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ICTAC: DSC is the generic term for the 

following two measurement methods.

•Heat Flux DSCs

A technique in which the temperature of the sample unit,
formed by a sample and reference material, is varied in a
specified program, and the temperature difference
between the sample and the reference material is
measured as a function of temperature.

•Power Compensation DSC

A technique in which difference of thermal energy that is
applied to the sample and the reference material per unit
of time is measured as a function of the temperature to
equalize their temperature, while temperature of the
sample unit, formed by the sample and reference
material, is varied in a specified program.
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Základní typy DSC: heat-flux a power 

compensation

Perkin Elm. pcDSC

STA 449 Jupiter hfDSC

Rozdíly: cena, přesnost, periferie, výměna 

pecí, ….

power-

comp.

Heat-

flux



5

hfDSC (heat-flux)
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Držák hfDSC 

DSC Netzsch 204 Phoenix
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Výměnné držáky hfDSC

Netzsch:

Netzsch
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Kelímky

Kelímky (ampule),  lisovací kelímky Al.

Reakce s kelímkem, čištění kelímků, 

Na DSC signál má vliv: kontakt se dnem kelímku (1ks vzorku), 

velikost vzorku, rychlost ohřevu, ..
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Kelímky
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Použití kelímků

Materiál Ano Ne Pozn.

Slinutý 

Al2O3

Kovy Oxidy Levné, ne pro Ti

Pt Anorganika, 

org. látky

Kovy Drahé

Al Organika Kovy Levné do 600stC

Cu

Pf+Al2O3 Kovy Měření Cp

Fe

Au Biolog. 

materiál

Kovy Spec. alikace, 

jinak nevhodné

grafit Au,Ag Pro nereaktivní 

kovy
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Měřící a referenční kelímek po měření vzorku AlNiZn (ANZ3)

Kelímky DSC – korundové kelímky

Víčka mj. chrání před 

radiačními ztrátami 

tepla!
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Stabilita oxidů



13
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Povlaky kelímků

Y2O3…..pro slitiny kovů , a Ti slitiny

BN….Al slitiny
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Encapsulace

Organika, nano, …
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Špatná volba kelínků

Včetně par 

Pt nesnáší: Hg, Zn, 

Mn,… (vznik 

eutektik) 
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Plyny

plyn Použití Pozn.

Synt. Vzduch Oxidy, kinetika Oxidace

Argon Kovy slitiny Inert

Dusík Kovy, organika Vznik nitridů

Helium Specialní Drahé

Redukční 

směsi N2-H2

Kinetika Pozor na 

termočlánky

Čištění plynů: 
trapy, vymrazování 

N2, atd.
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pcDSC (kompensační DSC)
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Praktická realizace 

pcDSC

Velmi podobné hfDSC
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Záznam DSC 

dTP/dt=konst.

Stacionární

stav
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Teorie DSC

Sample S Reference R

Kelímek ref. 

CR

Kelímek 

sample CS

Pec P

Tepelný odpor 

mezi CR a P

Tepelný odpor 

mezi CS a P

Tepelný odpor 

mezi CS a S

Tepelný odpor 

mezi CR a R

dTP/dt= např. 0K/min
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Teplo z pece do vzorku:

Teplo z pece do reference

Rozdíl tepelných toků:

Je-li hmotnost a kapacita cely vzorku a cely pro referenci stejná. Tj 

Pak: kde

R… tepelný odpor mezi pecí a vzorkem (R+RS)

Ccs,Cs…tepelná kapacita cely se vzorkem a 

vzorku

Současně ve stc stavu dT=dTP:

GT=1/R…tepelná vodivost (C,C,R)
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Současně platí pro rozdíl tepla přijímaného vzorkem a referencí:

R (tep. Odpor mezi pecí a vzorkem, resp. referencí) je pro DTA obtížně 

definovatelné, pro hfDSC lépe (platinová ploška tvoří receptor tepla z 

pece) proto je hfDSC vhodná pro kvantitativní měření.

hfDSC

dqm/dt je měřený signál hfDSC
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pcDSC
Power comp. DSC:

Rozdíl v teple potřebný pro TR=TS poskytuje dodatečný ohřev 

(dqm/dt=dUI). pcDSC má proto předpoklady být ještě přesnější.

Ale protože i u pcDSC za konst. ohřevu jsme v dynamické 

a nikoliv v termodynamické rovnováze je nutno zavést 

jistou přístrojovou korekci K(T) :

kde dqm/dt=„dodatečný výkon“ je měřený 

signál pcDSC
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Experiment a měření 

Tepelná kapacita: CR=0…lze použít prázdný kelímek

dopočteme CS =ms cS
g=ns cS

n . Zjistíme cS
nresp., cS

g

(není ale přesné). 

Nutno vylepšit měřením standardu: korund.
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Měření Cp pomoci hf I pc DSC

•1. Cyklus: prázdné kelímky CR a CS (tzv.baseline)

• 2. Cyklus: prázdný kelímek CR a CS s korundem Al2O3. 

•3. Cyklus: prázdný kelímek CR a CS se vzorkem.
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Cp alfa korundu
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Výhodnocení Cp:
Prázdné kelímky (baseline):

Prázdný CR a CS se vzorkem:

Odečet (b)-(a):

(a)

(b)

Podobně pro prázdný CR a CS se standardem:

Podělením ( c) / {d) se zbavíme K(T):

(c)

(d)
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hf DSC Cp měření
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Cp pro PET
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Měření latentních tepel FT

Fázová transformace A…plocha peaku

Zn 10K/min 70mlAr6N/min



32

Exo – Endo (změna entalpie H)

Process Exotherm Endotherm
Solid-solid transition * *

Crystallisation *

Melting *

Vaporisation *

Sublimation *

Adsorption *

Desorption *

Desolvation (drying) *

Decomposition * *

Solid-solid reaction * *

Solid-liquid reaction * *

Solid-gas reaction * *

Curing *

Polymerisation *

Catalytic reactions *

Exo -

Endo 


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Kalibrace

• Teplota (známe body F transformací, 

čisté kovy)

•Entalpie (plocha peaku, čisté kovy)

•Rychlost tepelného toku (korundový 

standard)

Ttr=Tm+T(T)

Pro konstantní rychlost ohřevu, plyn, držák, 

termočlánek, kelímky, víčka, ….atd.
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Kalibrace na teplotu

Kovy

Anorg. Soli

Organika

Magn. Látky.

