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EDITORIAL

Liebe Leserin, lieber Leser,

wir kénnen wohl alle auf ein turbu-
lentes Jahr zurtickblicken.
Wirtschaftlich erlebten wir einen
Boom in Zentraleuropa und Asien.
Auf den Finanzmarkten ging es
standig auf und ab. Rohstoff- und
Energiepreise erreichen bisher nicht
gekannte Hohen. Selbst die Diskus-
sionen um den Klimawandel errei-
chen nun auch Lander in Asien und
Nordamerika.

Der Geschaftsbereich , Analysieren
und Prufen” der NETZSCH-Gruppe
hat sich in diesem sich standig
andernden Umfeld hervorragend
positioniert. Durch Neuentwick-
lungen im Bereich Geratetechnik,
durch Umstrukturierungen im
Unternehmen genauso wie durch
Investitionen in Personal und
Abldufe konnten wir das verbessern,
was uns am wichtigsten war und ist:
Ihnen als unsere Kunden und
Partner den optimalen Support zu
gewahrleisten und Sie dabei zu
unterstttzen, die Zukunft fur Sie
und Ihr Unternehmen/lhre
Forschungseinrichtung erfolgreich zu
gestalten.

Editorial

Einige Neuigkeiten aus dem Hause
NETZSCH sowie von unseren Kunden
sind in dieser Ausgabe des OnSets
zusammengestellt:

In China haben wir den Aufbau
unserer Organisation verandert.
Unsere neue erweiterte Firma
NETZSCH Scientific Instruments in
Shanghai ermdglicht es, vor Ort noch
schneller und besser auf die dortigen
Wiunsche reagieren zu kdénnen.

Unserer neuesten technischen Ent-
wicklung, der geschutzten Platten-
apparatur GHP 456 Titan® sowie
deren Besonderheiten und Features,
sind ebenfalls einige Seiten gewid-
met. Das Gerat, auch wenn es erst
seit kurzem auf dem Markt ist, wird
heute schon als der neue Meilenstein
in der Priifung von Isolationswerk-
stoffen angesehen.

Aus unserem Bereich Applikation und
Services kénnen wir Ihnen etwas aus
dem Gebiet der alternativen Primar-
energietrager prasentieren. So konn-
ten wir im Rahmen einer Untersu-
chung an Olschiefer umfassende
Informationen Gber die Zersetzungs-
produkte dieses Materials gewinnen.
Zudem haben wir einige Tipps zur
Tiegelreinigung bei STAs und DSCs
zusammengestellt und mochten
lhnen unsere neue 21 CFR Part 11-
konforme Software Proteus® Pharm™
vorstellen.

Nicht zuletzt sind wir froh, dass eini-
ge unserer Kunden Uber den Einsatz
von NETZSCH-Geraten zu aktuellen
Forschungsschwerpunkten berichten.
So konnten wir Martin Rosentritt von
der Universitat Regensburg gewin-
nen, Uber den Einsatz der Thermi-
schen Analyse in der Zahnmedizin zu
berichten. Zudem freuen wir uns
Uber den Beitrag von Frau Freckmann
vom Landeskriminalamt Niedersach-
sen, in dem es um den Einsatz einer
STA in der forensischen Bodenana-
lyse geht.

Wir hoffen, dass wir Ihnen damit die
nun anstehenden langen Winter-
abende etwas verklrzen koénnen.

7. 5L ——

Dr. Jirgen Blumm
NETZSCH Applications & Services
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GHP 456 Titan®

Ein innovatives Plattengerat fur die Bestimmung der Warmeleitfahigkeit von Isolationswerkstoffen

Dr. Jurgen Blumm
NETZSCH Applications & Services

Vacuum-tight housing langen Messzeiten (Tagen) und hau-

fig mit schwierigem Probenhandling
verbunden. Manchmal wurden zu-

. dem Korrekturfaktoren verwendet

(zum Beispiel zur Kompensation von

Insulation

Warmestromen Uber die Drahte),

Tgﬁnfgfet T T T T T %;eact“,?,';v?,f wodurch wiederum Kalibriermessun-
gen bedingt waren. Auch erflllten
Bottom Testl l l l l Direction of die meisten Appqraturen nich.t alle
Sample Heat Flow bestehenden nationalen und inter-

nationalen Normen.

Insulation

Besonders bei sehr niedrigen oder
hohen Temperaturen machen es Ein-
schrankungen bei den Komponenten

Insulation

Abb. 2.: Schema der GHP 456 Titan® und Materialien oftmals unmaglich,
die géngigen Normen zu erfdllen.

