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Dynamische Differenz-

Die dynamische Differenz-Kalorimetrie (DDK; engl. differential scanning
calorimetry, DSC) ist eine der am haufigsten verwendeten thermoana-
lytischen Methoden. Sie erméglicht die Analyse nahezu aller energeti-
schen Effekte, die in einem Festkorper oder einer Fliissigkeit wahrend der
thermischen Behandlung auftreten.

Die Schnelligkeit der Analyse, die einfache Handhabung und die hohe Aussagekraft
der Ergebnisse fir den Einsatz in F&E und Qualitatskontrolle sind nur einige der Vorteile
dieser Methode. Das Gerat basiert praktisch auf allen aktuellen Normen (ASTM, DIN,
ISO usw.), die flr spezifische materialprodukt- und eigenschaftsbezogene Applika-
tionen notwendig sind.

DSC liefert Informationen Uber

Bestimmung der spezifischen
Warmekapazitat (cp)
Glasubergangstemperaturen
Schmelz-/Kristallisationsverhalten
Kristallinitatsgrad
Vernetzungsreaktionen
Kompatibilitat
Oxidationsstabilitat
Festkdrperumwandlungen
Zersetzungsbeginn
Polymorphe Umwandlungen
Phasenlbergange
Flussigkristall-Umwandlungen
Eutektische Reinheit
Vernetzungsreaktionen
Spezifische Warmekapazitat
Reinheitsbestimmung

Kinetics Neo

NETZSIH



alorimetrie

DIE DSC-METHODE

Die DSC 3500 Sirius arbeitet nach
dem Warmestromprinzip. Mit
dieser Methode werden Probe und
Referenz einem geregelten Tem-
peraturprogramm (Aufheizung,
Abklhlung oder isotherme Tem-
peraturfiihrung) unterworfen. Die
tatsachlich gemessenen Eigen-
schaften sind die Probentempera-
tur und die Temperaturdifferenz,
die sich zwischen Probe und
Referenz einstellt. Aus den gemes-
senen Rohdaten wird die Warme-
stromdifferenz, die die kalorischen
Anderungen der Proben darstellt,
bestimmt.

Die Probe wird in einen Tiegel
eingebracht, der wiederum in der
Messzelle (Ofen) des DSC-Systems
zusammen mit einem Ublicher-
weise leeren Referenztiegel
platziert wird.

Die DSC 3500 Sirius basiert auf
allen relevanten Gerate- und
Applikationsstandards wie

ISO 11357, ASTM E793, ASTM
D3895, ASTM D3418, DIN 51004,
DIN 51007, DIN 53765.
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DSC 3500 Sirus

Die gasdichte DSC 3500 Sirius vereint die
Vorteile modernster Technologie, hoher
Empfindlichkeit mit einem robusten, einfach
zu bedienenden System. Messungen
kébnnen im Temperaturbereich zwischen
-170 °Cund 600 °C durchgefihrt werden.

Herzstlcke der DSC 3500 Sirius sind der
DSC-Warmestromsensor, der Ofen und die
ausgekllgelten Verbindungen fir den
schnellen und einfachen Anschluss verschie-
dener Kuhlsysteme.

Der Sensor der DSC 3500 Sirius vereint hohe
Stabilitdt und optimierte Auflésung von
thermischen Effekten. Das Herstellungsver-
fahren des Sensors fiihrt zu hoher Empfind-
lichkeit und optimaler Langzeitstabilitat.

ZUVERLASSIG
UND ROBUST



VORTEILE FUR IHREN LABORALLTAG

Zuverlassig

Ofen und Sensor

Optimiertes Design von Ofen und Sensor sorgen fir
eine hoch stabile Basislinie und ein ausgezeichnetes
Signal-Rausch-Verhaltnis.

Variabel

Gase und Kiihloptionen

Schutz- und Spilgaseinrichtungen sind Standard bei
diesem Gerét. FUr kurze AbkUhlzeiten und Messungen
unterhalb Raumtemperatur kénnen verschiedene
Kihloptionen angeschlossen werden. Vielseitige
Einrichtungen zum Gaswechsel und zur Durchflussre-
gelung sind ebenfalls lieferbar.

