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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (EN ISO 11357-1:2023) wurde vom Technischen Komitee [SO/TC 61, Plastics” in Zusammen-
arbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 249 , Kunststoffe“ erarbeitet, dessen Sekretariat von NBN (Bel-
gien) gehalten wird.

Das zustdndige nationale Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 054-01-03 AA , Physikalische, rheo-
logische und analytische Priifungen” im DIN-Normenausschuss Kunststoffe (FNK).

Der deutsche Haupttitel der Normenreihe (,Dynamische Differenzkalorimetrie“) wird im Rahmen der Uberar-
beitung der einzelnen Teilnormen vereinheitlicht. Daher weisen altere Teile der Reihe zum Zeitpunkt der Ver-

offentlichung dieser Norm teilweise noch einen anderen Titel auf (,Dynamische Differenz-Thermoanalyse*).

Fiir die in diesem Dokument zitierten Dokumente wird im Folgenden auf die entsprechenden deutschen Doku-
mente hingewiesen:

[SO 291 siehe DIN ENISO 291
IS0 472 siehe DIN ENISO 472
[SO 80000-5 siehe DIN EN ISO 80000-5

Aktuelle Informationen zu diesem Dokument konnen liber die Internetseiten von DIN (www.din.de) durch eine
Suche nach der Dokumentennummer aufgerufen werden.

Anderungen
Gegentiber DIN EN ISO 11357-1:2017-02 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) die Beispiele fiir Substanzen, die zur Temperatur- und Enthalpiekalibrierung angegeben werden, wurden
aktualisiert;

b) die Daten fiir Saphir, der fiir die Warmestromkalibrierung zu verwenden ist, wurden aktualisiert;
c) redaktionelle Uberarbeitung der Norm.
Friihere Ausgaben

DINENISO 11357-1:1997-11, 2010-03,2017-02
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Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN ISO 291, Kunststoffe — Normalklimate fiir Konditionierung und Priifung
DIN EN ISO 472, Kunststoffe — Fachwérterverzeichnis

DIN EN ISO 80000-5, Gréfsen und Einheiten — Teil 5: Thermodynamik
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EUROPAISCHE NORM ENISO 11357-1
EUROPEAN STANDARD
NORME EUROPEENNE Miirz 2023

ICS 83.080.01 Ersetzt EN ISO 11357-1:2016

Deutsche Fassung

Kunststoffe —
Dynamische Differenzkalorimetrie (DSC) —
Teil 1: Allgemeine Grundlagen (ISO 11357-1:2023)

Plastics — Plastiques —
Differential scanning calorimetry (DSC) — Analyse calorimétrique différentielle (DSC) —
Part 1: General principles (ISO 11357-1:2023) Partie 1: Principes généraux (ISO 11357-1:2023)

Diese Europdische Norm wurde vom CEN am 25. Februar 2023 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschaftsordnung zu erfiillen, in der die Bedingungen festgelegt sind, unter
denen dieser Europaischen Norm ohne jede Anderung der Status einer nationalen Norm zu geben ist. Auf dem letzten Stand
befindliche Listen dieser nationalen Normen mit ihren bibliographischen Angaben sind beim CEN-CENELEC-Management-
Zentrum oder bei jedem CEN-Mitglied auf Anfrage erhaltlich.

Diese Europdische Norm besteht in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzdsisch). Eine Fassung in einer anderen
Sprache, die von einem CEN-Mitglied in eigener Verantwortung durch Ubersetzung in seine Landessprache gemacht und dem
Management-Zentrum mitgeteilt worden ist, hat den gleichen Status wie die offiziellen Fassungen.

CEN-Mitglieder sind die nationalen Normungsinstitute von Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland, Estland, Finnland,
Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, den Niederlanden, Norwegen,
Osterreich, Polen, Portugal, der Republik Nordmazedonien, Ruménien, Schweden, der Schweiz, Serbien, der Slowakei, Slowenien,
Spanien, der Tschechischen Republik, der Tiirkei, Ungarn, dem Vereinigten Kénigreich und Zypern.