Die Senkung des Heiz- und Kuhl- zur Kalibrierung der eingebauten Desweiteren waren Anwender in der
bedarfs von Privathaushalten und Wadrmestromsensoren bendtigt. Vergangenheit haufig mit reduzierten
Industrie ist ein entscheidender Fak- Somit ist dieses Verfahren keine Genauigkeiten bei hohen und niedri-
tor zur Reduzierung des Verbrauchs absolute Messmethode und scheidet ~ gen Temperaturen konfrontiert.
von Primadrenergietragern. Dies wie- fur einige Anwendungen aus. Mit ge-
derum bewirkt einen reduzierten schitzten Plattenapparaturen (engl. Mit der neuen geschltzten Platten-
AusstoB3 von Treibhausgasen, wie z.B.  Guarded Hot Plates, GHP) kann apparatur NETZSCH GHP 456 Titan®
Kohlendioxid. Ein wichtiger Parame- dieses Problem gel6st werden. kénnen die meisten der traditionellen
ter dabei ist die Verbesserung und Jedoch war der Einsatz von GHP- Probleme Uberwunden werden.
Weiterentwicklung von Isolations- Systemen in der Vergangenheit mit Durch Verwendung modernster

materialen in Gebauden, Fahrzeugen
sowie im Bereich von Ofen und
Kahleinrichtungen. Fir industrielle
Zwecke, z.B. fur Schiffe zum Tran-
sport von Flussiggasen oder dem
Design von Industriedfen, kann der
Einsatz von Hochleistungs-Isolations-
materialien erheblich zur Reduzierung
des Energieverbrauchs beitragen.
Deshalb spielt die Charakterisierung
und Optimierung der Warmedubertra-
gung eine immer groBer werdende
Rolle.

Generell gibt es zwei standardisierte
Methoden zur Bestimmung der
Waérmeleitfahigkeit oder des thermi-
schen Widerstandes von Isolations-
materialien. Warmeflussmesser sind
schnelle und zuverlassige Werkzeuge
far Messungen im Bereich um Raum-
temperatur. Jedoch wird fur das
System immer ein Kalibrierstandard Abb. 1. Tieftemperatur-Ausfiihrung der GHP 456 Titan®

Leading Thermal Analysis.
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Elektronik und innovativer Materia-
lien erlaubt dieses System Messungen
zwischen -160°C und 700°C. Eine
neue Temperatur-Messtechnik, me-
chanisch hochbelastbare und stabile
Plattenmaterialien sowie die speziell
entwickelte kiinstliche Umgebung
(siehe*), in der der Plattenstapel
untergebracht ist, sind nur einige der
Innovationen des neuen Systems. Die
Apparatur ist ausgelegt fir die Mes-
sung von quadratischen Proben mit
Dimensionen von 300 mm x 300 mm
und einer Dicke von bis zu 100 mm.

Experimentelles

In Abbildung 2 ist eine schematische
Darstellung der neuen GHP 456
Titan® gezeigt. Die Heizplatte mit
einer GréBe von 150 mm x 150 mm
ist symmetrisch zwischen zwei Pro-
ben untergebracht. Sie ist von einem
75 mm breiten Schutzring umgeben,
der wéhrend der Messung auf der
gleichen Temperatur gehalten wird
wie die Heizplatte. Damit wird ein
radialer Warmefluss von der Heiz-
platte zur Seite hin reduziert bzw.
eliminiert. Oberhalb und unterhalb
der Proben befinden sich zwei zu-
satzliche heiz- bzw. kihlbare Platten
(kalte Platten). Diese werden typi-
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Abb. 3: Warmeleitfahigkeit des NIST-Standrads 1450c (Messergebnisse und Werte des Zertifikats)

scherweise auf eine Temperatur von
10 — 20 K unterhalb Heizplattentem-
peratur gebracht. Oberhalb und
unterhalb der kalten Platten sind
Warmesenken mit integrierten Kahl-
leitungen untergebracht. Die Tempe-
raturmessung der Platten erfolgt mit
insgesamt 28 abgeschirmten, sepa-
rat kalibrierten PT100-Widerstands-
thermometern. Diese Temperatursen-
soren besitzen eine Auflésung von
0,001 K und eine Unsicherheit von
0,05 K. Der gesamte Plattenstapel ist
in einem segmentierten Ofen
(*kUnstliche Umgebung) unterge-

.
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Abb. 4: Warmeleitfahigkeit des Polyurethanschaums
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bracht. Der Ofen generiert ein
Temperaturfeld, welches dem im
Plattenstapel entspricht. Dies verhin-
dert vor allem bei hohen und tiefen
Temperaturen weitere radiale War-
meverluste des Plattenstapels. Alle
Drahte von den Platten (Heizleiter,
Temperatursensordrahte) sind Uber
den Ofen geflhrt. Dadurch werden
signifikante Temperaturunterschiede
Uber den Draht hinweg nach auB3en
hin reduziert. Dies wiederum verhin-
dert Warmestréme Uber die Drahte
(Drahtverluste). Damit sind diesbe-
zlgliche Korrekturen nicht notwen-
dig. Fr den Temperaturbereich zwi-
schen -160°C und 250°C (mittlere
Probentemperatur) kann das System
mit Platten aus einer Aluminium-
legierung ausgestattet werden. Dies
ist der optimale Temperaturbereich
von Schaumstoffisolationen. Mit
hochtemperaturbestandigen Spezial-
platten kann von -160°C bis 700°C
(mittlere Probentemperatur) gemes-
sen werden. Fur den Temperatur-
unterschied zwischen Heizplatten
und den kalten Platten werden
typischerweise Werte im Bereich von
2 K bis 40 K gewahlt. Der Platten-
stapel und der Ofen sind in einem
vakuumdichten Gehause unter-
gebracht, was Messungen unter



