














Принцип работы СТА

• Синхронный
термический анализ
включает
одновременное
измерение двух типов
сигналов:

– Термогравиметрия
– Дифференциальная
сканирующая
калориметрия







ТГ: Типы процессов

Процессы, сопровождающиеся
изменением массы

• Химические реакции
– Термическое разложение
– Старение материалов
– Окисление

Физические процессы
– Испарение воды или другого растворителя
– Сублимация
– Некоторые фазовые переходы (Температура
Кюри)
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ТермогравиметрияТермогравиметрия -- принциппринцип

печьобразец

весы

держатель

ТГ сигнал

Термогравиметрия
(ISO 11358, ASTM E 1131, DIN 51006)

м
ас
са

(%
)

температура
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1. Стадия (выделение воды)

2. Стадия (выделение CO)

Разложение CaC2O4*H2O

-12,25 %
-12,21 %

-19,11 %
-19,14 %

-29,38 %
-29,43 %

3. Стадия (выделение CO2)

Изменение массы
Температуры разложения
Термическая стабильность
Анализ состава
Окислительная стабильность
Кинетика разложения

Метод , которым измеряются изменения
массы в зависимости от температуры или
времени при определенных и
контролируемых условиях (скорость
нагрева).



Процессы противоположных
направлений

UO2 → U3O7 → U3O8Разложение хинольной кислоты

Потеря массы Увеличение массы



Количество стадий

Разложение моногидрата оксалата кальция

CaC2O4*H2O → CaC2O4+H2O 12,32%
CaC2O4 → CaCO3+CO 19,7%
CaCO3 → CaO+CO2  30,1%

меню-Вычисления-Автоматич.поиск пиков
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ДДифференциальнаяифференциальная СканирующаяСканирующая КалориметрияКалориметрия

Дифференциальная сканирующая калориметрия (ДСК): метод, в котором
различие между скоростью теплового потока в образце и скоростью теплового потока
в эталоне (стандартном образце) регистрируется как функция температуры и/или
времени, когда они подвергаются одной и той же температурной программе в одной
и той же атмосфере при использовании симметричной (сдвоенной) 
измерительной системы. Строго говоря, измеряется различие теплового потока в
тигле, содержащем образец, и пустым тиглем или тиглем, содержащим стандартный
образец.

Измеряемые величины - абсолютная температура образца и разница температур, 
возникающая между образцом и эталоном, пропорциональная разности теплового
потока между ними.  Это позволяет оценивать количественно тепловые эффекты.

Дифференциальные сканирующие калориметры могут быть двух типов: 
теплового потока и компенсационные.

Определение согласно ISO 11357-1





ДСК: типы процессов

Процессы, сопровождающиеся изменением тепловых свойств
или тепловыми эффектами

•Определение теплоемкости
– Теплоемкость вещества при нагреве
– Определение теплоемкости при стекловании

•Химические реакции
– Экзотермические
– Эндотермические

•Физические процессы
– Плавление и кристаллизация
– Испарение и сублимация
– Фазовые переходы
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ДифференциальныйДифференциальный ТермическийТермический АнализАнализ ((ДТАДТА))
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Дифференциальный термический анализа (ДТA) - метод термического анализа, к
котором измеряется разница температуры образца и температур эталона в течение
времени или температуры, когда они подвергаются одинаковой температурной
программе. 

Точечный контакт между термопарой и тиглем



ДСК, температура и сигнал

сенсор сенсор

образецэталон

TCpQ Δ⋅=
теплоемкость

β⋅= CpHeatFlow
dt
d ( )

Тепловой поток Скорость нагрева



Энтальпия процессов: теплота процесса
при постоянном давлении

сенсор сенсор

образецэталон

( )∫ ⋅−=Δ
2

1

t

t

dtCpHeatFlowH β

Теплота перехода вычисляется
как площадь под измеренным пиком

DIN 51007 
ISO 11357-1



09/04/10 NETZSCH Analyzing & Testing 2209/04/10 NETZSCH Analyzing & Testing 22

РазличныеРазличные переходыпереходы, , определяемыеопределяемые ДСКДСК

Переходы Направление эффектов

Эндотермич. Экзотермич.

Плавление x -

Кристаллизация - x

Испарение x -

Сублимация x -

Абсорбция - x

Абсорбция x -

Десорбция x -

Магнитные переходы (точка перехода) x -

Переходы жидкая- кристаллическая фазы x -

Переход стеклования Нет пиков, но есть ступенька в
эндотермическом направлении
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РазличныеРазличные переходыпереходы, , определяемыеопределяемые ДСКДСК

Переход Направление пика

Эндотерм. Экзотерм.

Хемосорбция - x
Десольватация x -
Дегидратация x -
Термическое разложение x -
Окислительное разложение - x
Горение - x
Переходы твердое-твердое x x
Полимеризация - x

Отверждение - x
Восстановительные реакции Может быть экзо- и

эндотермическим



Стеклование

источник: Cammenga, Eigenschaften amorpher Stoffe, Ansbach, 30.10.2002

Жидкое состояние

Твердое состояние

Переход стеклования сопровождается скачкообразным изменением теплоемкости



Определение параметров
перехода стеклования

DIN 53765 
ISO 11357-2

ДСК

температура

начало

перегиб

середина

Скачок
теплоемкости

конец

Средняя линия



Переход стеклования для лака



Определение теплоемкости
при отсутствии процессов

Три измерения со скоростью нагрева β:
1. Базовая линия (поведение пустой системы ) ДСК0
2. Эталонный материал с известной теплоемкостью

