DSC Integration
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DSC - Daten Basislinie Integrationsbereich Intﬁation—si on
Zeitin min | Zeitins | qin MW/mg X1, Y12 1dx X y y_korr |Teilintegrale
0,000 0,0 -0,082 490,8 -0,288 327 489,8 -0,2879 0,000
0,025 1,5 -0,073 801,2 -0,249 328 491,3 -0,2886 -0,001 -0,0024
0,050 3,0 -0,066 329 492,8 -0,2895 -0,002
0,075 45 -0,059 330 4943 -0,2903 -0,003 -0,0087
0,100 6,0 -0,052 331 495,8 -0,2913 -0,004

Gegeben sind die Daten einer DSC Messung. Die Dynamische Differenzkalorimetrie (DSC) ist ein thermisches Analyseverfahren,
bei dem das Warmestromverhalten einer Probe in Bezug zu einer Referenzprobe (ist hier nicht interessant) beobachten wird. In
diesem Beispiel wurde die relevante Probe aufgeheizt, wobei sie ab x1 zu schmelzen beginnt. Ab x: ist dieser Vorgang beendet
und die Flache des negativen Peaks entspricht der Schmelzwdrmemenge. Die Temperaturwerte sind hier nicht aufgeftihrt!

u Wir importieren zundchst die Rohdaten aus der Datei "DSC.txt" (-> iber Textimportassistent). AnschlieBend stellen wir die
wichtigen GroRen (Zeit, q) graphisch dar (x,y-Diagramm).

Nach persdnlichem Geschmack ist hier noch die Zeit in s dargestellt. Reprdsentativ fur die Schmelzwarmemenge ist lediglich
der Teil der sich vom spezifischen Warmestrom (q) ,,abhebt” - von x1 -> x2. Diese beiden Punkte werden nach der Messung
manuell definiert und durch eine Gerade (Basislinie) verbunden. Dementsprechend erstellen wir zwei Eingabefelder fir x1 und
x2. Die ranggleichen Ordinatenwerte y1 und y2 holen wir mit der Fkt. SVERWEIS aus dem DSC-Datensatz.

y1 = SVERWEIS(x1;SBSxx:5CSxx;2;WAHR)
Die noch notwendig werdenden Funktionsparameter der Basislinie (m, n) erhalten wir mit STEIGUNG/ACHSENABSCHNITT.

m = STEIGUNG(y1,2;X1,2)
u Mit der Basislinie haben wir bereits unsere Integrationsgrenzen und kénnen nun alle nutzbaren Messwerte aus unserem
DSC-Datensatz extrahieren. Zuvor definieren wir aber zwei Variablen (x1ldx, x2ldx) die uns die Positionen der
Integrationsgrenzen liefern.

x1ldx = VERGLEICH(x1;SBSxx:5BSxx;1)
Mit diesen Variablen erstellen wir eine Indizesliste aller Positionen. Wir beginnen mit dem Startwert x1ldx und erhéhen den
laufenden Wert (Idx) mit jeder weiteren Zeile um (+1). Hier missen wir die Erhéhung mit einer WENN-Priifung ab dem
Grenzwert x2ldx limitieren.

Idx = WENNNV(WENN(ZelleDariiber<x2ldx;ZelleDartuber+1;NV());NV())
(hier wird bei Uberschreitung der Fehler #NV zuriickgegeben. Das Diagramm kann damit besser umgehen.)
n Uber Idx kénnen wir uns nun die peakrelevanten Messpunkte (x; y) mit der Funktion INDEX ausgeben lassen.
x = INDEX(DSC-Daten(Zeit);ldx)
n Da die Basislinie auch die Integrationsgrenze in y-Richtung darstellt, miissen wir die y-Werte korrigieren, indem wir den
Funktionswert der Basislinie an der Stelle x von y abziehen.
y_korr = yi-(m*xi+n)
n Zu guter Letzt kdnnen wir die Teilintegrale abh. von t ausrechnen. Hierfiir integrieren wir mit der Simpson-Methode.

(i1 — Xi-1)
Q(DSC) = MT” : (ykorr,i—l +4- Ykorri + ykorr,i+1)

Teilintegrale = WENNFEHLER(((xi+1)-(xi-1))/6*(yi+1+4*yi+yi-1);0)

Die Summe dieser Teilintegrale multipliziert mit (-1) ergibt abschlieBend die Peakflache und somit die Schmelzwdarmemenge.
Uberpriifen Sie auch die Einheiten.
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