Vakuum (10 mbar oder besser)
ermoglicht. Ebenso erlaubt das
System Messungen unter exakt defi-
nierten Atmospharen (oxidierend
oder inert). Die motorische Hubvor-
richtung ermdéglicht ein einfaches
Offnen des Systems und gewahrlei-
stet einen einfachen Probenwechsel.
Mittels Hubvorrichtung kénnen das
Gehause, die Ofensegmente und der
Plattenstapel gedffnet werden. In
weniger als einer Minute hat der
Bediener somit Zugang zur Testsek-
tion und kann neue Proben einlegen.

Ergebnisse

In Abbildung 3 sind die Wéarmeleit-
fahigkeitsergebnisse am NIST-zertifi-
zierten Standard-Referenzmaterial
SRM 1450c (Glasfaserplatte) darge-
stellt. Das Material ist zwischen

280 K und 340 K (7°C bis 67°C) zer-
tifiziert. Die Messungen mit der ge-
schitzten Plattenapparatur wurden
zwischen 25°C und 60°C durchge-
fahrt. Es ist klar zu sehen, dass die
gemessenen Ergebnisse deutlich
innerhalb der angegebenen Unsicher-
heit des Standardmaterials (2,6 %
gemal des NIST-Zertifikats) liegen.

Die GHP-Messergebnisse (Dreiecke)
an einem Polyurethanschaum (PUR)
sind in Abbildung 4 dargestellt. Die
Untersuchung wurde mit der GHP
zwischen 40°C und -160°C in
Schritten von 20 K in Stickstoffatmo-
sphéare durchgefthrt. Zusatzlich
gezeigt ist das Resultat welches mit
einem Warmeflussmesser (NETZSCH-
Modell HFM 436 Lambda) am glei-
chen Material (Kreis) bei Raumtem-
peratur gemessen wurde. Es ist klar
zu erkennen, dass die Messergeb-
nisse der beiden eingesetzten Metho-
den bei Raumtemperatur gut Uber-
einstimmen. Die Warmeleitfahigkeit
des PU-Schaums nimmt mit abneh-
mender Temperatur fast linear ab.
Zwischen -40°C und -120°C wurden

0.15
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Abb. 5. Warmeleitfahigkeit Glasfaser-Isolierung (Dichte: 144 kg/m?), zwei verschiedene Tests

in den Messergebnissen zwei Stufen
detektiert, die wahrscheinlich auf die
Kondensation der Zellgase an der
Wand der Schaumstruktur zurtickzu-
fahren sind. Dies verursacht einen
signifikanten Anstieg im Festkorper-
beitrag zur effektiven Warmeleit-
fahigkeit des Schaummaterials.
Unterhalb von -120°C setzt sich die
lineare Abnahme der Warmeleitfahig-
keit fort.

Abbildung 5 zeigt die gemessene
Warmeleitfahigkeit einer Glasfaser-
isolation zwischen Raumtemperatur
und 500°C (zwei Messungen an dem
gleichen Probensatz). Die Messungen
wurden an 2,1 cm dicken Proben mit
einer Dichte von 144 kg/m?* durchge-
fihrt. Der Abstand der Platten wurde
durch den Einsatz von Spacern aus
Kalziumsilikat im Schutzringbereich
sichergestellt. Eine Kompression der
Proben wird dadurch vermieden. Bei
Raumtemperatur betragt die effektive
Warmeleitfahigkeit 0,035 W/m*K.
Bis zu 200°C steigt die Warmeleit-
fahigkeit nahezu linear an. Oberhalb
dieser Temperatur ist ein gréBerer
Anstieg zu sehen, was durch den
ansteigenden Strahlungsbeitrag zur
effektiven Warmeleitfahigkeit bei
hohen Temperaturen erklart werden

kann. Die Streuung zwischen den
zwei verschiedenen Versuchsreihen
betragt ca. 1 % und liegt somit
innerhalb der in den Normen ange-
gebenen Messunsicherheit fur solche
Geréte (2 %).

