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Abstract

This paper deals with the processing of differential scanning calorimetry measurements. It is necessary to correct
this result in several cases. There is an example for the transformation kinetic calculated from the corrected and
not corrected results is different.
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Osszefoglalas

A cikk differencidl scanning kaloriméterrel végzett mérési eredmények feldolgozasardl szol. Ezeket a mérési e-
redményeket egyes esetekben korrekciozni kell. A cikkben példat lathatunk arra, hogy a korrekcidzott illetve a
korrekcio nélkiili mérési eredménybdl megallapitott atalakulasi kinetika jelentésen kiilonbozik.

Kulcsszavak:
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1. Bevezetés

A DSC (differencial scanning calorimeter) késziilékeknek rengeteg tipusa létezik, a legelterjedtebbek a
teljesitmény kompenzacios és a hofluxusos késziilékek. A méréseimet teljesitmény kompenzacios ké-
szliléken végeztem, ezért a tovabbiakban ennek a tipusnak a sajatossagairdl szamolok be. A berende-

z¢s felépitése az 1. abran lathato.

2. A merési elv bemutatasa

A mérési elv 1ényege, hogy az etalont és a probatestet igen pontos szabalyzas mellett ugy hevitjiik,
hogy azoknak a hémérséklete megkdzelitdleg azonos legyen és linearisan valtozzék az ido fiiggvényé-
ben. Az etalon anyagat érdemes termikusan semleges tulajdonsagiinak valasztani, azaz hevités kdzben
ne jatszodjon le benne exo- vagy endoterm folyamat, illetve a védégazzal ne 1épjen reakcioba. Az eta-
lon tdmegét ugy érdemes megvalasztani, hogy annak hokapacitasa a probatest hékapacitasaval megko-
zelitleg megegyezz¢Ek, a probatest tomegét pedig a hdkezelés kozben lejatszodo hdeffektus mértéke
és a berendezés érzékenysége szabja meg. Az etalon termikus tulajdonsadgainak nem szabad hirtelen

valtozniuk a hdmérséklet fiiggvényében. A mérés soran tehat mind a probatestet, mind az etalont pon-
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tosan akkora teljesitménnyel kell fiiteni, hogy azok homérséklete linearisan valtozzék. Ha a probatest-
ben valamilyen hdelnyeléssel vagy hotermeléssel jaro folyamat jatszodik le, akkor a fiitéshez sziiksé-
ges teljesitmény megvaltozik. A mérési eredmény a probatest €s az etalon fiitéséhez sziikséges teljesit-
ménykiilonbség lesz az id6/hémérséklet fiiggvényében.
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LWJ probatest/etalon LWJ
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C— 1 —— 1
- /
F:rcjbatestet Etalont fiité
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Homerseklet érzekelok

DSC szabalyzo-feldolgozd

1. abra A teljesitménykompenzacios DSC berendezések elvi felépitése

A DSC berendezések felépitését vizsgalva kdnnyen észrevehetjiik, hogy a termoelem nem kozvetlentil
a probatest homérsékletét, hanem a platina anyagmindségii cella alsé részének homérsékletét méri. A
hoatadasi tényez6 a probatest és a cella kozott igen nagy, de véges értékii. Az elébbiekbdl kovetkezik,
hogy amennyiben nagy hevitési sebességet alkalmazunk €s a probatestben hirtelen lejatszodo atalaku-
dq

lasi folyamat jatszodik le (a dt differencialhanyados nagy), akkor a berendezés nagyobb homérsékle-
tek mellett jelzi ugyanazt az atalakulasi folyamatot.

A kimeneten megjelend jelet a kovetkezdképp irhatjuk [1, 2]:

Qe (1) = (£ ® Q5 N1) (1)

Ahol guer(t) @ mért jel az id6 fiiggvényében (mért h6fluxus), quass(t) @ probatestbe aramlé valds ho-

fluxus az id6 fliggvényében, az f fliggvény pedig egy berendezéstdl fiiggd atviteli fiiggvény, ® 4 kon-

volucios muvelet jele. Az (1) egyenletbdl a konvoliicios integralt a kovetkezoképp irhatjuk:

O (RN ?
Illetve diszkrét mérési pontok esetén:
qmért(rn):gf(rn _Ti)'qvalos(Ti)AT ©
A konvolucios integral felirhat6 a kovetkezo alakban is:
(4)

o O] 000 <0 )