Effizient

Automatischer Probenwechsler

Der automatische Probenwechsler (ASC) fir bis zu 20
Proben und Referenzen, auch fir unterschiedliche
Tiegelarten, bietet Flexibilitdt und ermdglicht ein
effektives Zeitmanagement.

Allumfassend

Ausgekliigelte Messtechnik

Der SmartMode sorgt fur Anwenderfreundlichkeit bei
Start der Messung und wahrend ihrer Auswertung.
Dies beinhaltet vordefinierte Messmethoden und
Wizards (Vorlagen fir Messungen), Auto-Evaluation
und Identify.



SOFTWARE, DIE IHRNEN IMMER ZUR

von der Messdefinition Uber AutoEvaluation bis Identity

SmartMode — kein Experten-
wissen vorausgesetzt

Der SmartMode besticht mit klarer
Struktur, einem konsistenten
Navigationskonzept und leicht
zuganglichen Schaltflachen. Uber
Wizards (Messvorlagen) kann eine
Messung mit nur wenigen
Eingaben gestartet werden.
Alternativ kbnnen kunden-
spezifische oder vordefinierte
Methoden fur den Aufbau einer
Messung gewahlt werden. Die
vordefinierten Methoden bein-
halten bereits alle notwendigen
Parameter zur Analyse der im
NETZSCH-Poster “Thermal
Properties of Polymers” aufge-
fuhrten Materialien.

Selbst Anwender, die nur wenig
Erfahrung mit der Software
haben, finden sich sofort
zurecht.

SmartMode - Sie mussen kein
Experte in thermischer Analyse sein,
um eine Messung zu starten!

ExpertMode — nicht nur
fuir Profis

Far diejenigen, die sich einge-
hender mit der Software beschaf-
tigen mochten, z. B. fir spezifische
Einstellungen oder der Definition
von Methoden, ist die Umstellung
vom SmartMode auf den
ExpertMode die Losung. Hier hat
der Anwender Zugriff auf die
bewahrte Funktionalitat der
Proteus®-Software einschlieBlich
Dutzender Eigenschaften und aller
Einstellmdglichkeiten.

AutoCalibration — erlaubt
volle Konzentration auf die
Messaufgabe

Kalibrierungen sollten einfach,
schnell und — idealerweise —
ganz nebenbei durchgefiihrt
werden kénnen. AutoCalibration
bietet automatische Erstellungs-
routinen fir alle relevanten
Kalibrierkurven, automatisches
Laden der aktuellen Kalibrie-
rungen unter Einbeziehung der
gewahlten Messbedingungen und
Uberprifung ihrer Giltigkeits-
dauer.
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AutoEvaluation analysiert
automatisch unbekannte
Kurven von Polymeren
und Metallschmelzen.

AutoEvaluation™ - Selbst-
standige Auswertung fiir
Polymere

AutoEvaluation ist ein selbst-
standig agierendes Software-
Paket, das Glastbergangstempera-
turen, Schmelzenthalpien oder
Peaktemperaturen auswertet. So
werden zum Beispiel fir einen
Schmelzeffekt sowohl die
Peaktemperatur als auch die
Enthalpie bestimmt; im Falle eines
Glastibergangs berechnet die
Software T_(Glasumwandlungs-
temperatur) und die Stufenhohe,
ausgedrickt als Ac .

Far all diejenigen, die solche
Messungen noch nicht gesehen
haben: AutoEvaluation arbeitet die
Kurven unabhangig ab — ohne
jeglichen Eingriff des Anwenders.
Diese zukunftsweisende Methode
erlaubt zum ersten Mal anwender-
unabhangige und somit objektive
Testanalysen.

Falls gewlnscht, kann der
Anwender die Auswertung
natdrlich auch gerne manuell
durchfdhren.

Identify* — Mit der Daten-
banke einen Schritt voraus

Die Software Identify sucht nach
ahnlichen in der Bibliothek gespei-
cherten Ergebnissen und liefert
somit unmittelbar eine Interpre-
tation der vorliegenden Mess-
kurve.

Mit dem Softwarepaket Identify
sind 1:1-Vergleiche mit individu-
ellen Kurven oder Literaturdaten
aus ausgewahlten Bibliotheken
moglich; ebenso kann geprift
werden, ob eine bestimmte Kurve
zu einer bestimmen Klasse gehort.
Diese Klassen kénnen Datensatze
unterschiedlichen Typs desselben
Polymers beinhalten — z. B.
mehrere PE-Typen — aber auch
Kurven, die im Rahmen der
Qualitatskontrolle als “PASS” oder
"FAIL" eingestuft wurden.