Schlussfolgerungen:

Die neue NETZSCH GHP 456 Titan®
ermoglicht die Bestimmung der
Warmeleitfahigkeit von Isolations-
materialien zwischen -160°C und
700°C. Das System erlaubt die Mes-
sungen unter definierten Atmospha-
ren wie auch unter Vakuum. Inno-
vatives Design, spezielle Plattenmate-
rialien und neuartige Temperatursen-
soren garantieren Messergebnisse mit
hochster Genauigkeit und Reprodu-
zierbarkeit, selbst bei
hohen/niedrigen Temperaturen oder
bei speziellen Atmospharen. Die
Messergebnisse an
Standardmaterialien und den ver-
schiedenen Schaum- und Faser-
materialien bestatigen die hohe
Zuverlassigkeit und Flexibilitat des
Systems.

Leading Thermal Analysis.
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Auf den Zahn gefihlt -
Thermische Analyse in der Zahnmedizin

Martin Rosentritt
Universitat Regensburg

Zahnschmerzen — kaum einer bleibt
davon verschont und viele schreckt
allein der Gedanke an den Weg zum
Zahnarzt. Und wenn es schon sein
muss, dann wollen wir alle eine
qualitativ hochwertige und dauer-
hafte Versorgung. Flr viele Patienten
kommt daher nur eine Fillung des
defekten Zahnes mit einem zahnfar-
benen plastischen Kunststoffmaterial
in Frage, das wahrend der Behand-
lung mit Licht polymerisiert wird. Seit
der Entdeckung der modifizierten
Methacrylatwerkstoffe fir die Zahn-
medizin in den 60-er Jahren wird in
Forschungsabteilungen weltweit an
Weiterentwicklungen gettftelt und
nach neuen Werkstoffen fur die
klinische Anwendung geforscht.
Hierbei helfen - neben anderen -
immer haufiger auch thermische
Analyseverfahren.

Zahnmedizinische Komposite sind in
der Regel aus einer auf Methacrylat
basierenden Matrix (z.B. Bisphenol-
Glycidylmethacrylat oder Urethan-

dimethacrylat) sowie anorganischen
Fullstoffen (Glaser, Silikate) aufge-
baut. Fullstoffe und Matrix kénnen
durch eine Oberflachenbehandlung
der Fuller (Silanisierung) einen che-
misch festen Verbund miteinander
eingehen. Die Polymerisation der
Kompositwerkstoffe ist eine chemi-

TG/ %

sche und/oder durch Licht initiierte
Reaktion und sorgt fur die Aus-
hartung der Materialien, damit sie
ihre gewlinschten Eigenschaften
erhalten. Einsatzgebiete der thermi-
schen Analyse sind allgemein die
Charakterisierung von Werkstoffen
und deren Eigenschaften sowie deren
Kinetik und Reaktionsverhalten.
Damit sind diese Analyseverfahren
geeignet, die Zusammensetzungen
und Polymerisationsreaktionen von
Kompositen zu untersuchen.

Thermogravimetrie TG

Die Thermogravimetrie wird ange-
wandt, um den anorganischen
Fullstoffgehalt von Kompositen zu
bestimmen. Hierbei werden die
Materialien einer Aufheizung mit
Heizraten zwischen 5 - 20 K/min bis
zu einer Temperatur von 600°C
unterzogen und dann die Temperatur
Uber einen langeren Zeitraum (z.B.
10 Minuten) in Luftatmosphére
konstant gehalten. Hierdurch ver-
brennen organische Bestandteile des
Werkstoffs im offenen Tiegel und

Temp. | *C
DTG/ (%/min)

600
500
40C
30c

200

0 10 20

30 40
Time / min

Abb. 1. TG-Kurven der polymerisierten (grtin) und unpolymerisierten Probe (blau) zwischen RT

und 600°C, Anteil Fillstoff ca. 73 Gew.%



veraschen. Als Rickstand erhalt man
den anorganischen Fillstoffgehalt.
Die Temperaturen mit den zugehori-
gen Stufen des prozentualen Massen-
verlustes sind dabei charakteristisch
far die eingesetzten Monomer-
systeme und deren Mischungen (TG-
Kurven fur die polymerisierte und
unpolymerisierte Probe, Abb.1).

Dielektrische Analyse DEA

Bei der dielektrischen Analyse werden
Dentalmaterialien einem hochfre-
quenten elektrischen Wechselfeld
ausgesetzt, und wahrend der Poly-
merisation wird die Anderung der so
genannten lonenviskositat bestimmt.
Die Anderung von Amplitude und
Phase des Ausgangssignals (Strom)
im Vergleich zum Eingangssignal
(Spannung) sind von den Ladungs-
tragern im Werkstoff und vom
Verhalten der Ladungen im Wechsel-
feld abhangig.

Anhand der Anderung der lonenvis-
kositat (der reziproken lonenleit-
féhigkeit) kann die Reaktion des
Materials vom flieBfahigen Oligomer-
system Uber die Gelphase bis hin
zum festen Werkstoff verfolgt wer-
den. Die Materialien kdnnen entwe-
der in dinnen Schichten (z.B.
Zemente) oder als Bulkmaterial (z.B.
Fullungswerkstoff) auf die Sensoren
aufgebracht werden. In Abhangigkeit
vom angelegten elektrischen Feld
ermoglichen Kammsensoren mit
Elektronenabstdnden von ca. 100 ym
die Untersuchung von dinnen
Schichten und Monotrod-Sensoren
die Tests an Proben bis zu mehreren
Gramm.

