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D I F F E R E N T I A L T H E R M O A N A L Y S E  VON P O L Y ~ T H Y L E N  
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(Eingegangen am 10. Januar 1973; in revidierter Form am 5. April, 1973) 

Polyethylene (PE)samples pretreated in different ways were investigated by means 
of normal and isothermal DTA. Changes caused by the pretreatment were mani- 
fested as follows : In contrast to non-treated PE, the normal DTA curves taken under 
the influence of oxygen exhibited an isolated oxidation peak between 200 and 300 ~ , 
the peak area decreasing with the increasing effect of the pretreatment on the structure 
of the PE. In isothermal DTA the induction times and activation energies of oxidative 
thermal degradation were reduced. The peak area of the oxidation peak can also be 
used to characterize mixtures of high and low-density PE; the amount of high-density 
PE is obtained quantitatively from the melting peak area measured from the peak 
tip up to the peak end. 

Bei der Verarbeitung yon Poly/ithylen durch Extrudieren, SpritzgieBen und 
andere Verfahren werden sehr leicht Temperaturbereiche erreicht, in denen be- 
sonders bei der unvermeidbaren Gegenwart yon Sauerstoff eine thermisch-oxy- 
dative Ver/inderung des Materials eintreten kann. Mehrfach verarbeitetes Poly- 
fithylen, sog. "Regenerat", kann durch die Vorbehandlung so stark thermisch- 
oxydativ gesch/idigt sein, dab die Gebrauehsdauer yon daraus hergestellten Gegen- 
sffmden vernaindert ist. Dies ist auch m6glich bei Mitverwendung ungeeigneter 
Polyfithylentypen. In der vorliegenden Arbeit wird untersucht, wie sich Nnderun- 
gen in der Zusammensetzung yon Hoch- und Niederdruckpoly~ithylenmischungen 
sowie in der Vorbehandlung yon Niederdruckpoly/ithylen auf das Verhalten bei 
der Differentialthermoanalyse bemerkbar machen. 

ExFerimentelles 

Ffir die Durchffihrung der Untersuchungen stand die vollautomatische DTA- 
Apparatur L61/2 der Fa. Linseis KG., Selb, mit Pt-Pt/Rh-Thermoelementen zur 
Verffigung. In reiner Sauerstoffatmosph~ire (Gasstr6mungsgeschw. 0.68 l/h) wur- 
den normale DTA-Versuche (Aufheizgeschwindigkeit 10 K/rain) sowie iso- 
therme DTA-Versuche durchgeffihrt. Weitere Versuchsbedingungen: 

Probetiegel aus Sintertonerde 
Probemenge: normale DTA: 40 __ 2 nag, isoth. DTA:  20 mg, mit 180 mg 

c~ -A120 3 verdfinnt 
Vergleichssubstanz: e - A 1 2 0  a 
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690 SICKFELD, HEINZE:  DTA VON P O L Y ~ T H Y L E N  

Als Versuchsmaterialien standen zur Verftigung: 
2 Niederdruckpoly~ithylene in Granulatform von 2 namhaften deutschen Roh- 

stoffherstellern: Aa und B• 
4 handeMiblich verarbeitete Poly/ithylene aus den gleichen Typen: A~, BK1, 

A~:2, BT 
3 Mischungen yon Hoch- und Niederdruckpolyiithylen mit unterschiedlichem 

MischungsverhNtnis und Stabilisatorgehalt 
5 in eigenen Versuchen unterschiedlich verarbeitete Poly/ithylene aus Ao 

Bei dem Produkt AI~I war aufgrund der festgestellten mangelhaften Gebrauchs- 
dauer anzunehmen, dab es Regenerate enthielt. 