. — |

EUROPAISCHES KOMITEE FUR NORMUNG
EUROPEAN COMMITTEE FOR STANDARDIZATION
COMITE EUROPEEN DE NORMALISATION

CEN-CENELEC Management-Zentrum: Rue de la Science 23, B-1040 Briissel
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (EN ISO 11357-1:2023) wurde vom Technischen Komitee [SO/TC 61, Plastics” in Zusammen-
arbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 249 ,Kunststoffe“ erarbeitet, dessen Sekretariat von NBN gehal-
ten wird.

Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veroéffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis September 2023, und etwaige entgegenstehende natio-
nale Normen miissen bis September 2023 zuriickgezogen werden.

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren kon-
nen. CEN ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.

Dieses Dokument ersetzt EN ISO 11357-1:2016.

Riickmeldungen oder Fragen zu diesem Dokument sollten an das jeweilige nationale Normungsinstitut des
Anwenders gerichtet werden. Eine vollstdndige Liste dieser Institute ist auf den Internetseiten von CEN abruf-
bar.

Entsprechend der CEN-CENELEC-Geschéftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europaische Norm zu tibernehmen: Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland, die
Republik Nordmazedonien, Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien,
Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, Niederlande, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Ruminien, Schwe-
den, Schweiz, Serbien, Slowakei, Slowenien, Spanien, Tschechische Republik, Tiirkei, Ungarn, Vereinigtes
Konigreich und Zypern.

Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO 11357-1:2023 wurde von CEN als EN ISO 11357-1:2023 ohne irgendeine Abdanderung geneh-
migt.
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Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung nationaler Normungsinsti-
tute (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird iiblicherweise von Tech-
nischen Komitees von ISO durchgefiihrt. Jede Mitgliedsorganisation, die Interesse an einem Thema hat, fiir
welches ein Technisches Komitee gegriindet wurde, hat das Recht, in diesem Komitee vertreten zu sein. Inter-
nationale staatliche und nichtstaatliche Organisationen, die in engem Kontakt mit ISO stehen, nehmen eben-
falls an der Arbeit teil. ISO arbeitet bei allen elektrotechnischen Normungsthemen eng mit der Internationalen
Elektrotechnischen Kommission (IEC) zusammen.

Die Verfahren, die bei der Entwicklung dieses Dokuments angewendet wurden und die fiir die weitere Pflege
vorgesehen sind, werden in den ISO/IEC-Direktiven, Teil 1 beschrieben. Es sollten insbesondere die unter-
schiedlichen Annahmekriterien fiir die verschiedenen ISO-Dokumentenarten beachtet werden. Dieses Doku-
ment wurde in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der 1SO/IEC-Direktiven, Teil 2 erarbeitet (siehe
www.iso.org/directives).

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren kon-
nen. ISO ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren. Details
zu allen wahrend der Entwicklung des Dokuments identifizierten Patentrechten finden sich in der Einleitung
und/oder in der ISO-Liste der erhaltenen Patenterklarungen (siehe www.iso.org/patents).

Jeder in diesem Dokument verwendete Handelsname dient nur zur Unterrichtung der Anwender und bedeutet
keine Anerkennung.

Fiir eine Erlduterung des freiwilligen Charakters von Normen, der Bedeutung [SO-spezifischer Begriffe und
Ausdriicke in Bezug auf Konformitdtsbewertungen sowie Informationen dariiber, wie ISO die Grundsitze der
Welthandelsorganisation (WTO, en: World Trade Organization) hinsichtlich technischer Handelshemmnisse
(TBT, en: Technical Barriers to Trade) berticksichtigt, sieche www.iso.org/iso/foreword.html.