Sowohl die Bibliotheken als auch
die Klassen sind unbegrenzt und
der Anwender kann diese mit
eigenen Experimenten und
eigenem Wissen erweitern.

* Optionale Softwareerweiterungen



ZUVERLASSIGE ERGEBNISSE — DIE BASIS FUR EFFEKTIVES ARBEITEN

Stabile Basislinie &
hohe Reproduzierbarkeit

Ausgekliigeltes Ofen- und DSC/mW
: 151 v exo

Sensordesign

_ o 1.0
Die Heizdrahte des Ofens Value: -100.0 °C, 0.004 mW Value: 300.0 °C, -0.012 mW
schlieBen die gesamte Sensor- Value: -100.0 °C, 0.009 mW Value: 300.0 °C, -0.005 mW
platte ein. Sie sind so angebracht' 0.5 Value: -100.0 °C, 0.010 mW Value: 300.0 °C, 0.012 mW
dass weder in der Sensorscheibe
noch oberhalb davon Temperatur- 0.0 -

gradienten auftreten. Diese
Anordnung ist die Basis flr einen

homogenen Warmefluss zum 0> 1Stdheat'_ng
Proben- und Referenztiegel und 2" heating
daher auch fiir eine sehr stabile -1.0 3" heating
Basislinie sowie ein optimales
Signal-Rausch-Verhaltnis. 15
-100 -50 0 50 100 150 200 250 300
Temperature/°C
Hohe Reproduzierbarkeit der Basislinie am Beispiel von drei Messkurven
Ofendeckel Anschluss

Intracooler

DSC/mW
0.20 { ¥ exo
0.15 A
Kompakte 010
dp ht ' Value: 282.60 °C, 0.008 mW
gasdichte 0.05

DSC-Zelle aa \

0.00 | mmmqusmn, -~ s

-0.05 - ‘\

Zugangsfenster Value: -51.60 °C, -0.008 mW

des Kiihlkopfes  -0.10 1
(geschlossen)

-0.15 1
-0.20 1, . . . . . . . .
-100 -50 0 50 100 150 200 250 300
Temperature/°C
LN,-Ausgang
Die vergrofBerte Basislinie zwischen -100 °C und 300 °C zeigt die ausgezeichnete
LN,-Eingang Basislinienstabilitat im Bereich von 0,01 mW.



Kompaktes Design — Passt
in jede Ecke lhres Labors

Die DSC 3500 Sirius besticht mit
schlankem Design und kleiner Stell-
flache. Eine clevere Lésung fur das
Probenhandling ist die Auflage aus
Metall an der Gerateoberseite.

320 mm

Abmessungen der DSC 3500 Sirius mit automa-

tischem Probenwechsler (optional)

Gasdicht — Voraussetzung
fir OIT-Tests

Die gasdichte Messzelle bietet
die Voraussetzung fur definierte
Atmospharen und damit fur
optimale Messbedingungen.
Drei programmierbare Magnet-
ventile regeln die GasflUsse.
Alternativ sind Massendurch-
flussregler erhaltlich. Diese
Features wirken sich positiv auf
die OIT-Bestimmung (Bestimmung
der Oxidationsinduktionszeit
bzw. -temperatur) aus.

Des weiteren verhindert der
gasdichte Aufbau den Einfluss
hoher Umgebungsfeuchten auf
das DSC-System. Kondensations-
probleme in Gegenden mit hoher
Luftfeuchtigkeit lassen sich
weitgehend vermeiden.

ein
aper stark!

Austauschbare Gasversorgung —
Wirtschaftliche Kiihloptionen

Schutz- und Spulgaseinrichtungen
sind Standard bei der DSC 3500
Sirius. Zusatzlich sind Gaswechsel-
systeme und Durchflussregler
lieferbar.

Far kurze Abkuhlzeiten und
Messungen unterhalb Raumtem-
peratur sind verschiedene Kiihlop-
tionen erhéltlich. Intracooler und
FlUssigstickstoff (LN,)-Systeme
lassen sich mUhelos durch den
Anwender austauschen. Unser
optimiertes LN_-KUhlsystem
zeichnet sich durch einen
niedrigen Stickstoffverbrauch aus.

