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Differenzthermoanalyse und Differenz-Scanning-Kalorimetrie

DTA
Methode zur Erfassung der Temperaturdifferenz zwischen einer Probe und einer 
Referenz in Abhängigkeit von Temperatur oder der Zeit (kontrolliertes 
Temperaturprogramm)

DSC
Methode zur Erfassung der Wärmestromdifferenz zwischen einer Probe und einer 
Referenz in Abhängigkeit von Temperatur oder der Zeit (kontrolliertes 
Temperaturprogramm)

Effekte: - Phasenübergänge, Wärmekapazität
- Chemische Reaktionen

Temperaturprogramme lineares Aufheizen
isotherm
temperaturmoduliert
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Scheibenmeßsysteme

Zylindermeßsysteme
(Tian-Calvet-Typ)

Wärmestromprinzip

Arten der Differenz-Scanning-Kalorimetrie

Leistungskompensationsprinzip

adiabatische
Betriebsweise

isoperibole
Betriebsweise

Quelle: Hemminger, W.F.; Cammenga, H.K.: Methoden der Thermischen Analyse, Springer 1989

Φ = dQ/dt = -K(T)*ΔTPR(T)

MeßgrößeKalibrierfaktor

Φ = PP - PR

Heizleistung
an Probe

Heizleistung
an Referenz
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DSC - Wärmestromprinzip

Quelle: Hemminger, W.F.; Cammenga, H.K.: Methoden der Thermischen Analyse, Springer 1989

Temperaturen
O - Ofen
MR - Referenz
MP - Probe

TMP

TP

TO

RO

RMP

CP

Wärmewiderstände
O - Ofen/Temperaturmeßstelle
MP - Temperaturmeßstelle/Probe

ΔT(t) = -Φ.R - R.(cP-cR).β - τ.(dΔT/dt)
Basislinie VerschmierungProbe
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- Temperaturkalibrierung

- Wärmekalibrierung/Enthalpiekalibrierung

- Wärmestromkalibrierung
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K KQ ≠ Φ

Kalibrierung

Kalibriersubstanzen: Ga, In, Sn ....

Kalibriersubstanzen: Ga, In, Sn ....

Kalibriersubstanzen: Saphir, Cu
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HD-Pfännchen

y = +0.0669819x1 +156.909, max dev:0.158752, r2=0.963393

y = +0.0385848x1 +157.054, max dev:0.0512695, r2=0.964267

y = +0.482845x1 +156.487, max dev:0.0303192, r2=0.999826
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y = +1.98795E-6x2 -0.00173387x1 +0.463860, max dev:0.00786500, r2=0.907905
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DSC - Probeneffekte

Schmelze von M 24

exo

Variablen:
Heizrate, Probemasse, Probenhabitus
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Curie-Umwandlung von Nickel

Temperaturmodulierte DSC (TMDSC)

T t T t A t( ) sin= + +0 β ω dT
dt

A t= +β ω ωcos c K A
A

p
p cp

dH dt

T
= ⋅ ⋅( / )

2π

Tc = 358°C
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Druck-DSC (PDSC)

- Erweiterung der herkömmlichen DSC durch die Variable Druck
- Meßzelle in druckfester Zelle/Autoklav

Effekte: - Druckabhängigkeit von Phasenübergängen
- Druckreaktionen

Vakuumbetrieb möglich
Kalibrierung für jeden Druck notwendig

Druckabhängigkeit des Siedepunktes
0.1 mbar - 70 bar

Druckabhängigkeit des Schmelzpunktes
bis 600 Mpa (6000 bar)

p0
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Quelle: Höhne, G.W.H.; Dollhopf, W.; Blankenhorn, K.; Mayr, P.U: Thermochim. Acta 273 (1996) 17-24 

Druckabhängigkeit des Schmelzens von Indium

H
VT

dp
dT

Δ
Δ

=Clausius-Clapeyron
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Quelle: Höhne, G.W.H.: Thermochim. Acta 332 (1999) 115-123

Druckabhängigkeit des Schmelzens von n-Alkanen und Polymeren