Dieses Dokument wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 61, Plastics, Unterkomitee SC 5, Physical-chemical
properties, in Zusammenarbeit mit dem Europdischen Komitee fir Normung (CEN), Technisches Komitee
CEN/TC 249, Kunststoffe, in Ubereinstimmung mit der Vereinbarung zur technischen Zusammenarbeit
zwischen ISO und CEN (Wiener Vereinbarung) erarbeitet.

Diese vierte Ausgabe ersetzt die dritte Ausgabe (ISO 11357-1:2016), die technisch iliberarbeitet wurde.

Die wesentlichen Anderungen im Vergleich zur Vorgingerausgabe sind folgende:

— die Beispiele fiir Substanzen, die zur Temperatur- und Enthalpiekalibrierung angegeben werden, wurden
aktualisiert;

— die Daten fiir Saphir, der fiir die Warmestromkalibrierung zu verwenden ist, wurden aktualisiert.
Eine Auflistung aller Teile der Normenreihe ISO 11357 ist auf der ISO-Internetseite abrufbar.
Riickmeldungen oder Fragen zu diesem Dokument sollten an das jeweilige nationale Normungsinstitut des

Anwenders gerichtet werden. Eine vollstandige Auflistung dieser Institute ist unter www.iso.org/members.
html zu finden.
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Einleitung

Die Normenreihe ISO 11357 beschreibt thermoanalytische DSC-Priifverfahren, die bei Qualitdtssicherung,
Routinepriifungen von Ausgangsmaterial und Fertigerzeugnissen oder zur Bestimmung vergleichbarer,
fir Normblatter oder Datenbanken erforderlicher Daten eingesetzt werden konnen. Die in ISO 11357
beschriebenen Priifverfahren gelten, sofern Produktnormen oder Normen, die besondere Klimate fiir die
Konditionierung von Probekérpern beschreiben, nicht abweichende Festlegungen enthalten.
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1 Anwendungsbereich
Die Normenreihe ISO 11357 legt verschiedene Verfahren der Dynamische Differenzkalorimetrie (en: differen-
tial scanning calorimetry, DSC) zur thermischen Analyse von Polymeren und Polymermischungen fest, wie z. B.

von

— Thermoplasten (Polymeren, Formmassen und Produkten des Formpressens mit oder ohne Fiillstoffe,
Fasern oder Verstarkungsstoffe),

— Duroplasten (geharteten oder ungeharteten Materialien mit oder ohne Fiillstoffe, Fasern oder Verstar-
kungsstoffe) und

— Elastomeren (mit oder ohne Fiillstoffe, Fasern oder Verstarkungsstofte).

Die Normenreihe ISO 11357 wird zwecks Beobachtung und quantitativer Erfassung verschiedener Erschei-
nungen oder Eigenschaften der oben genannten Materialien angewendet, wie z. B.

— physikalischer Umwandlungen (Glasiibergang, Phasenumwandlungen wie Schmelzen oder Kristallisation,
polymorphen Umwandlungen usw.),

— chemischer Reaktionen (Polymerisation, Vernetzung und Vulkanisation von Elastomeren und Duroplasten
usw.),

— Oxidationsstabilitat und

— Wairmekapazitit.

Dieses Dokument legt eine Reihe allgemeiner Grundsitze der Dynamischen Differenzkalorimetrie fest, wie
z.B. Kurzbeschreibung des Verfahrens und der Geréte, Probenahme, Kalibrierung sowie allgemeine Aspekte

des Verfahrens und des Priifberichts, die allen Teilen gemeinsam sind.

Einzelheiten zur Durchfiihrung spezifischer Verfahren sind in den nachfolgenden Teilen der
Normenreihe ISO 11357 (siehe Vorwort) angegeben.