Ergebnisse und Diskussion 

Normale Differentialthermoanalyse 

Materialien vor und nach Verarbeitung 

Die DTA-Kurven der Granulate A~ und Bc (Abb. 1) zeigen nach dem Schmelz- 
peak eine ausgedehnte exotherme Peakserie ab etwa 215~ Demgegenfiber tritt 
bei den verarbeiteten Materialien AT, BT und AKa zun~ichst ein isolierter exo- 
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A b b .  1. D T A - K u r v e n  v o n  P o l y / i t h y l e n  v o r  u n d  n a c h  d e r  V e r a r b e i t u n g  
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thermer Peak (in Abb. 1 schraffiert) mit Beginn bei etwa 195-200 ~ auf, und erst 
nach Beendigung der entsprechenden Reaktion beginnt bei AT und B T sehr scharf 
bei etwa 350 ~ ebenfalls eine exotherme Peakserie aufgrund der bei dieser Tempe- 
ratur einsetzenden thermisch-oxydativen Zersetzung. 

Bei der derivatographischen Untersuchung yon Poly~tthylen in Gegenwart yon 
Luft fanden Paulik et al. [1 ]im Bereich yon 190 bis 250 ~ DTA-Kurve ebenfalls 
einen allerdings nut kleinen exothermen Peak, der in der TG-Kurve mit einer 
sehr geringen Gewichtszunahme verbunden war. Von Igarashi et al. [2] wurde 
der entsprechevde Oxydationsvorgang IR-spektroskopisch an Marlex 50 unter- 
sucht und als direkter Angriff des Sauerstoffs auf die Doppelbindung bzw. Oxy- 
dation der e-stfindigen Methylengruppe zur Ketogruppe interpretiert. Im Rahmen 
der vorliegenden Versuche stellten wir bei gravimetrischen und IR-spektroskopi- 
schen Untersuchungen fest, dab bei der Erhitzung des Poly/ithylengranulats 
sowie der verarbeiteten Produkte bis 300 ~ nut ein fiul3erst geringffigiger Gewichts- 
verlust eingetreten war, dal3 jedoch Carbonylgruppen in deutlicher Menge fest- 
stellbar waren. 

Die Oxydationsreaktion, die durch den isoIierten Peak bei verarbeiteten Pro- 
dukten repr~isentiert wird, tritt offensichtlich in h6herem Ausmafie auch bei den 
nicht verarbeiteten Granulaten auf. (Peakspitzen zwischen 200 und 300~ Aller- 
dings ist im Verlaufe der Beanspruchung der Granulate bei der DTA nicht, wie 
bei ihrer Beanspruchung bei der normalen Verarbeitung, die Einstellung eines 
intermedi~iren Gleichgewichtszustandes durch Abbruch der Kettenfortpflanzungs- 
reaktionen m6glich; vielmehr geht offensichtlich die ohne Gewichtsverlust ablau- 
fende Oxydationsreaktion bei der fortschreitenden Temperaturerh6hung im Ver- 
laufe der DTA, auch bedingt durch ihre hohe Reaktionsw~irme, unvermittelt in 
die mit Gewichtsverlust verbundene Zersetzungsreaktion fiber, die Kettenfort- 
pflanzungsreaktiorien werden also zwischenzeitlich nicht unterbrochen. Die Lage 
der verschiedenen Peaks wird offenbar mitbestimmt durch die Konzentration der 
Reaktionsprodukte am Reaktionsort in Abh~ingigkeit yon der Zeit, d. h. dutch 
die Geschwindigkeit des Abtransports der Zersetzungsprodukte. 

Bei AK1 (mit Beimischung yon Regeneraten ) setzt im Gegensatz zu AT und BT 
die thermisch-oxydative Zersetzung nicht bei einer bestimmten Temperatur 
scharf, sondern vielmehr nach Abschlui3 des ersten exothermen Peaks allmfihlich 
und sehr viel frfiher ein. Die Peakflfiche des isolierten Peaks ist bei AK1 auch 
viel kleiner. 