Aus dem zeitlichen Verlauf und der
Steigung der lonenviskositat lasst sich
dann die Reaktionsgeschwindigkeit

POLYMERE
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Abb. 2. Photo-DSC: Reaktion eines Komposits bei unterschiedlichen Belichtungszeiten

auch schneller lichtinitiierter Poly-
merisationreaktionen ableiten. Aus
der Differenz der lonenviskositat
beim Start der Reaktion und beim
Erreichen eines Plateaus lassen sich
Ruckschlisse auf die Umsetzung des
jeweiligen Matrixsystems ziehen.
Weiterfihrende Untersuchungen
zeigen die EinflUsse verschiedener
Polymerisationszeiten und -verfahren,
Materialschichtdicken oder auch der
Polymerisationstemperaturen auf die
Reaktionskinetik dentaler Komposite

[1].

Dynamische Differenzkalorimetrie
DDK oder DSC (Differential
Scanning Calorimetry)

Ein Einsatzgebiet der DSC in der
Zahnmedizin kénnen z.B. verglei-
chende Untersuchungen von
Fullungs- und Verblendmaterialien
anhand des Glastbergangs und der
Zersetzungstemperaturen sein. An-
hand eines dynamischen Temperatur-

programms, z.B. zwischen -100°C bis
hin zu Zersetzungstemperaturen der
Methacrylate ab etwa 350°C mit
Heizraten zwischen 10 K/min und

20 K/min unter Luft oder Stickstoff-
atmosphare, kénnen Werkstoffe
charakterisiert werden.

Vergleicht man desweiteren unrea-
gierte und polymerisierte Dental-
massen miteinander, lassen sich
anhand der Verschiebung der Glas-
Ubergangstemperatur und der Ver-
anderung der Reaktionswarmen zwi-
schen etwa 150°C und 300°C Ruck-
schlUsse auf Reaktionsumsatz und
Polymerisationstemperatur ziehen.

Photo-DSC

Durch eine Photo-DSC, die es er-
laubt, kommerzielle Lampen zur UV-
oder Lichtpolymerisation an das
Geréat zu koppeln, lassen sich weitere
Aspekte der Lichtpolymerisation
untersuchen. Derartige Messungen

Leading Thermal Analysis.
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Abb. 3 DMA an einem Verblendmaterial: Anderung von E’ und tan & (Frequenzen: 5, 10

und 20 Hz)

werden mit konstanter Temperatur
(z.B. Raumtemperatur oder ,Mund-
temperatur” von 37°C) durchgefthrt,
wobei entweder beide Teile der
Probenkammer - Referenz und Probe
- oder nur die Probe ohne Tiegel-
deckel mit Hilfe eines Lichtleiters
direkt belichtet werden. Durch mehr-
malige Belichtung des Materials er-
halt man sagezahnahnliche Kurven
mit abnehmender Intensitat des
Warmestroms. Aus mehreren derarti-
gen Kurven lasst sich die Polymerisa-
tionswarme bestimmen. Hier kénnen
nicht nur die Umsetzungsenergien
und Reaktionsgeschwindigkeiten von
Reaktionsharzen untersucht werden,
sondern z.B. auch EinflUsse der Poly-
merisationsgerdte wie Lichtleistung,
Durchmesser des Lichtleiters oder der
Abstand zwischen Energiequelle und
Probe Uberprift werden. Zudem be-
steht die Maglichkeit, Auswirkungen
von individuellen Kompositkompo-
nenten (z.B. Beschleuniger oder In-
hibitor) und deren Konzentration auf
die Reaktivitat der Harze detailliert zu
testen (Abb. 2).

8

Dynamisch-mechanische Analyse
DMA

Die Eigenschaften der dentalen
Materialien werden stark von den
Umgebungsbedingungen der Mund-
hohle, wie Kaukraft oder Feuchtig-
keit, beeinflusst. Daher ist die Unter-
suchung der mechanischen Werk-
stoffeigenschaften, wie Verlust- oder
Speichermodul, gerade in dental-
relevanten Temperaturbereichen
zwischen ca. 3°C und etwa 80°C
von besonderem Interesse. Die Werk-
stoffe sollten im geforderten Einsatz-
bereich ihre Eigenschaften nur
geringfuigig andern. Bei der DMA
werden hierzu Biegebalken

(2 mm x 2 mm x 20 mm) im
Biegemodus einer sinusférmigen
Belastung unterzogen. Die einge-
setzten Frequenzen werden dabei
zwischen klinisch relevanten Werten
von ca. 1 Hz bis 20 Hz variiert

(Abb. 3). Multifrequente Messungen
mit drei oder vier verschiedenen
Frequenzen erlauben dabei die
Erstellung so genannter Master-

kurven bei definierten Temperaturen
(z.B. 37°C).