SICHERHEITSHINWEIS — Personen, die dieses Dokument anwenden, sollten mit der iiblichen Labor-
praxis vertraut sein, soweit gegeben. Das vorliegende Dokument beabsichtigt nicht, alle mit dessen
Anwendung verbundenen Sicherheitsprobleme, soweit sich solche ergeben, anzusprechen. Es liegt
in der Verantwortung des Anwenders, angemessene Mafnahmen in Bezug auf den Gesundheits- und
Arbeitsschutz einzuleiten und anwendbare regulatorische Anforderungen zu bestimmen.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug genommen, dass einige Teile davon oder
ihr gesamter Inhalt Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen. Bei datierten Verweisungen gilt
nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug
genommenen Dokuments (einschliefilich aller Anderungen).

IS0 472, Plastics — Vocabulary

IS0 80000-5, Quantities and units — Part 5: Thermodynamics

3 Begriffe

Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die Begriffe nach 1SO472, ISO80000-5 und die folgenden
Begriffe.
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ISO und IEC stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden
Adressen bereit:

— ISO Online Browsing Platform: verfligbar unter https://www.iso.org/obp
— IEC Electropedia: verfiigbar unter https://www.electropedia.org/

31

dynamische Differenzkalorimetrie

DSC

thermoanalytisches Verfahren, bei dem die Differenz zwischen dem Warmestrom in den Tiegel mit dem Pro-
bekérper und dem in den Referenztiegel (3.3) als eine Funktion der Temperatur und/oder der Zeit dargestellt
wird, wobei der Probekdrper und der Referenztiegel demselben kontrollierten Temperaturprogramm in einer
festgelegten Atmosphdre unter Verwendung eines symmetrischen Messsystems ausgesetzt sind

Anmerkung 1 zum Begriff: ~ Ublicherweise wird bei jeder Messung eine Kurve aufgezeichnet, bei der auf der Abszisse die
Temperatur oder die Zeit und auf der Ordinate die Differenz der Wédrmestréme (3.4) aufgetragen werden. Die endotherme
und/oder exotherme Richtung wird auf der DSC-Kurve gekennzeichnet.

Anmerkung 2 zum Begriff:  Entsprechend den Grundlagen der Thermodynamik gilt eine von einem System aufgenom-
mene Energie als positiv und eine freigesetzte Energie als negativ. Daraus ergibt sich, dass die endotherme Richtung auf
der Ordinate aufwérts und die exotherme Richtung abwarts verlauft (siehe Bild 1 und Bild 2). Ein weiterer Vorteil ist, dass
die Richtung thermischer Effekte in den graphischen Darstellungen des Wdrmestroms (3.4) und der spezifischen Warme
tibereinstimmt.

3.2

Kalibriersubstanz

Substanz mit einem oder mehreren hinreichend homogenen und gut bekannten Werten thermischer Eigen-
schaften, die fiir die Kalibrierung von DSC-Geraten oder die Beurteilung eines Messverfahrens herangezogen
werden kénnen

3.3
Referenztiegel
Tiegel, der auf der Referenzseite der symmetrischen Tiegelhalterung verwendet wird

Anmerkung 1 zum Begriff: ~ Ublicherweise ist der Referenztiegel leer.

Anmerkung 2 zum Begriff:  In Sonderfillen, wie z. B. bei Messungen an stark gefiillten oder verstarkten Polymeren oder
an Probekdrpern, deren Warmekapazitdt mit der der Referenztiegel vergleichbar ist, kann ein Referenztiegel mit einer
geeigneten Substanz verwendet werden. Geeignete Referenzsubstanzen haben keine thermischen Effekte im betrachteten
Temperatur- und Zeitbereich und deren Warmekapazitat liegt nah an der des Probekdrpers. Im Fall der gefiillten oder
verstarkten Produkte kann beispielsweise der reine Fiillstoff oder das Verstarkungsmaterial eingesetzt werden.

3.4

Wirmestrom

je Zeiteinheit libertragene Warmemenge (dQ/dt)

Anmerkung 1 zum Begriff:  Er wird in Watt (W) oder Milliwatt (mW) angegeben.