Einflu[3 der Beanspruehun9 bei der Verarbeitung 

Es ist bekannt, dab bei der Verarbeitung von Polyiithylen bei hohen Tempera- 
turen die Bildung von Radikalen und damit die Initiierung yon Kettenspaltungs- 
und Vernetzungsreaktionen durch hohe Scherkr~ifte noch zus/itzlich begfinstigt 
wird [3, 4]. Durch Anwesenheit yon Sauerstoff, die mindestens in kleinen Mengen 
bei der Verarbeitung unvermeidlich ist, werden die Abbaubedingungen weiter 
begfinstigt, da tiber Hydroperoxidbildung zun~ichst an bevorzugten Angriffsstellen, 
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besonders terti/iren C-Atomen, Oxydationsvorg/inge mit Kettenbrfichen und Ver- 
netzung eingeleitet werden. Dementsprechend zeigt die DTA-Kurve eines lediglich 
20 min bei 190 ~ getemperten Materials (Abb. 2) zwar schon eine deutliche Ver~in- 
derung-im Bereich zwischen 200 und 300 ~ in Richtung auf die Ausbildung eines 
isolierten exothermen Peaks, der aber bei h6heren Temperaturen noch/iberlagert  
wird durch die frfiher als bei den verarbeiteten Materialien (AT, Br) einsetzende 
allgemeine thermisch-oxydative Zersetzung. 

o 
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Abb. 2. EinfluB einer Temperung von Poly~.thylen und Stabilisatoreinflug auf das Verhal- 
ten bei der DTA 

Erst nach einer zus~itzlichen mechanischen Scherbeanspruchung des geschmol- 
zenen Poly/ithylens durch Verspritzen aus der Dfise eines LaborspritzgieBgerfttes 
bzw. durch Extrudieren tritt eine weitere gegenfiber der reinen Temperatur ent- 
scheidende Ver~inderung ein: Die DTA-Kurven (Abb. 3) zeigen im Bereich 
zwischen 200 und 300 ~ nunmehr einen v611ig isolierten exothermen Peak und einen 
scharfen Beginn der thermisch-oxydativen Zersetzung bei 340-350  ~ und ent- 
sprechen somit gut denen der handelsfiblich verarbeiteten Materialien (Abb. 1). 
Die Peakfl~iche dieses isolierten exothermen Peaks (Abb. 1) nimmt mit zunehmen- 
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der Vorw~irmzeit vor der mechanischen Beanspruchung ab, was in der Tendenz 
dem Sprung yon der grol3en Oxydationsfl~iche zwischen 200 und 300~ bei den 
Granulaten auf die wesentlich kleineren Peakfl~ichen der verarbeiteten Materialien 
(Abb. 1) entspricht. Hierin ftul3ert sich offensichtlich das Ausma6 der Vedinderung 
bei der thermo-mechanischen Beanspruchung: Wenn man annimmt, dab bei 
kleineren Vorw/irmzeiten die Spritzmasse noch nicht v611ig temperiert ist, so 

VorbehandLung l 
(Dauer der Vorw~.rmzeit | 
bei 200 oC ) / I I  
a : 1 mint Jl 
b : 2 m!n l  gespritzt JJ 
c : 5mln / |J 
d : 10minJ lJ 
e : 10rain extrudiert JJ 

I I  
o , / A  II/ 

I I I 
100 200 300 400 

Temperatuo ~ 

Abb. 3. DTA-Kurven yon Poly~thylen unter Sauerstoff-Einwirkung nach verschiedenen 
Vorbehandlungen 

wird dementsprechend die Durchschnittsviskosidit noch h6her sein als nach einer 
l~ingeren Vorw/irmzeit. Die beim Spritzen mit gleichem Spritzdruck sich ein- 
stellende Schergeschwindigkeit wird also nach der kleineren Vorw/irmzeit 
kleiner sein, entsprechend einer kleineren Scherbeanspruchung. 

