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APPLICATIONNOTE

STA-Messungen mit Stahlofen

Dr. Ekkehard Fuglein und Senol Gezgin

Einleitung
Das Plattformkonzept bei NETZSCH-Gerédtebau GmbH

Das Plattformkonzept umfasst derzeit drei Grundgerate (DSC,
STA und TMA) in je zwei Ausstattungsvarianten (F1 und F3).
In einem einheitlichen Gehduse sind alle zum Betrieb der
Gerdte notwendigen elektronischen Komponenten sowie
die Gasversorgungseinrichtung enthalten. Zudem sind Ofen
und Probenhalterungen vom Bediener leicht und schnell
austauschbar. Dieser modulare Aufbau sorgt nicht nur fur
ein einheitliches Erscheinungsbild der Messgerdte, sondern
ermoglicht auch eine maximale Flexibilitat hinsichtlich der
Anpassung auf wechselnde analytische Fragestellungen und
der damit wechselnden Einsatzbedingungen der Messgeréte.
Abbildung 1 zeigt die Geratevarianten des Plattformkonzepts.

Ein Ofensystem, der Stahlofen, ist fiir alle drei Geratetypen
verflgbar. Damit ist es mdoglich, an der Probe einen Tempera-
turbereich von -150 °C bis 1000 °C abzudecken. Die vorlie-
gende Arbeit stellt Messergebnisse vor, wie sie fur Polymere
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2 STA 449 mit neun verschiedenen Ofen

(Thermoplaste, Elastomere) und kristalline organische Substan-
zen, wie Zucker, in diesem Temperaturbereich typisch sind.
STA 449 F1 Jupiter® mit Stahlofen

Fir die Simultane Thermische
Analyse (STA) stehen neben den

oben genannten Ausstattungsva-
rianten zahlreiche Erweiterungen,
wie die Kopplungsmethoden,
PulseTA® oder Wasserdampfgene-
rator zur Verfigung. Darlber hin-
aus sind fur die STA 449 derzeit
neun Ofensysteme erhaltlich, die
einen Temperaturbereich an der
Probe von -150 °C bis 2400 °C
abdecken (Abbildung 2).

1 Hochtemperatur-Plattformkonzept (HTP) mit den Geréatevarianten DSC, STA und TMA
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Tab 1 Messbedingungen

Elastomer PET Sorbitol
Messgerat STA 449 F3 Jupiter® STA 449 F3 Jupiter® STA 449 F3 Jupiter®
Ofentyp Stahlofen Stahlofen Stahlofen
Probentrager Oktagon (ASC) Oktagon (ASC) Oktagon (ASC)
Thermoelement P P P
Sample Temperature Control (STC) Off Off Off
Kahlparameter GN,, auto GN,, auto GN,, auto
Einwaage 13,493 mg; 12,292 mg 4,945 mg 6,724 mg
Tiegelmaterial Platin Platin Platin
Atmosphére Helium Helium Helium
Gasflussrate 70 ml/min 70 ml/min 70 ml/min
Heiz-/KUhlrate 10 K/min 10 K/min 10 K/min

Messbedingungen

Im Folgenden werden Messergebnisse fir eine Polymerfolie
aus Polyethylenterephthalat (PET), zwei Elastomerproben und
Sorbitol, ein C6-Zucker, vorgestellt. Fur alle Untersuchungen
wurden Standardbedingungen verwendet, die in Tabelle 1
zusammengefasst sind.

Messergebnisse

Fur die Charakterisierung von Elastomeren ist die Unter-
suchung in einem Temperaturbereich unterhalb Raumtem-
peratur notwendig. Da Elastomere keine kristallinen Anteile
besitzen, existiert fur diese Substanzen kein Schmelzpunkt
oder Schmelzbereich. Elastomere sind rein amorphe, also

unstrukturiert erstarrte Festkorper. Den-
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noch lassen sich mit Hilfe der DSC wichtige
Informationen Uber die Materialeigen-
schaften gewinnen, beispielsweise durch
die Bestimmung der Glastbergangs-
temperatur. Bei dieser Temperatur andern
sich die mechanischen Eigenschaften der
Probe drastisch. Bei Temperaturen unter-
halb der Glastibergangstemperatur (Tg)
ist ein amorphes Material spréde und
brichig, oberhalb der Glastbergangs-
temperatur ist es hingegen elastisch und
flexibel. Diese mechanische Eigenschafts-
anderung ist sehr leicht mit mechani-
schen Testverfahren, wie DIL, TMA oder
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DMA messbar. Weil sich wahrend dieser