Auch die Reaktivitat der lichtaktiven
oder chemisch reagierenden Systeme
kénnen in der DMA untersucht wer-
den. So werden z.B. unreagierte
Massen im Kompressionsmodus ein-
gebracht. Lichthartende Materialien
kénnen durch speziell gestaltete,
durchstrahlbare Ofen mit Quarzglas-
fenster direkt im Gerat polymerisiert
und dabei das Reaktionsverhalten
untersucht werden.

Die Ergebnisse der Analysen ergan-
zen sich oder kénnen in kombinier-
ten Geraten wie DSC-TG oder DMA-
DEA ebenfalls simultan untersucht
werden. Somit ermdglichen diese
Verfahren weiterfiihrende Informatio-
nen zu herkémmlichen werkstoff-
kundlichen Untersuchungen.

Literatur

[1] M. Rosentritt, M. Behr. S. Knappe,
G. Handel: Dielectric analysis of light-
curing dental restorative materials - a
pilot study. Journal of Materials
Science 41 (2006).
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Nicht nur sauber, sondern rein!

Tipps zur Reinigung von Platin- und Aluminiumoxid-Tiegeln

Dr. Gabriele Kaiser
NETZSCH-Schulung

FUr TG-Messungen ist es meist aus-
reichend, wenn die Probencontainer
bis zur Gewichtskonstanz gegliht
wurden. Etwaige inerte Ruckstande
beeinflussen das Messergebnis in der
Regel nicht negativ. Anders ist die
Situation dagegen fir DTA- oder
DSC-Untersuchungen. Im Sinne einer
guten Basislinienstabilitat ist die
Verwendung von sauberen, ausge-
heizten Tiegeln mit annahernd glei-
chen Massen wichtig. Nur wenn sich
die Warmekapazitaten von Proben-
und Referenzseite in etwa entspre-
chen, wird die Basisliniendrift bei
Korrekturmessungen entsprechend
klein ausfallen.

Die vor allem im hoéheren Tempera-
turbereich zum Einsatz kommenden
Tiegel aus Platin (oder genauer
gesagt aus Platin/Iridium im DTA-Fall
und aus Platin/Rhodium fur DSC-
Messungen) oder Aluminiumoxid sind
wieder verwendbar und fir den
langerfristigen Gebrauch ausgelegt.
Doch leider hinterlassen Messungen
immer wieder Spuren in den Tiegeln,
die anschlieBend entfernt werden
mussen. Welche Reinigungsprozedur
empfehlenswert ist, hangt sehr stark
von der Art der Verunreinigungen ab.

Organische Ruckstande und RuBe:

Handelt es sich um Riickstande orga-
nischer Natur oder um RuBablage-
rungen, z.B. um PyrolyseruB als
Zersetzungsprodukt von Kunststoffen
oder Elastomeren in Stickstoff-
Atmosphare, lassen sich diese durch
Aufheizen in einem Luftstrom ver-
brennen. Vorzugsweise geschieht
dies im Gerat selbst oder in einem
separaten (elektrischen) Ofen bei
moderaten Temperaturen, typischer-
weise zwischen 600 und 800°C. Das
Ausheizen sollte bei Temperaturen
oberhalb der geplanten Einsatz-
temperatur durchgefthrt werden.
Steht kein Ofen (Muffelofen 0.4.) zur

Verfligung, kann bei Al,O,-Tiegeln
das AusglUhen alternativ auch mit
einem Bunsenbrenner im oxidieren-
den Bereich der Flamme (auf3en)
erfolgen.

Die Temperaturen im Mantel und
Saum der Bunsenbrennerflamme
erreichen Werte bis zu ca. 1400 -
1500°C. In Platin kénnen beim
Glihen in diesem Temperaturbereich
Verunreinigungen in das Metall hin-
ein diffundieren. Aus diesem Grund
ist die Bunsenbrennermethode fir
Platintiegel weniger geeignet.

Starkere Verunreinigungen:

Die klassische Reinigung von Platin-
tiegeln erfolgt durch Kochen der
Probencontainer in geeigneten
Losemitteln, wie z.B. Wasser oder
Sauren. (Bitte beachten Sie dazu die
Vertraglichkeitstabellen in Onset,
Ausgabe 1). Anhaftende Verkrustun-

gen und oberflachliche Ablagerungen

lassen sich im Ultraschallbad oder
durch mechanische Behandlung
(Scheuern) mit einem feinkdrnigen
Pulver (z.B. Al,O,-Pulver oder
Seesand) entfernen. AnschlieBend in
10%-ige Salzsdure einlegen (viele
Oxide bilden in Salzsdure wasser-
|6sliche Chloride), gut wassern und
ausglthen.