210



ahol F(...) a Fourier-transzformaltat jelenti. Ezekkel a feltételekkel a valos héfluxus a kovetkezoképp

_ -1 F(qmért) (5)
Qyalos = F { F(f) }
1

ahol F az inverz Fourier transzformacié jele. A dekonvoliicids szamitasok soran Fourier transzfor-

szamithato:

macid igen nagymértékil zajerdsitést eredményez (melyet a 2.-3. abran is konnyen észrevehetiink), de
ez jellemz6 mas dekonvollcios eljarasokra is (pl. Van Cittert-féle eljaras). Az f(t) fliggvényt a kovet-

kez6 alaktinak érdemes valasztani [1-2]:

f(t):C-ex{—K(tT)J

Ahol C konstans, tin. normalizalé faktor; K(T) pedig a berendezés id6allandoja (homérsékletfiiggd). A

(6)

berendezés idéallandojat olvasztasi gorbék felvételével allapitottam meg. Nagy tisztasag (99.999%)
indium, 6n és cink 1, 2, 5, 10, 20, 50 és 80 K/min-es hevitési sebességekkel felvett olvasztasi gorbéit

kiértékelve megkaptam az idéallando értékét és annak hémérsékletfiiggését.

3. A korrekcié bemutatésa egy konkrét példa kapcsan
A kovetkezo abrak hidegen hengerelt elektrolitréz probatestek DSC gorbéit mutatjak kiilonb6z6 hevi-
tési sebesség mellett dekonvolucidval és anélkiil. Az Gjrakristalyosodas miatti héfelszabadulas 6ssze-

fiiggésbe hozhat6 az atalakult hanyaddal, annek segitségével pedig atalakulasi kinetikat szamolhatunk.

q (mw) Ve gorbe 20 K/min X ()
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2. dabra A dekonvolucié hatasa 20K/min-s hevitési sebességgel végzett kisérlet esetén
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3. dbra A dekonvolucio hatdsa 60K/min-s hevitési sebességgel végzett kisérlet esetén

A valtozd homérsékletli hokezelések eredményeibdl visszaszamolhatok az izoterm kinetika paraméte-
rei. 60 K/min-es hevitési sebesség mellett igen nagymértékben kiilonboznek ezek a paraméterek. Pél-
daul a 3. abra szerinti linearis hevités melletti atalakulas esetén (a valtozd hémérsékletili- izoterm atsza-
mitas utan) a kovetkez6 (Avrami tipust) izoterm kinetikakat kapjuk:

Dekonvolucio nélkiil: Dekonvolucidval:

x=1—exp(—l.1988><10_5-tz'gj le_exp(_1.135x10—5.t3-2J (7-8)

A kinetikdk 500K-re vonatkoznak, a k sebességi alland6 homérsékletfiiggését itt is az ismert

Arrhenius-tipusu 6sszefiiggés irja le.

4. Osszefoglalo
Az eddigi eredmények alapjan megallapithatjuk, hogy a DSC mérési eredmények korrekcidja nélkiil
gyakran torz eredményt kapunk az atalakulasi kinetikarol. A korrekcid sziikségességét az atalakulas

paraméterei, a berendezés adatai valamint az altalunk megszabott hibahatar donti el.

Irodalom

[1] E Moukhina, E. Keisersberger: Temperature dependence of the time constans for deconvolution of
heat flow curves, Therm. Acta, Vol. 492., 2009., pp. 101-109.

[2] P. Pananakis, E. W. Abel: A comparison of methods for the deconvolution of isothermal DSC data,
Therm. Acta, Vol. 315., 1998., pp. 107-119.

Mucsi Andrés, BSc

Munkahely: Obudai Egyetem, Banki Donat Gépész és Biztonsagtechnikai Mérnoki Kar
Cim: 1081, Magyarorszag, Budapest, Népszinhaz u. 8.
E-mail: mucsi.andras@freemail.hu

212



	XVI. FIATAL MŰSZAKIAK TUDOMÁNYOS ÜLÉSSZAKA
	DSC MÉRÉSI EREDMÉNYEK FELDOLGOZÁSA
	MUCSI András
	Abstract
	Key words:
	Összefoglalás
	Kulcsszavak:
	1. Bevezetés
	2. A mérési elv bemutatása
	3. A korrekció bemutatása egy konkrét példa kapcsán
	4. Összefoglaló