Kiihloptionen

Luftkthlung: RT bis 600 °C
Vortex-Kihlung: 0 °C bis 600 °C

Intracooler IC 40: -40 °C bis 600 °C
Intracooler IC 70:-70 °C bis 600 °C
Flussigstickstoff: -170 °C bis 600 °C

Al-Kthlkdrper
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Automatischer Probenwechsler
KEINE UBERWACHUNG ERFORDERLICH

Fir Applikationen mit hohem Probendurchsatz ist ein automatischer Probenwechsler (ASC)
fur bis zu 20 Proben und Referenzen erhaltlich. Neben Standard-Aluminiumtiegeln ist der
ASC fur druckdichte Tiegel (Autoklav-Tiegel), keramische und metallische Probentiegel
geeignet.

Ein sicherer Tiegeltransport ist durch den vierarmigen Greifer gegeben. Der Tiegel wird
sicher aus dem Magazin entnommen und — ohne zu wackeln — vorsichtig auf dem Sensor
platziert. Auch der Referenztiegel I&sst sich, je nach Applikation, beliebig austauschen.

Der ASC kann einfach Uber den SmartMode der Proteus®-Software programmiert werden.
Jeder Probe auf dem Probenteller kann ein spezifisches Messprogramm (Methode)
zugeordnet werden. Dies kann auch Auswerteroutinen einschlieBen. Mit anderen Worten,
der ASC arbeitet die Proben nicht nur ab, sondern fihrt auch Messungen und Auswer-
tungen ohne Uberwachung durch.



Lichthartung mittels UV-Zusatz &

Neben thermisch aktivierten Reaktionen, die mittels konventioneller Differenz-Kalori-
metrie (Differential Scanning Calorimetry (DSC)), untersucht werden, lassen sich andere
Polyadditionsreaktionen und Radikalpolymerisationen durch Belichtung mit gentigend
hoher Energie starten.

FUr die DSC 3500 Sirius bieten wir optional einen UV-Zusatz, bestehend aus einer
UV-Lampe mit Regler, einem Pulserzeuger zur Verschlussregelung und einem Deckel
inklusive UV-Lichtleitern mit Deckelstltze zur komfortablen Handhabung an.

Vorteile von Photo-DSC-Tests

= Erweiterung der DSC-Technik mit
Belichtungsmaoglichkeit

= Analyse photo-initiierter Reaktionen an
einer Vielzahl an Materialien

= Messung der Lichthartung an polymeren
Harzen und Klebstoffen (Vernetzungsgrad)

= Untersuchung des Einflusses von UV-Stabi-
lisatoren in Pharmazeutika, Kosmetik und
Lebensmitteln (Alterungseffekte)

= Wahl von Temperatur, Atmosphére,
Lichtintensitat, Wellenldngen und
Belichtungszeit

= Bestimmung der Reaktivitat und
Aushartezeit dentaler Komposite

Technische Spezifikation des UV-Zusatzes

Temperaturbereich -100 °Chbis 200 °C
Tiegel Aluminium, offen
Empfohlene Hg-Lampentypen Omnicure®S 2000
Max. Leistung > 10 W/cm?
Wellenlangenbereich 320 nm bis 500 nm
Belichtungszeit 0,2 s bis1000 s
Blendendurchmesser 8 mm, 4 mm, 2 mm

* Die Lichtleiter (2x @ 3 mm) kdnnen an das Light Fixture Set der DSC 3500 Sirius montiert werden. Ohne Software-Schnittstelle ist nur
eine manuelle Auslésung der Lichteinwirkung moglich.

11
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Verpackungsfolien auf PE-, PP-
und PA-Basis

Der obere Plot zeigt die 2. Auf-
heizungen flr drei unterschied-
liche Verpackungsfolien A, B und
C. Nur die Proben A und B weisen
einen Peak bei 247 °Cbzw. 253 °C,
dem typischen Schmelzbereich
fUr verschiedene Polyamidtypen
(PA), auf. Der lediglich fir Folie

C detektierte Peak bei 159 °Cist
vermutlich auf das Schmelzen von
Polypropylen (PP) zuriickzufihren.