Hartndckige Verunreinigungen in
Al,O;-Tiegeln:

Zur Reinigung sehr stark verschmutz-
ter Aluminiumoxidtiegel hat sich fol-
gende Prozedur bewahrt:

Die Tiegel mindestens 24 Stunden
lang in Kénigswasser (3 Teile konzen-
trierte Salzsdure und 1 Teil konzen-
trierte Salpetersaure) einlegen und
anschlieBend in dieser Losung 3
Stunden lang kochen (Kénigswasser-
aufschluss). Nach dem Abkuhlen
sorgfaltig wassern und — falls erfor-
derlich — mechanisch im Ultraschall-

ALLGEMEIN

bad nachreinigen. Zur Neutralisation
die Tiegel anschlieBend in 2 — 5%-
iger Ammoniaklésung auskochen,
nochmals wassern und abschlieBend
in destilliertem Wasser bis zum
Kochen erhitzen. Vor erneutem
Einsatz eine Stunde bei 1500°C aus-
glUhen.

Hartnackige Verunreinigungen in
Platin-Tiegeln:

Neben dem Ausschmelzen mit Kali-
umpyrophosphat (bei dem die Tiegel
damit befullt und langsam zur
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Rotglut erhitzt werden) eignet sich
bei hartnackig verschmutzen
Platintiegeln folgendes Reinigungs-
verfahren:

Die Tiegel mindestens 24 Stunden
lang in Flusssaure einlegen und
anschlieBend darin 3 Stunden lang
kochen. Nach dem Abkuhlen sorgfal-
tig wassern und — falls erforderlich —
mechanisch im Ultraschallbad nach-

Thermoanalyse

Monika Freckmann
Landeskriminalamt Niedersachsen

Die Thermische Analyse ist seit

1984 ein fester Bestandteil der foren-
sischen Bodenanalyse des Kriminal-
technischen Instituts im Landeskrimi-
nalamt Niedersachsen. Die Auswer-
tung und Kurveninterpretation liegt
dabei schwerpunktmaBig auf dem
summarischen Vergleich der Proben
(gleiche Charakteristik/gleiche Merk-
male). Eine direkte Peakauswertung
ist nicht immer ausschlaggebend.

Ein Beispiel fur einen konkret ver-
wertbaren Effekt ist der Zerfall von
Carbonaten unter Abspaltung von
CO,; in der DTA-Kurve nachweisbar
durch eine - infolge des Gitterzer-
falls - stark endotherme Reaktion. Bei
Vorhandensein von Dolomit sind — je
nach Probenmenge — zwei Reaktions-
peaks erkennbar.

Das Hauptaugenmerk gilt jedoch den
organischen Bestandteilen von
Bodenproben. Diese verbrennen im
Temperaturbereich zwischen 200 und
500 °C in sauerstoffhaltiger Atmo-
sphare, wie z.B. in Luft (exotherme
Oxidation).

Das Arbeiten mit/unter Stickstoff
(exotherme Reaktionen werden
unterdrickt) bietet sich nur an, wenn
das Probenmaterial einen hohen
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reinigen. Nochmals gut wassern und
abschlieBend in destilliertem Wasser
nochmals auskochen, um die Fluss-
saure restlos zu entfernen. Vor erneu-
tem Einsatz eine Stunde bei 900°C
ausglthen. Da Flusssaure Glas an-
greift, ist es empfehlenswert GefaRe
aus PTFE zu verwenden.

Bitte beachten Sie, dass sowohl
Koénigswasser als auch Flusssdure

extrem stark atzend, duBerst
aggressiv und giftig sind. Fluss-
sdure ist ein Kontaktgift, das so-
fort von der Haut resorbiert wird
und ist deshalb in die Gefahren-
klasse ,sehr giftig” eingestuft
worden. Bitte ergreifen Sie beim
Arbeiten mit diesen Stoffen ge-
eignete SchutzmaBnahmen, wie
die Verwendung von Schutzbrille,
Schutzkleidung und Handschuhen.

iIn der Kriminaltechnik

Tonanteil aufweist. Tonmineralien zei-
gen im Allgemeinen eine eher schwa-
cher exotherme Reaktion; diese
Effekte wirden in sauerstoffhaltiger
Atmosphare durch die weit groBeren
Reaktionspeaks der organischen
Bestandteile Uberdeckt werden.

Die forensische Bodenanalyse mit
ihren meist zerstérungsfreien Unter-
suchungsverfahren sieht ihre Auf-
gabe darin, in einem vergleichenden
Untersuchungsgang festzustellen, ob
die Herkunft von Bodenantragungen
von Beweismitteln identisch mit in-
frage kommenden Vergleichsboden-
proben ist. Der Beweiswert hangt
dabei von der Anzahl der durchge-
fuhrten, verschiedenen Einzelbestim-
mungen ab. Allgemeine Aussagen
wie Farbe und Aussehen reichen
nicht aus. Erst wenn alle/mehrere
Parameter, wie der mikroskopische
Befund, die KorngréBenverteilung,
die ionenselektiven Bestimmungen
usw. Ubereinstimmungen aufweisen,
ist das geforderte Mal3 der Wahr-
scheinlichkeit gegeben.

