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Schmelze und Zersetzung

- Zersetzung in der Schmelze
Lage des Schmelzsignals relativ unverändert
starke Überlagerung des Schmelzsignals

- Pseudoschmelzen
Zersetzung unter Bildung flüssiger Zersetzungsprodukte
starke Heizratenabhängigkeit

- Zersetzung im Festkörper
Bildung von Verunreinigungen während des Aufheizens

führen zur Schmelzpunktsdepression
Zeit- bzw. Heizratenabhängigkeit

- Schmelze von Hydraten/Solvaten
Wasser- bzw. Lösungsmittelabgabe in der Schmelze
Verdampfungs- oder Auflöseprozesse (z.B. MnSO4*4H2O)
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Überlagerung von Schmelze und Zersetzung - Beispiel EMD 94246
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Scheinbare Abhängigkeit des Schmelzpunktes von der Heizrate
Beispiel EMD 86006
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Scheinbare Abhängigkeit des Schmelzpunktes von der Heizrate
Beispiel EMD 86006

Heizrate scheinbarer Schmelzpunkt Peakmaximum dH/dt Peakmaximum dm/dt
DSC DSC DTG

1 K/min 171.4°C 172.8°C 170.5°C
2 K/min 174.6°C 176.3°C 175.7°C
5 K/min 180.8°C 182.5°C 183.4°C
10 K/min 184.4°C 186.3°C 191.7°C
20 K/min 185.9°C 188.4°C 198.5°C

exo
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Abhängigkeit des Schmelzpunktes von der Heizrate
Beispiel EMD 96785
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β (K/min)     Fp. (°C)     ΔfHs (J/g)

1 270.8         149.0
2                 274.6         149.0
5                 279.0         152.2

10                 281.2         149.5
20                 283.5         148.8
50                 285.1         140.0

kein TG-Abbau im 
Schmelzbereichexo
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Abhängigkeit des Schmelzpunktes von der Heizrate
Beispiel EMD 96785
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Abhängigkeit des Schmelzpunktes von der Heizrate
Schröder-van-Laar Gleichung
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T- beobachteter Schmelzpunkt
Tf - Reinschmelzpunkt
x - Gehalt Ausgangskomponente
ΔfH - Schmelzenthalpie

lnx = f(β)
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Abhängigkeit des Schmelzpunktes von der Heizrate
Zersetzungskinetik
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Abhängigkeit des Schmelzpunktes von der Heizrate
- Abschätzung des wahren Schmelzpunkts -
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