Die beiden zusatzlichen Peaks bei
126 °Cund 140 °C sowie die im
gleichen Temperaturbereich detek-
tierten Peaks in den DSC-Kurven
der Folien A und B kbnnen den
unterschiedlichen Polyethylen-
typen (PE) zugeordnet werden.

In der unteren Abbildung wurde
zur Auftrennung der drei in Probe
B zwischen 100 °Cund 125 °C
detektierten Peaks die weiterfih-
rende Software PeakSeparation
eingesetzt. Die Grafik zeigt die
nahezu perfekte Ubereinstim-
mung zwischen den gemes-
senen Daten (Punkte) und

der Summenkurve (rot) der

drei berechneten Peaks.

[dentifizierung

Die DSC 3500 Sirius ist bestens
geeignet fur Untersuchungen in der
Polymer- und Lebensmittelindustrie.

DSC/(mW/mg)
30] vexo
1 136.9 °C
127.0 °C 246.5 °C
2.5 4

252.6 °C

1 159.1 °C
2.0 1

1.5 1

126.4 °C 139.5 °C

1.0
T T T—TTT7 T T T

100 150 200 250
Temperature/°C

2. Aufheizungen an drei Polymerfolien zwischen 30 °C und 300 °C; Heizrate: 10 K/
min. Die 1. Aufheizung liefert Informationen tber die thermische Vorgeschichte eines
Polymers; die 2. Aufheizung spiegelt dessen Materialeigenschaften wider.

DSC/(mW/mg)

0.9 : )

0.8 ’VA

0.7 » Measured b )ﬁ(
— Sum of calculated curves { b

0.6 Curve 1 -

0.5 — Curve 2 |

Curve 3
0.4

0.3
0.2
0.1
0
-0.1

70 80 90 100 110 120 130
Temperature/°C

Auftrennung des Dreifach-Peaks von Probe B mit dem optionalen Software-Paket
Peak Separation



/usammensetzung

und Oxidationsstabilitat

DSC/(mW/mg)
N DSC/mW/mg
15 14 exo Py -18.1°C
: -0,25 Arei: -0,21)/g
i Peak*: -3,5° °
| -o,soM 7ec
1.0 4
] @ -27.1°
] -0,40
0.5 5T T T o 2 4 Area: 46.9 J/g
] Temperature /°C
: A sy Area:-0.2J/g
0.0 A ; rea:-s./J/g Peak -3.5 °C*:
] heating Peak: -52.8 °C |
Area: -41.7 J/g
-0.5 - I
1 cooling - ° -18.3°C
] -69.4°C -64.3°C e
-1.0 A . T T ¥ )
80 -60 -40 -20 0
Temperature/°C

Rapsol, Probeneinwaage: 1,19 mg, Aluminiumtiegel mit gelochtem Deckel;

Abkihlung auf -150 °C, Aufheizung bis 40 °C, Aufheiz-/Abkuhlrate: 10 K/min

DSC(mW/mg) Dashed: DSC signal under nitrogen Temp./°C
¢ exo Continuous: DSC signal under air

08 e e e Dotted: Temperature signal L 180
0 160
04 {~ || -------------------------------------------------------------------- [ 140
02 ] /vy O s min OIT: 63.3 min 120

A< 100
00/ V7 \
-0.2 - 80
0.4 4 - 60
-0.6 - - 40

- 20
1 N 1 N 1 1 1
20 40 60 80 100
Time/min

Rapsdl, Probeneinwaage: ca. 1,2 mg, Al-Tiegel, Aufheizen mit 10 K/min und
anschlieBendem Konstanthalten der Temperatur bei 140 °C (grin), 160 °C (blau)
und 180 °C (rot)

Schmelz- und Kristallisations-
verhalten von Speisedl

Diese Rapsol-Probe wurde zunéchst
auf-150 ° C abgeklhlt und dann auf
40 °C aufgeheizt. Der bei-18 °C
einsetzende exotherme Effekt
(wéhrend der kontrollierten
Abkuhlung, blaue Kurve) ist auf

die Kristallisation des Ols zuriickzu-
flhren. Die Minima bei -45 °C, -64 °C
und -69 °C spiegeln die Zusammen-
setzung des Ols wider, das haupt-
sachlich aus Ol-, Linol- und Linolen-
saure sowie weiteren gesattigten
und ungesattigten Fettsauren
besteht. Der bei -4 °C detektierte
Peak ist vermutlich der Kristallisation
eines Additives zuzuschreiben. In der
folgenden Aufheizung tritt bei -53 °C
eine Nachkristallisation auf, gefolgt
vom Schmelzen der Olkomponenten
(Peaks bei-27 °C,-18 °Cund -12 °C).