Wenn der exotherme Effekt, der dutch Angriff yon Sauerstoff an C = C-Doppel- 
bindungen oder terti~iren C-Atomen bedingten Oxydationsreaktion bei der DTA 
um so kleiner wird, je sch~idigender die Vorbehandlung des Poly~ithylens war, so 
ist zu folgern, dab schon im Verlaufe der Vorbehandlung Angriffsstellen f/Jr diese 
Oxydationsreaktion verbraucht worden sein mtissen, die im nicht verarbeiteten 
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Material noch in gr613erer Anzahl vorhanden waren; das Ausmal3 der Eliminie- 
rung dieser "aktiven Stellen" mul3 proportional der Gr613e der thermomechani-  
schen Vorbeanspruchung sein. 

Mischungen aus Hochdruck- und Niederdruckpolyiithylen* 

Ein breiterer isolierter exothermer Peak vor Beginn der eigentlichen thermisch- 
oxydativen Zersetzung bei etwa 340 -350  ~ trat auch bei allen Mischungen yon 
Hd-PE und Nd-PE auf (Abb. 4), bei reinem Hd-PE waren zwei exotherme 
Peaks im Bereich zwischen 200 ~ und 350 ~ festzustellen. 

13 
• 

t~ A 

P I I 
100 200 300 

Temperatur~ ~ 

Abb. 4. DTA-Kurven von Nd-PE-Hd-PE-Mischungen unter Oz 
a) Flfiche des Oxydationspeaks; b) Schmelzpeakflfiche von Peakspitze bis Peakende; A: 
100~ Nd-PE, B: 25~  Nd-PE (gestrichelt: 10fache Stabilisatormenge), C: 50~ Nd-PE, 

D: 75~  Nd-PE, E: 100~ Hd-PE 

Wfthrend sich reines Nd-PE von reinem Hd-PE durch die Lage des Schmelz- 
punktes eindeutig unterscheiden l~iBt, war in der durch Walzen homogenisierten 
Mischung Imit 2 5 ~  Hd-PE der Schmelzbeginn des Hd-PE nicht mehr zu er- 
kennen; seine Anwesenheit war nur erkennbar an der verminderten Schmelzpeak- 
flftche des Nd-PE. Bei der Mischung mit 50 ~ Hd-PE war der Schmelzbeginn 
erkennbar;  auch bier war jedoch nur der Schmelzpunkt des Nd-PE mit weiter 
reduzierter Peakfl~iche und Temperaturniedrigung der Peakspitze deutlich erkenn- 

* In der vorliegenden Arbeit wird Hochdruckpolyfithylen mit Hd-PE abgektirzt, Nieder- 
druckpoly~ithylen mit Nd-PE. 
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bar. Noch verwaschener war der Schmelzbereich zwischen dem Beginn des Schmel- 
zens von Hd-PE. Eine annfthernde Bestimmung des Gehaltes an Nd-PE aus 
der Schmelzpeakflgche ist daher nur m6glich unter Verwendung des Peakflfichen- 
anteils vonder  Peakspitze bis zum Peakende (Abb. 4). 

Einflufl yon Stabilisatoren 

Im Falle der Hd-PE-Nd-PE-Mischung mit einem Gehalt von 2 5 ~  Hd-PE 
standen Proben mit normalem und mit 10fach erh6htem Stabilisatorgehalt zur 
Verf/igung. Bei der DTA machte sich dieser Unterschied nur durch eine Ver- 
schiebung des Oxydationspeakbeginns yon 215 ~ auf 230 ~ (Abb. 4) bemerkbar. 

In analoger Weise wurde der Oxydationsbeginn um etwa 10 K zu tieferen 
Temperaturen hin verschoben, wenn der normale Stabilisatorgehalt der Granulate 
Ac~ und BG durch Extraktion mit Methanol m6glichst weitgehend entfernt wurde 
(Abb. 2). 

Isotherme Differentialthermoanalyse 

Wenn das unterschiedliche Verhalten verschieden vorbehandelter Poly~ithylene 
bei der normalen DTA mit einer w~ihrend der Verarbeitung eintretenden teil- 
weisen Eliminierung der Angriffsstellen interpretiert wird, so ist zu erwarten, dab 
durch die dadurch bedingten )~nderungen in der Kettenlgngenverteilung und Ver- 
netzung und besonders durch den Einbau yon Carbonyl- und Hydroperoxid- 
gruppen auch die thermisch-oxydative StabilitS.t des Poly~ithylens beeinfluBt wird. 