FT (eutektika, 

peritektika)



Material Tm (�C) Hf (J/g)

Mercury -38.8344 11.469

Gallium 29.7646 79.88

Indium 156.5985 28.62

Tin 231.298 7.170

Bismuth 271.40 53.83

Lead 327.462 23.00

Zinc 419.527 108.6

Aluminium 660.323 398.1

Čisté kovy

+ Ag, 

Au, 

Ni
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Další čisté kovy a eutektika
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Baseline s prázdnými kelímky
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hfDSC kalibrace
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Zn a In
Zn

Kalibrace na 

teplotu 
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Kalibrace hfDSC na 

citlivost

Známy standard(In):

S…citlivost na 

uvolněné latentní teplo

Výpočet  pro vzorek:

=S.(ploch

a peaku)
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Citlivostní závislost 

Kalibrace na citlivost 
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hfDSC měření vzorku

Slitina SnZnSb závislost hfDSC signálu na čase.
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Teplotní závislost

Slitina SnZnSb závislost hfDSC signálu na teplotě. 1.2.3 cyklus 

(run). Reprodukovatelnost při ohřevu, podchlazení při chlazení. 

(10Kmin, 70mlAr6Nmin).
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Tepelné efekty při vzniku spojů mezi 

Cu substráty
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Závislost DSC na rychlosti ohřevu
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Závislost na rychlosti ohřevu

Sn-50Zn (v argonu)
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Závislost na hmotnosti vzorku

Práškové vzorky 

vykazují větši 

kontaminaci.

Nejvhodnější je 

jeden kousek s 

rovnou hranou 

(dobrý tepelný 

kontakt).
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Závislost na pořadí ohřevu

1.run 1.run

2.run
2.run

1. Run…vytvoření 

tepelně vodivých 

spojů
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Separace signálu hfDSC

Vzorek 

AgSnBi: 

70mlAr6Nmin

Posuv k 

termodynamické 

rovnováze
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Fázové transformace 1. řádu

hfDSC-

Indium 

STA409
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FT 2. řádu
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Ideální a reálné chování signálu pcDSC
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Glass transition (skelný přechod) Tg

Skelný přechod je reverzibilní přeměna, kdy amorfní látka 

(často polymer) viskózního nebo „gumovitého“ charakteru 

přechází do stavu tuhého a relativně křehkého.

Teplota skelného 

přechodu Tg je teplota, 

která reprezentuje oblast 

kdy dochází k skelnému 

přechodu
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Důsledky Tg
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Změna vlastnosti při Tg

Tg závisí na:
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Vyhodnocení Tg z DSC signálu
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Tg polymerů

Gumy

Termop

lasty
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Závislost Tg na rychlosti změny 

teploty

a..pomálé chladnutí, 

b…rychlé chladnutí
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Určování fázových diagramů 

pomocí DSC

Jednoduché bináry
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FD vícesložkových soustav

Slitina 9.26at%Ag-14,81%Ba-81,48%Ge
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Onset: 274.9 °C Onset: 373.3 °C

Value: 447.0 °C, 2.367 mW/mg

Value: 720.0 °C, 8.709 mW/mg

End: 627.2 °C

 exo

Vyhodnocení DSC křivek pro vzorek ANZ3

liquid

g

(fcc)
hcp

353°C

277°C

453°C

550°C

pouze tato část neovlivněna vypařováním Zn

Slitina Al Ni Zn 

ANZ3 57.0 7.0 36.0 

 

Al Zn

DSC měření Al-Ni-Zn
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Stanovení čistoty 
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Melting and crystallisation. Bulk tin (black line). Nanoscale tin (red and blue lines) 

revealing melting point depression. 

Sn nano
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Výměna plynu

PE-PP
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Isotermní krystalizace 

Model: Avrami
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Adsorbce a desorbce H2 ve slitinách
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Diskuze: STA 409
1…Furnace 

(0.1 – 20 K min-1, 
25-1450ºC)

2…QMS
range 1-512 amu
resolution 0,5amu
IE = 25 -100 eV

3…Turbomolecular    Pump

4…TA System Controller (TASC)

5..Vacuum Controller, (cca 9·10-6

mbar)

6…QMS Controller

7..Purification Column (oxygen) 
(Argon 99,999)

Mass Flow Controller 
(MFC)

(Netzsch STA 409 CD/3/403/5/G)
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Reálné látky metastabilní stav – skelný přechod

Za 1Atm 

a nízkého 

tlakufcc
monoklinic
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Odhad K0



DSC – phase transformation 1st 

and 2nd order
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(PDF) Cryo-

Crystallography: 

Diffraction at Low 

Temperature and 

More 

(researchgate.net)

https://www.researchgate.net/publication/51652239_Cryo-Crystallography_Diffraction_at_Low_Temperature_and_More


Phase transformation

studies (Examples)
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A Study of the Nitinol Solid-Solid Transition by DSC - TA 

Instruments

https://www.tainstruments.com/applications-notes/a-study-of-the-nitinol-solid-solid-transition-by-dsc/
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