Anmerkung 2 zum Begriff:  Die Gesamtmenge an libertragener Warme Q entspricht dem Intergral des Warmestroms
tiber die Zeit:

_(4de
o= [ Grae
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3.5

Wirmeidnderung

4Q

Menge der aufgenommenen (endotherm, AQ positiv) oder freigesetzten (exotherm, AQ negativ) Warme inner-
halb eines festgelegten Zeitbereiches t oder Temperaturbereiches T durch einen Probekorper, der einer che-
mischen oder physikalischen Umwandlung und/oder einer Temperaturanderung ausgesetzt ist:

4Q = ftzg dt
51
oder
A4Q = 60 TZd—Q dT
B J g dt
Dabei ist

AQ die Warmemenge, die in Joule (]J) oder als spezifische Menge Aq in Joule je Substanzmenge in Gramm
(J-g71) oder in Joule je Substanzmenge in mol (J - mol~1) angegeben wird;

B die konstante Heiz- oder Kiihlrate dT/dt, angegeben in Kelvin je Minute (K - min™1).

Anmerkung 1 zum Begriff:  Falls die Messungen bei konstantem Druck erfolgten, entspricht AQ der Enthalpiednde-
rung AH.

3.6

spezifische Wiarmekapazitit bei konstantem Druck

c
p

erforderliche Warmemenge, um die Temperatur einer Substanz der Einheitsmasse bei konstantem Druck um

1 K zu erhohen:

( >
14

_ 1 60 (dQ
P8 " ,

Dabei ist

3|~

‘p

oder

dQ die Warmemenge in Joule (]), die erforderlich ist, um bei konstantem Druck die Temperatur einer Sub-
stanz der Masse m, als Masse in Gramm (g) angegeben, um dT, in Kelvin angegeben, zu erhohen;

B die Heizrate, angegeben in Kelvin je Minute (K - min~1);
¢p wird in Joule je Gramm und Kelvin (] - g 1. K1) angegeben.

Anmerkung 1 zum Begriff: ¢, kann auch in Joule je Mol und Kelvin (] - mol~!-K~1) angegeben werden, wenn die Sub-
stanzmenge m in Mol angegeben ist.

Anmerkung 2 zum Begriff:  Bei der Analyse von Polymeren ist es erforderlich, dass die gemessene spezifische Warme-

kapazitat keine Warmednderungen enthalt, die auf eine chemische Reaktion oder physikalische Umwandlung zurtickzu-
fithren sind.
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3.7
Basislinie
Teil der aufgezeichneten Kurve, der keine Reaktionen oder Umwandlungen enthélt

Anmerkung 1 zum Begriff:  Dies kann eine isotherme Basislinie sein, wenn die Temperatur konstant gehalten wird, oder
eine dynamische Basislinie, wenn die Temperatur entsprechend dem kontrollierten Temperaturprogramm geandert wird.

Anmerkung 2 zum Begriff:  Die in 3.7.1 bis 3.7.3 beschriebenen Basislinien beziehen sich nur auf den quasi-stationaren
Bereich, d. h., wenn das Gerat unter gleichbleibenden Bedingungen kurz nach dem Beginn und kurz vor dem Ende der
Dynamischen Differenzkalorimetrie betrieben wird (siehe Bild 1).

dQ/de A AT

~ Y

Legende
dQ/dt Wirmestrom 2 virtuelle Basislinie
T Temperatur 3 Gerdtebasislinie
t Zeit 4 quasi-stationdrerer Bereich
dQ/dtzut 5 isothermische Anfangsbasislinie
............ Tzut 6 isothermische Endbasislinie
1 Basislinie des Probekorpers 2 endotherme Richtung
Bild 1 — Schematische Darstellung der Basislinien
3.7.1
Geriatebasislinie

Kurve, die bei Verwendung von Leertiegeln identischer Masse und aus identischem Material in den Halterungen
der Probekdrperposition und Referenzposition des DSC-Geréts erhalten wird

Anmerkung 1 zum Begriff:  Die Geratebasislinie ist fiir die Messungen der Warmekapazitat erforderlich.
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