Zur Untersuchung der thermisch-oxydativen Stabilitgt von unterschiedlich ver- 
zweigten und unterschiedlich stabilisierten Polyftthylentypen wurde yon Rudin 
et al. [6] die isotherme DTA eingesetzt. Die gleiche Methode wurde von Wiesener 
[7] zur Untersuchung von Polyfithylenterephthalat angewandt. Zur Charakterisie- 
rung des thermisch-oxydativen Verhaltens wurde in beiden F/illen die Induktions- 
zeit ti verwendet. Wiesener verwendete unverd/inntes Versuchsmaterial und ermit- 
t e l t e  t i als Beginn eines exothermen Reaktionspeaks. Dagegen wurde yon Rudin 
zur Vermeidung einer Beeinflussung der Reaktion durch Diffusionsprozesse mit 
Inertmaterial verdfinntes Versuchsmaterial benutzt und t i graphisch durch Dar- 
stellung der Differenztemperatur AT zwischen Analysen- und Vergleichsprobe in 
Abhgngigkeit yon log t und Extrapolation auf AT = 0 ermittelt. 

Die Vorggmge w~ihrend dieser Zeit, auch als Inkubationsperiode bezeichnet, 
werden reaktionskinetisch von Wiesener et al. gedeutet [5]. 

In der vorliegenden Arbeit wurde zur Ermittlung der Induktionszeiten der 
thermisch-oxydativen Zersetzung unterschiedlich vorbehandelter Polyethylene das 
Vorgehen yon Rudin [6] angewandt. Aus den bei verschiedenen Temperaturen 
erhaltenen verschiedenen Induktionszeiten wurde die Aktivierungsenergie Ea f~r 

die thermisch-oxydative Zersetzung durch graphische Darstellung von In t i = f [ ; /  

aus dem Steigungsfaktor Ea/R der erhaltenen Geraden errechnet b(Taelle 1). 
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696 SICKFELD, HEINZE:  DTA VON POLYATHYLEN 

Die gefundenen Aktivierungsenergien f/Jr die thermisch-oxydative Zersetzung 
(Tabelle 1) haben ihren h6chsten Wert mit 27 kcal/Mol beim nicht vorbehandelten 
Poly/ithylengranulat AG und nehmen je nach dem Grad der Veriinderung bei der 
Vorbehandlung bis auf einen Wert yon 17 kcal/Mol ab. Sie entsprechen damit 
gr6BenordnungsmftBig den Angaben yon Hansen et al. [8 ] f/Jr die thermische Oxy- 
dation von Poly~ithylen und e-Olefin-Polymeren (Ea = 27 kcal/Mol) sowie dem 
Weft ffir die therrnische Zersetzung eines Hydroperoxids aus ataktischem Poly- 
propylen [9]. An anderer Stelte [10] wird die Aktivierungsenergie der Oxydation 

TabeUe 1 

Induktionszeiten und Aktivierungsenergien der thermisch-oxydativen Zersetzung 
verschieden vorbehandelter Poly~ithylene 

Ver- 
suchs- 
mate- 

rial 

Vorbehandlung Tempera- 
tur, ~ 

Induk- 
tionszeit, 

min 

Aktivie- 
rungs- 

energie, 
kcal/Mol 

Am 

BG 

AT 

AK: 