Oxidative-Induction Time (OIT) —
Relative Stabilitdt von Kohlen-
wasserstoffen gegeniiber Oxidation

Dieser Plot zeigt OIT-Messungen
an Rapsol, das unter inerten Bedin-
gungen auf drei unterschiedliche
Temperaturen aufgeheizt wurde.
Nach einer finfmindtigen Aus-
gleichszeit wurde die Atmosphare
auf Luft umgeschaltet. Die
DSC-Kurven zeigen den Einfluss
der Untersuchungstemperatur
auf die Zersetzung der Probe,

die bei hdheren Temperaturen
friher einsetzt: unter oxidie-
renden Bedingungen bei dem

bei 180 °C durchgeflhrten Test
setzt der Sauerstoffeinfluss bereits
nach 4 min ein (rote Kurve).

13
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Qualitatskontrolle an
zwei Loten

Zwei Lote, aus dem gleichen
Material, jedoch aus unter-
schiedlichen Chargen, wurden
jeweils zwei Mal aufgeheizt. Der
obere Plot zeigt einen Vergleich
der 1. und 2. Aufheizsegmente.
Beide Segmente weisen einen
endothermen Peak (Onsettem-
peratur bei 217 °C) auf, der auf
das Schmelzen der Metallle-
gierungen zurlckzuflhren ist.
Die beiden Legierungen zeigen
ein ahnliches Verhalten. Dies ist
nicht nur an den Kurvenformen,
sondern auch an den Peaktempe-
raturen und -flachen ersichtlich.

Die Bedeutung von
Abkiihlvorgangen

Im Gegensatz dazu ist das Abkuhl-
verhalten der beiden Lotmetall-
proben nach der 1. Aufheizung
(nebenstehender Plot) unter-
schiedlich. Charge 1 (blaue Kurve)
beginnt bereits bei 189 °C zu
kristallisieren, wohingegen Charge
2 einen starkeren Unterklhlungs-
effekt aufweist; der Kristallisations-
beginn ist zu niedrigeren Tempera-
turen (Endset 187 °C) verschoben.
Dieser Effekt lasst sich durch unter-
schiedliche Verunreinigungsge-
halte der zwei Produkte erklaren.

atskontrolle &
ensanalyse

DSC/(mW/mg)
J exo Area: 55.23J/g Area: 55.36 J/g
5 ] Peak: 221.5 °C Peak: 222.1 °C
Onset*: 216.8 °C Onset*: 216.8 °C
4 ]
Solid Line: 15t heating
Lot 1
3]
//:\ Lot 2
2 ] /
Area:55.96J/g  J Area: 55.98 J/g
Peak: 219.9°C \ Peak: 220.0 °C
11 Dashed: 2 heating ~ Onset: 216.7°C \, Onset:216.7°C
______________ ) > .
______________ -— e~ T -
o B T T T T T T
190 200 210 220 230 240
Temperature/°C
1.und 2. Aufheizung an zwei Létmetallen. Probeneinwaage 6,47 mg (Charge 1)/
7,05 mg (Charge 2), Al-Tiegel mit gelochtem Deckel, Heizrate 10 K/min.
DSC/(mW/mg)
0] vexo
-1 3
Area:-55.34J/9g Area:-55.16 J/g
-2 Peak: 186.8 °C Peak: 188.7 °C
3] End: 187.1°C End: 189.0 °C
4 Lot 1
Lot 2
-5 ]
-6 1 «—
-7 3
170 180 190 200 210 220
Temperature/°C

AbkUhlsegmente an zwei Létmetallen nach der 1. Aufheizung;

Heizraten von 10 K/min.



