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TOPEM DSC tehnologila polimeray

TOPEM metoda DSC karakterizacije se
uporablja predvsem v primerih, kjer se
reverzibilni toplotni efekti (steklasti
prehod, taljenje) prekrivajo z
ireverzibilnimi efekti (izhlapevanje npr.
vlage, sproscanje notranjih napetosti kot
posledica predelave). Naslednja prednost
TOPEM DSC meritve je karakterizacija Cp
(specificne toplote pri konstantnem tlaku)
v temperaturnem obmocju meritev, kar je
pomemben podatek za izvedbo simulacij
pri predelavi polimerov. Lo¢eni reverzibilni
signal ima dobro vidnost toplotnih
efektov, zato je obicajno mozno dolociti
tudi steklasti prehod za polimere, katerih
vsebnost je nizka. Spodniji sliki prestavljata
nanokompozit, kjer je 20 % dodanega
PBAT v PLA matrico in 1 % NCC
(nanokristalini¢ne celuloze).

Namen: karakterizacija steklastega
prehoda, taljenja, vsebnosti vlage in
doloCevanje zaostalih napetosti kot
posledica predelave.

TOPEM je DSC tehnika z modulacijo
temperature, pri kateri se stohasti¢ne
temperaturne modulacije nalagajo na osnovno
hitrost obi¢ajnega skeniranja DSC. Te
modulacije so sestavljene iz temperaturnih
pulzov s fiksno velikostjo in izmeni¢nim
predznakom z naklju¢nim trajanjem v mejah, ki
jih doloci uporabnik. Nastali toplotni tok se
analizira z metodo ocenjevanja parametrov, ki
daje tako imenovano "kvazistaticno" specificno
toplotno kapaciteto in "dinami¢no" specificno
toplotno kapaciteto. Z eno samo meritvijo je
tako mogoce razlikovati pojave, ki so odvisni od
frekvence od frekvencno neodvisnih pojavov.
Za TOPEM DSC metode je znacilna nizka hitrost
segrevanja, obi¢ajno 1 °C/min.

Predstavljen je primer TOPEM DSC meritve za nanokompozit PLA/PBAT/NCC.
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Sample: DSC TOPEM 822_2022_057_02, 7,0886 mg
able
1

Method: B5C TOPEM -50 - 200 °C 1Kmin-1 s
-40,01

40,105 |
[1] -50.0 °C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500 K, 15 .. 30 5

[2] -50,0..200,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0,500 K, 15 .. 30 5,N2 20,0 ml/min -30,00
Synchronization endbled -20,00

-10,00
Viaga 0,00

Content 231% 10,00

normalized 52,02 Jg~-1 ;g.gi

AL 0 R R / i non-reversing heat flow 40,01

e 50,01

S 2 N . reversing heat flow 60,02

. ! 70,02

80,02

ToPLA Onset 56,35 °C Integral -482,71 mJ 90,02

Midpoint 150 59,19 :C normalized -68,10 Jg~-1 100,03
Tq pEAT Midpoint ASTM, IEC 59,35 °C Peak 150,22 °C 110,03

\ Delta cp ASTM, IEC 0,103 Jg~-1K~-1 120,03 1,
Glass Transition ‘ 130,03 1
Onset -37,73 °C 140,03 4,
Midpoint IS0 -36,71 °C 150,02
Midpoint ASTM, IEC -36,94 °C 160,04

Delta cp ASTM, IEC  17,994e-03 Jg~-1K~-1 / ‘ 170,04
180,05
190,05

Glass Transition