AK~ 

Am 

Am 

AG 

keine 

keine 

dm'ch regul~ire Verarbeitungs- 
bedingungen 

unbekannt 

unbekannt 

1' bei 200 ~ gespritzt 

5' bei 200 ~ gespritzt 

10' bei 200 ~ gespritzt 

147 
165 
187 

153 
169 
191 

149 
166 
186 

148 
168 
183 

153 
163 
189 

148 
162 
181 

146 
165 
188 

146 
168 
186 

90 
21 
5 

21 
8 
2.5 

42 
11 
3.5 

16 
6 
3 

27 
12 
3 

34 
14 
4.5 

27 
9.5 
3 

14 
5 
2.5 

27 

23 

23 

18 

25 

24 

20 

17 
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im Temperaturbereich von 110-160 ~ mit 15.9 kcal/Mol angegeben, und aus den 
Ergebnissen yon Rudin [6] ergaben sich Werte zwischen 18 und 32 kcal/Mol je 
nach H6he des Verzweigungsgrades und des Stabilisatorgehaltes. 

W~ihrend die Kombination der thermischen Beanspruchung mit einer starken 
Scherbeanspruchung beim Spritzen des Polyfithylens auch bei der isothermen 
DTA zu einer auff/illigen Vefiinderung des thermisch-oxydativen Verhaltens, re- 
priisentiert durch die Induktionszeiten, ffihrte, wurden bei der wesentlich milderen 
Beanspruchung des Poly~ithylens bei sehr langsamem Extrudieren unabhfingig 
yon der Dauer der Temperung (1 Minute bis 10 Minuten bei 203 ~ und bei bis zu 
3maliger Extrusion nach 1 min Temperung bei 203 ~ im Rahmen der Mel3genauig- 
keit einheitliche Induktionszeiten ti bei 166 ~  11 bis 13 min gefunden. Im 
untersuchten Rahmen hatte also eine mildere mechanische Beanspruchung keine 
Unterschiede im thermisch-oxydativen Verhalten zur Folge. Da die gefundenen 
Werte ffir die Induktionszeiten auch denen ffir die Materialien AT und AI~ 
(Tabelle 2) bei vergleichbarer Temperatur entsprechen, ist anzunehmen, dab bei 
der fiblichen Verarbeitung der betreffenden Poly~ithylentype dieser Wert nicht 
unterschritten wird, also praktisch als "Schwellenwert" anzusehen ist, dessen 
Unterschreitung eine durchaus unfibliche Veriinderung des Poly/ithylens bedeutet. 
Wenn dieses nivellierende Verhalten wahrscheinlich auch durch den Stabilisator- 
gehalt des Poly~thylens mit bedingt ist, so ergibt sich hier die Frage nach dem 
Zusammenhang zwischen Stabilisatorkonzentration und Induktionszeit bei 
gleicher Vorbeanspruchung des Polyfithylens. 

Weitere Versuche hierzu mit thermomechanisch vorbehandelten Proben werden 
noch durchgeffihrt. 

Die Mischungen yon Hoch- und  Niederdruckpoly/ithylen wurden von der BASF zur  
Verftigung gestellt, wofiir wir an dieser Stelle unseren Dank  aussprechen. 
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RI~SUMI~ --  En u t i l i sant  la t e chn i que  d ' A T D  dans  les cond i t i ons  n o r m a l e s  ainsi  q u ' e n  iso- 
t h e r m e  cn  a 6tudi6 des 6chan t i l lons  de polydthyl6ne  (PE) s o u m i s  tt des t r a i t emen t s  pr6- 
a lables  diff6rents.  L ' in f luence  des  t r a i t emen t s  pr6alables  se man i fes t e  c o m m e  sui t :  p a r  A T D  
n o r m a l e ,  en a t m o s p h e r e  d 'oxyg~ne ,  il a p p a r a R  en t re  200 et 300 ~ - -  c o n t r a i r e m e n t  au  poly-  
~thyl6ne trai td - -  un  pic d ' e x y d a t i o n  isolO d c n t  la sur face  d iminue  avec l ' in tensi t6  du  t rai te-  
meri t  pr6alable  du  PE. Si I ' A T D  est  effectu6e en cond i t ions  i so the rmes  le t emps  d ' i n d u c t i o n  
et l '6nergie  d ' ac t iva t ion  de la d6compos i t i on  t h e r m i q u e  o x y d a n t e  d iminuen t .  La  sur face  d u  
pic d ' c x y d a t i c n  p e r m e t  auss i  de caract6r iser  des 6chant iJ lcns  de PE  trai t6s sous  h a u t e  ou  
basse  p r e s s i cn  : la t eneur  en poly6thyl6ne  basse  p r e s s i cn  se calcule tt par t i r  de la  demi-sur face  
d u  pic de fu s i cn  du  PE basse  p ress ien .  