DSC/(uV/mag)
0449 Vexo
0.2 -
44,14 °C
-0.0 - _’/—&
-0.2 4
-0.4 4
06 ] W
43.01 °C
-0.8 1
0 50

Temperature/°C

Aufheizung (rote Kurve) und Abkihlung (blaue Kurve) einer Formgedachtnisle-
gierung; Probeneinwaage: 13,82 mg, Heizrate: 5 K/min, Stickstoffatmosphare,

Aluminiumtiegel mit gelochtem Deckel

Hohe Leistungsiahigkeit fur schnelle
Qualitatskontrolle nicht nur an
Polymeren, sondern auch an Metallen

Formgedachtnislegierung

Formgedachtnislegierungen
"erinnern sich" an ihre urspriing-
liche Form und nehmen diese —
anschlieBend an die Deformation —
beim Aufheizen wieder ein. Die
am haufigsten vorkommende
Phasenanderung ist die martensi-
tische Umwandlung, eine Nicht-
Diffusions-Umwandlung. Dieser
Effekt kann mittels DSC untersucht
werden. Die hier gezeigte Mes-
sung an einer TiNi-Legierung stellt
die martensitische Umwandlung
von Austenit bei 44 °C (Peaktem-
peratur) wahrend der Aufheizung
dar. Wahrend der Abkuhlung
bildet sich bei 43 °C Tieftempe-
ratur-Martensit.

15



Temperaturmodulierte DSC

Separation tberlagerter Effekte

Bei der temperaturmodulierten DSC (TM-DSC) wird die Heizrate durch Uberlagerung einer
sinusformigen Temperaturmodulation variiert. Gleichzeitig wird die Probe einer nicht-linearen
Temperaturanderung (siehe Einschub obere Abbildung) unterworfen. Dies ermdglicht eine
Auftrennung zwischen Glastbergangen und Effekten wie Relaxation, Aushadrtung usw.

PVB — Bestimmung der
Glaslibergangstemperatur

Diese TM-DSC-Messung an PVB
erlaubt eine gute Auftrennung
des modulierten Signals (obere

Abbildung) in ein reversierendes

(untere Abbildung, rote Kurve)
und nicht-reversierendes (untere

Abbildung, blaue Kurve) Signal.

Der Glastbergang ist ein rever-
sibler energetischer Effekt und ist
deutlich aus der reversierenden
Kurve (rot) bei 73,5 °C ersichtlich.
Der Relaxationspeak (bei 73,8 °Cin
der gesamten DSC-Kurve (schwarz)
kann in der nicht-reversierenden
Kurve (blau, untere Abbildung)
deutlich detektiert werden. Der
endotherme Effekt zwischen 20 °C
und 60 °Cist auf die Verdampfung

von Feuchte zurlckzufUhren.
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0.1 ™ exo 120
- 100
0.0 A
. 780
-0.1 i
- 60
-0.2 - 40
-0.3 - 20
-0
-0.4 A
1235 124.0 124.? 125.0 126.0 1255 1265 B _20
_05 / Time/min .
e B B B A e B S B
70 80 20 100 110 120 130
Time/min
DSC/(mW/
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Wm e
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0.05 Area:-11.41J/g
________________ —
0.00 Glass Transition: -
Mid:73.5 °C
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TM-DSC-Messung an Polyvinylbutyral-Folie (PVB); Probeneinwaage: 6,034 mg, Al-Tiegel
mit gelochtem Deckel, Heizrate: 2 K/min, Amplitude: 0,5 °, Periode: 80 s, N,-Atmosphare.
Die Probe wurde vor der Messung flr 4 Stunden unter Feuchte gehalten.



Thermophysikalische Eigenschatten (TPP)

Spezifische Warme

Molybdan SRM 781

Das NIST-Standardreferenzmaterial
Nr. 781 (99,95 Masse% polykristal-
lines Molybdan) ist durch seine
bewahrten c -Daten ein gebrauch-
liches Referenzmaterial fir
Messungen der spezifischen
Warme (cp).

Im oberen Plot wurde die DSC
3500 Sirius zur ¢ -Bestimmung von
SRM 781 zwischen Raum-tempe-
ratur und 500 °C eingesetzt.
Danach wurden die fur die spezifi-
schen Warme erhaltenen Werte
mit den vom NIST (National
Institute of Standards and
Technology, siehe Tabelle) bereit-
gestellten Werten verglichen.

Diese Messungen wurden in
Pt-Tiegeln mit Aluminiumoxid-
einsatz und gelochtem Deckel
(siehe Foto) durchgefihrt.