3 Bestimmung der Glastibergangstemperaturen zweier Elastomere in einem Temperaturbereich von

-80 °C bis 10 °C
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mechanischen Eigenschaftsanderung auch

. e . e DSC /(mW/
die spezifischen Warmekapazitét der Probe os(m¢ mo)
. . . . exo
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wie die Differential Scanning Calorimetry
(DSC) in der Lage, die Glasubergangstem- 0.4
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peratur zu bestimmen. In den Ergebnissen
einer DSC-Messung ist die Glasibergang-
stemperatur als Stufe zu erkennen, die
Stufenhdhe gibt direkt die Anderung der -0.2
spezifischen Warme in der Einheit J/gK an. 04
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ral rubber), so ist diese Glastbergangs- 50
temperatur bei etwa -50 °C zu erwarten.
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Je nach Gummimischung und der Aus-
wahl von Additiven wie Weichmachern
lasst sich diese Glastibergangstempera-
tur jedoch variieren und so den jeweili-
gen EinsatzbedUrfnissen anpassen. Abbildung 3 zeigt die
Ergebnisse der Bestimmung der Glastbergangstemperatur
fur zwei Elastomerproben.

Bei teilkristallinen Materialien existieren amorphe Bereiche
neben kristallinen Bereichen (Domanen). Die amorphen Berei-
che werden durch die bereits beschriebene Glastibergangs-
temperatur charakterisiert, die kristallinen Bereiche zeichnen
sich durch ihr Schmelzverhalten aus. Da mechanische und
thermische Behandlungsschritte dieses Verhaltnis von amor-
phen zu kristallinen Bereichen verandern kdnnen, werden
im Rahmen von DSC-Untersuchungen meist zwei Aufheiz-
segmente miteinander verglichen. Zwischen diesen beiden

4 Messergebnisse einer Polyethylenterephthalatfolie (PET), 1. Aufheizung (rot), zweite Aufheizung
(grtin) und Abkuhlung (blau)

Aufheizschritten werden die Proben in der DSC-Apparatur
mit einem geregelten Abkuhlprogramm linear abgekuhlt,
um keine neuen Spannungszustande in das Material einzu-
bringen. Abbildung 4 beschreibt den Vergleich der beiden
Aufheizsegmente (rot: erste Aufheizung, grin: zweite Auf-
heizung) sowie das zeitlich zwischen diesen beiden Aufhei-
zungen durchgefuhrte Abkihlsegment (blau).

Es ist deutlich zu erkennen, dass die transparente PET-Folie
vor der ersten Aufheizung weitgehend amorph vorlag und
sich nach der geregelten Abklhlung mit einer Abkuhlrate von
10 K/min durch einen gréBeren kristallinen Anteil auszeichnet.
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Ein typischer Temperatur-Zeit-Verlauf fir eine
solche zyklische Behandlung der Probe ist fur
die Untersuchung von Sorbitol in Abbildung 5
dargestellt.

5 Temperaturprogramm fir die Untersuchung von Sorbitol, bestehend aus den Segmenten
Aufheizung-Abkuihlung-Aufheizung im Temperaturbereich zwischen -50 °C und 150 °C
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6 Messergebnisse einer Sorbitolprobe, erste Aufheizung (rot), zweite Aufheizung (grin) und
Abkuhlung (blau)

Die Messergebnisse der Sorbitolprobe sind in Abbildung 6 Temperaturbehandlung mit Aufheiz- und Abkuhlraten von
gezeigt. Die Substanz war vor der Untersuchung vollstan- 10 K/min anderte sich der Zustand der Probe von vollstandig
dig kristallin, weshalb wéhrend der ersten Aufheizung (rot) kristallin zu vollstandig amorph.

kein Glastbergang im Bereich um 0 °C zu erkennen ist. Das
Schmelzen der Probe wird bei einer Peaktemperatur von

101 °C detektiert. Die Abkuthlung (blau) der flussigen Sor- Fazit

bitolprobe zeigt keine Kristallisation, stattdessen erstarrt die

Probe amorph, was durch den bei -3,6 °C (Midpoint) detek- Anhand der Messbeispiele konnte gezeigt werden, dass
tierten Glastbergang angezeigt wird. Wahrend der zweiten mit einer STA, die vorrangig fur den Hochtemperatur-
Aufheizung (grtin) wird erneut der Glastibergang (Midpoint: bereich konzipiert ist, durch Wechseln des Ofens auch Proben
-0,3 °C) detektiert, die nun vollstandig amorphe Probe untersucht werden kdnnen, fur die Ublicherweise eine DSC 204
zeigt folglich kein Schmelzen. Durch die zyklische F1 Phoenix® oder eine DSC 200 F3 Maia® zum Einsatz kame.
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