ZUSAMMENFASSUNG - -  Polyf i thylene  (PE) un te r sch ied l i cher  V o r b e h a n d l u n g  w u r d e n  mi t  
Hilfe  der  n o r m a l e n  u n d  der i s o t h e r m e n  D T A  un te r such t .  D ie  Ver / inderungen  d u t c h  die 
V o r b e h a n d l u n g  ~iuBerten sich in fo lgender  Weise :  Bei der n o r m a l e n  D T A  un t e r  O~-Ein- 
w i r k u n g  t ra t  im G e g e n s a t z  zu n ich t  v e r b e h a n d e l t e m  PE ein i sol ier ter  O x y d a t i o n s p e a k  im  
Bereich zwischen  200 u n d  300 ~ auf ,  dessen  F1/iche mi t  z u n e h m e n d e r  Ver~inderung des PE  
bei der  V o r b e h a n d l u n g  kle iner  wurde.  Bei der  i s o t h e r m e n  D T A  w u r d e n  die I n d u k t i o n s -  
zei ten u n d  die Ak t iv i e rungsene rg i en  ffir die t he rmi sch -oxyda t i ve  Ze r se t zung  erniedrigt .  
A u c h  in M i s c h u n g e n  yon  H e c h -  u n d  N i e d e r d r u c k - P E  k a n n  die Oxyda t ionspeakf l / i che  zu r  
C h a r a k t e r i s i e r u n g  h e r a n g e z e g e n  werden ,  wobei  der  quan t i t a t ive  Geha l t  an  N d - P E  aus  der  
ha lben  Schmelzpeakf l t tche  yon  N d - P E  b e s t i m m t  werden  k a n n .  

Pe3mMe - -  YIo:tnaT14J]e~i (YIg), o6pa6oTarIHbie pa3~HqHb~M14 cnoco6aMn,  14cc~e~osaHbI 
C IIOMOI]IBIO O6bIqHOrO 14 H3oTepMnqecKoro ~ T A .  I/I3MeHeHH~, Sbr3BaHm, m o6pa6oTro~,  c~ie- 
~yrom14e: ~ ow~nqrIe o r  Heo6pa6oTa14~oro r iD,  Ha O6~mnb~x Kp14BI, IX ~[TA, C14~TblX B HpHcyT- 
eTB1414 x14cnopo~a, MeYK/~y 200 ~ 14 3000 o6Hapy~eH o6oco6nem4slft  nHK oK!acnem~n, nnomaAI,  
~ o r o p o r o  yMeHLmaeTcn c yBenI~,~en~eM BaHZH14S o6pa6oTKrt na  cTpyxTypy 133). B ycnoB14nx 
g30TepMiaqecgoro zXTA BpeM~I HHjIyI<II1414 14 9HeprHs aKT14BaIIH14 TepMooIg4CJI14TeJIb14oro pacna~Ia 
CH14)KeHbI. r I2 toma~Ib  n14I<a, COOTBeTCTBytOLIIeFO ONgc2[eHH~O, T a g ~ e  MO)KHO IICIIOYlB3OBaTb ~JIlt 

xapaKTeprlCTrIK14 cMeceft I ] ~  Bt,mo~c~ 14 H~3KO~ n~IOTHOCTrI. KOn14neCTBO YID B~,~CO~O-~ rlJIOT- 
ttOCTH ycTasaB3~BaeTca no  n ~ o m a ~  n14Ka n~aBnenH~. 
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