(сапфир) ДСКсапфира
3. Образец с исследуемой теплоемкостью ДСКобразца

0

0

0

0

ДСКДСК
ДСКДСК

m
m

CpCp

CpmДСКДСК

CpmДСКДСК

сапфира

образца

образца

сапфира
сапфираобразца

образцаобразцаобразца

сапфирасапфирасапфира

−

−
=

⎪⎩
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⎨
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Температура плавления чистых веществ

NETZSCH STA 409 PC Luxx®:
DIN 51007, 
ISO 11357-1 

Температура начала пика соответствует температуре плавления

меню-Вычисления-Начало





Плавление при наличии примесей

DIN 51007 
ISO 11357-1 

Температура плавления вычисляется как экстраполированное начало пика: 
пересечение касательной к базовой линии и касательной в точке перегиба

меню-Вычисления-Начало



Полный анализ пика

DIN 51007 
ISO 11357-1 

меню - Вычисления - Комплексный пик







Кристалличность из пика плавления

меню-Вычисления- Кристалличность

































































































С помощью динамическо-механического
анализа (ДМА) возможно количественное
определение механических характеристик
материала при осциллирующей нагрузке в
зависимости от температуры, времени и
частоты.

ООпределениепределение







• вязкоупругие характеристики
• релаксационные характеристики
• стеклование
• характеристики демпфирования
• размягчение
• вязкое течение
• кристаллизация и плавление
• гелеобразование
• активность наполнителя
• дефекты материалов
• реакции отверждения
• реакции сшивания полимеров
• вулканизирующиеся системы

ОбластиОбласти примененияприменения









σ: нагрузкаε: деформация

ДМАДМА -- ПринципПринцип

δ: сдвиг фазы

K образцу применяется
нагрузка с формой
синусоиды.

После этого измеряют
реакцию, поступающую от
материала. 

Реакция на приложенный
сигнал отсрочена по оси
времени, и запаздывание
описано посредством
фазового сдвига. 



вязкоупругий материал

X1 модуль потери E´´- необратимая часть

X2 модуль упругости E´ - обратимая часть

Соотношение динамического
компонента деформации к
упругому напряжению
содержит комплексную
величину E*, являющуюся
вектором, который может быть
разложен на реальную часть E' 
(модуль упругости) и
воображаемую часть E'' 
(модуль потери).

нагрузка

ДМАДМА –– ПринципПринцип









Модуль упругости E' характеризует способность материала накапливать
энергию и описывает жесткость материала.

Модуль потери E'' описывает часть приложенной механической энергии, 
которая была трансформирована в теплоту в образце.

Упругий образец
δ= 0, cos0 =1, sin0 = 0
E* = E‘

Вязкий образец
δ = 90°, cos90 = 0, 
sin90 = 1
E* = E‘‘

ТеорияТеория





•Что такое модуль
упругости?

A
F

=σ
0L
LΔ

=ε

A = площадь Lo = начальная длина

Модуль

Жесткость

Геометрический
фактор

A
L

L
FM 0⋅
Δ

=
ε
σ

=

Для сжатия:

















DMA 242C –e/03.01

• Tg of PA6 evaluated at 1 Hz at 19°C (E‘ onset), 35°C (E‘‘ peak) and
-67°C (tanδ peak)

• a higher frequency provides a higher Tg value
• a higher frequency provides a higher stiffness (E‘ level)

• Tg of PA6 evaluated at 1 Hz at 19°C (E‘ onset), 35°C (E‘‘ peak) and
-67°C (tanδ peak)

• a higher frequency provides a higher Tg value
• a higher frequency provides a higher stiffness (E‘ level)

Sample: Ultramid B
Deformation mode:

3-point bending
Dyn. force: 5 N
Heating rate : 2 K/min

Panel of Glass Fiber Reinforced PA 
6



DMA 242C –e/01001

Master Curve of PA6/GF

By using the time/temperature superposition method frequencies beyond the
measurable range of the DMA can be achieved. Employing the Williams-Landel-
Ferry (WLF) equation E‘ can be extrapolated to nearly 1 MHz at a reference tem-
perature of 50°C. 

By using the time/temperature superposition method frequencies beyond the
measurable range of the DMA can be achieved. Employing the Williams-Landel-
Ferry (WLF) equation E‘ can be extrapolated to nearly 1 MHz at a reference tem-
perature of 50°C. 



DMA 242C –e/01001

Arrhenius Plot of PA6/GF

Logarithm of frequency as a function of the reciprocal tanδ peak temperatures
in K provides a line.
The higher the slope of the line the higher is the activation energy.

Logarithm of frequency as a function of the reciprocal tanδ peak temperatures
in K provides a line.
The higher the slope of the line the higher is the activation energy.



Impact modifier provides Tg at -37°C (E‘ onset), -27°C (E‘‘ peak) and -26°C 
(tanδ peak). 
Tg of PVC shows Tg at 87°C (E‘ onset), 90°C (E‘‘ peak) and 100°C (tanδ peak), 
all evaluated at 1 Hz.

Impact modifier provides Tg at -37°C (E‘ onset), -27°C (E‘‘ peak) and -26°C 
(tanδ peak). 
Tg of PVC shows Tg at 87°C (E‘ onset), 90°C (E‘‘ peak) and 100°C (tanδ peak), 
all evaluated at 1 Hz.

Sample: PVC
Deformation mode:

Single Cantilever
Dyn. force: 2 N
Heating rate : 2 K/min

Window Frame of PVC
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