C,/0/(gK)

0.5 A
— N=1
— N=2
0.4 - — Table Value
0.3 ——a—
0.2 1
0.1 1
0.0 1

50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

Temperature/°C

Bestimmung der spezifischen Warme von Molydan; Probeneinwaage: 284,67mg;
Heizrate 10 K/min, 20 ml/min N,-Atmosphdare

NETZSCHY

Experimentelle Daten im Vergleich zu Literaturdaten (NIST) far
Molybdén SRM 781

Temperatur Experimentelle Daten C,9emaB NIST
[°c |[)/(g-K)] [J/(9-K)]
25 0,245 0,248
100 0,263 0,259
200 0,271 0,268
300 0,278 0.274
400 0,284 0,280
500 0,291 0,285
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Ausharteverhalten
unter UV-Eintluss

Einfluss der Belichtungszeit ~ psc/(mw/mg) Integral /(J/g) Temp. /°C
auf ein UV-aushértendes S I integral curves 60 250 [
System - ey R
2 105 F200 [
DPHA polymerisiert, wenn es i
freien Radikalen ausgesetzt ist. Es [150 [ 35
ist besonders interessant fur die [ I
Anwendung in Beschichtungen i
und Druckfarben. Hier wird der F100 | 39
Einfluss der Belichtungszeit [ -
(1s,10s,30sund 60 s) bei einer 1s [
Probentemperatur von 27 °C 50 |
gezeigt. : - 25
Mit zunehmender Belichtungszeit [
nimmt die Aushartung zu, was | 0
anhand der Gesamtenthalpie 00 o5 40 7 s T T T 5

ersichtlich ist. Die entsprechenden Time/min
Integralkurven (gestrichelt)
spiegeln den Umsatz aufgrund
der UV-Aushartung wider.

Abhangigkeit der Belichtungszeit von DPHA (dipentaerythritol penta/hexa
acrylate) + irg 184 (Initiator 0,05 %).

Der Vorteil von UV-Aushartesystemen ist ihre schnelle Reaktion -
innerhalb weniger Sekunden, bei geringer Temperatur, ohne Losemittel
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Technische Daten

DSC-Typ
Temperaturbereich
Aufheiz-/AbkUhlraten

Messbereich

Genauigkeit

Kdhleinrichtungen
(Optionen)
Atmosphare
Gasregelung

Automatischer Proben-
wechsler (ASC)

Oxidative-Induction
Time

Softwareerweiter-
ungen (Option)

Zubehor

Abmessungen

DSC 3500 Sirius

Gasdichtes Warmefluss-DSC-System

-170 °C bis 600 °C

0,001 K/min bis 100 K/min (Abkuhlrate temperaturabhangig)
+650 mW

= Temperatur: 0,1 K
= Enthalpie: < 1 % fur Metalle; < 2 % fiur die meisten Materialien

= Druckluftkdhlung: RT bis 600 °C

= Vortex-Kihlung: 0 °C bis 600 °C

= Intracooler IC 40:-40 °C bis 600 °C; Intracooler IC 70:-70 °C bis 600 °C
= Fllssigstickstoffkihlung:-170 °C bis 600 °C

= Kihlkérper aus Aluminium

Oxidierend, inert (statisch, dynamisch)

= 3 integrierte Fritten; 3 Magnetventile (programmierbar)
= Optional 3 Massendurchflussregler oder Gasregelsystem

= FUr bis zu 20 Proben und Referenzen (Option)
= Herausnehmbares Magazin

Integrierter Bestandteil der Proteus®-Software

= Temperaturmodulierte DSC

= Bestimmung der spezifischen Wdrme (c )
= Peak Separation

= Kinetics Neo

= AutoEvaluation

= Identify

= Vielzahl an Tiegeln (Al, Pt, ALO,, Au, Ag, Cu, Autoklaven usw.)
= SampleCutter und Probenvorbereitungsset fir einfache

Probenvorbereitung

= Hohe 380 mm (560 mm mit ASC) x Breite 320 mm x Tiefe 520 mm
= Gewicht: 28 kg

Mitteldruck-Tiegel (links) und
Hochdruck-Tiegel (rechts

O

VerschlieBpresse
flr unterschiedliche

Aluminiumtiegeltypen Al-Tiegel mit Deckel

19



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 3500 Sirius - DE - 0222 - Technische Anderungen vorbehalten.



