetzung des Baumaterials (49,71 mg) wurde mit einer Heizrate von
20 K/min in Luftatmosphare im SiC-Ofen gemessen.




Technische Daten

Design

Temperaturbereich
Ofen

Motorisierte
Hubvorrichtung

Heizrate

Sensoren

Vakuumdicht
AutoVac

Evakuierungssystem

Atmospharen

Oxygen trap system
(OT5®)

Automatischer Proben-
wechsler (ASC)

Gasflussregelung
Temperaturauflésung
Auflésung der Waage

Drift der Waage

Maximale Probenlast

Probenvolumen

DSC-Enthalpiegenauigkeit
Emissionsgasanalyse

Optionale
Geratekonfiguration

STA 449 F3 Jupiter®

Oberschalige Anordnung des Wagesystems
-150 °C bis 2400 °C

Verschiedene Ofen inkl. Hochgeschwindigkeits-, Wasserdampf-,
Nieder- bis Hochsttemperatur, z. B. Silber, Platin, Wolfram, etc.

Doppelhubvorrichtung fiir zwei Ofen (inkl. SKIMMER-Ofen) oder
ein Ofen (exkl. SKIMMER -Ofen) + automatischer Probenwechsler

= 0,001 bis 50 K/min (abhangig vom Ofen)
= Hochgeschwindigkeitsofen: bis 1000 K/min

TG, TG-DTA, TG-DSC, TG-DSCc , spezielle Sensoren fur
hangende Proben. Alle Sensoren sind innerhalb von
Sekunden leicht austauschbar

10 mbar?
Integriertes System fur software-gesteuerte Evakuierung

Optionen fiir einen und zwei Ofen, manuell oder
software-kontrolliert

Inert, oxidierend, statisch, dynamisch, Vakuum

Option

20 Probenpositionen (Option)

Integrierte Fritten (Option 3 Massendurchflussregler)

0,001 K

0,1 pg (Gber den gesamten Wagebereich)

<5ug/h

35000 mg (einschl. Tiegel, entspricht dem TG-Messbereich)

= TGA: bis 10 m|
= DSC: 0,19 ml
= DTA: 0,9 ml

1% (fur Indium)

QMS (Uber Kapillarkopplung, direkt Gber SKIMMER-System),
GC-MS und/oder FT-IR-Kopplungen, PulseTA® (Option)

= Glove box-Version
= Korrosionsbestandige Version

1 Erreichbares Vakuum abhangig vom gewahlten Evakuiersystem
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STA 449 F3 Jupiter®

Betriebssysteme  Windows Betriebssystem

= Multitasking und Multimoduling

= Kombinierte Analyse: Vergleich und/oder Auswertung von
STA-, DSC-, TG-, DIL-, TMA- und DMA-Messungen in einem Plot

= Grafik- und Datenexport

= Abspeichern und Wiederherstellen des Analysezustands

= Kontextbezogenes Hilfesystem

= Reportgenerator

= AutoEvaluation fir DSC- und TG-Kurven

= Automatische methodenbasierte Auswertung fur

Qualitatskontrolle

= Kurvenmittelung und SuperPosition

= Erweiterte Auswertefunktion fir Massenspektrometerdaten

= Kurvensubtraktion

Allgemeine
Software-Eigenschaften

= Exotherme Darstellung gemafB DIN oder ASTM (wahlbar)
= Komplexe Peakauswertung inkl. automatischer Peaksuche
= Wahlbare Basislinie und Teilpeakflachenanalyse

= DSC-Integralkurve

= Umfassende Analyse des Glastbergangs

= Kristallinitatsgrad

= OIT (Oxidative-Induction Time)

DSC-spezifische
Eigenschaften

= Auswertung von Massenanderungsstufen einschlieBlich
Bestimmung
der Restmasse
= Automatische Basislinienkorrektur TG-Bef/at® zur automatischen
Korrektur von Messeinflissen

TG-spezifische
Eigenschaften

= Super-Res flr umsatzgeflhrte Temperaturfliihrung

= Spezifische Warmekapazitat

= DSC-Beflat®

= Tau-R®

= ¢-DTA® zur Berechnung des DTA-Signals mit Auswertung
Optionale Software charakteristischer

Temperaturen

= Reinheit

= Peak Separation

= Kinetics Neo

= [dentify

Software Features



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 - STA 449 F3 Jupiter® - DE - 0222 - Technische Anderungen vorbehalten.