Die Bodenproben sind in ihrer Art des
Auftretens sehr unterschiedlich: Sie
reichen von massiven bis zu mikrofei-

nen Anhaftungen. Spurentrager sind
u.a. Leichen, Bekleidungsstlcke aller
Art, Schuhe, PKW/Reifen, Werkzeuge
(wie z.B. Schaufeln/Hacken), Steine,
Pflanzen (wie z.B. Kartoffeln/Riiben)
oder weitere Gegenstande aus dem
taglichen Leben.

Messbedingungen (DTA/TG-
Messungen):

Bodenproben sind mitunter recht
inhomogen. Um trotzdem einen
reprasentativen Probenausschnitt zu
vermessen ist die DTA-Methode mit
ihren groBeren Tiegeln der DSC-
Messung vorzuziehen. Mehrfach-
bestimmungen sind aufgrund der
geringen, zur Verfligung stehenden
Probenmengen der Beweismittel
nicht moglich.

Die Untersuchungen werden zwi-
schen Raumtemperatur und 1000°C
vorgenommen. Daher ist die Tiegel-
auswahl begrenzt. In der Regel wird
auf AlLO; als Tiegelmaterial zuriickge-
griffen. Die Probenmasse betragt
typischerweise 50 mg (in besonderen
Fallen auch etwas weniger — 30 mg);
die Proben werden nach der Siebung
der KorngréBenfraktion < 0,050 mm
entnommen.
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Abb. 1. Vergleich der Gesamtmasseverluste (Kurven nicht korrigiert, bei 200°C aufeinander
geschoben) und der dazugehorigen Kurven der 1. Ableitungen

Fallbeispiel:

Von einer GroBBbaustelle wurden 13
Geristbretter entwendet. Ein Tatver-
dachtiger konnte ermittelt werden.
Zur bodenkundlichen Vergleichs-
untersuchung waren insgesamt 19
Bodenproben eingesandt worden: 8
Vergleichsbodenproben vom Tatort
(GroBbaustelle) sowie 11 Boden-
proben vom PKW und den Schuhen
des Tatverdachtigen.

Im Einzelnen lieBen sich die Proben
folgendermaBen nach ihrer Herkunft
klassifizieren:
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Reifen PKW - automaobile tire
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Reifenspur Tatort - tire mark from crime scene

GroBbaustelle: 6 Bodenproben -
"Reifenspuren”, 1 Bodenprobe -
“Antrag verbliebenes GerUstbrett”
1 Bodenprobe - “Lageplatz der
gestohlenen Bretter”

Tatverdachtiger: 9 Bodenproben -
“Antrag PKW”, hier PKW-Reifen,
Kofferraum u.a. 2 Bodenproben -
“Antrag, Schuh rechts und Schuh
links”

Zusatzlich zur mikroskopischen Unter-
suchung, der Bestimmung der Korn-

groBenverteilung etc. wurden die
Proben
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Abb. 2. Vergleich der TG- und DTA-Kurven (TG-Kurven nicht korrigiert), Ausschnitt
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- Lageplatz der gestohlenen Bretter
und die Reifenspur A vom Tatort

- Antrag Schuh rechts und Antrag
PKW-Reifen rechts des Beschuldigten
der thermischen Analyse unterzogen.

Ergebnisse:

Bereits die TG-Kurven ohne Auf-
triebskorrektur (Abb. 1) weisen eine
gute Ubereinstimmung sowohl in der
Form als auch in den Gesamtmasse-
verlusten auf. Die auftretenden
Unterschiede von max. 1 % liegen im
Toleranzbereich fir Bodenproben
(Erfahrungswerte).

Die Kurven der 1. Ableitungen der
jeweils Ubereinstimmenden “Boden-
paare” sind nahezu kongruent. Nur
zwischen 300 und 500°C zeigen sich
kleine Abweichungen im Verbren-
nungsverhalten (Feinstruktur der
Kurven).

Im Falle der DTA-Kurven (Abb. 2) ist
far die Bewertung allein die Kurven-
charakteristik maBgebend, die Peak-
auswertung tritt in den Hintergrund.
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,Professional Polymer Profile” auf der K 2007

Stephan Knappe
NETZSCH Sales & Applications Support

Leading Thermal Analysis
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Professional
Polymer
Profile

Anwenderseminar
30.10.2007, 11:00 Uhr
CCD S d Messezentrum D sseldorf, Raum 8

Weitere Informationen finden Sie unter www.netzsch-thermal-analysis.com

Halle 10 Stand E42

Das Messe-Highlight im Polymer-

bereich, die K 2007 in Disseldorf,
Ubertraf unsere Erwartungen bei

Weitem: Sogar mehr Besucher als
2004!

Die nahezu 400 Standbesucher
kamen nicht nur aus Deutschland,

12

sondern auch aus dem europdischen
Ausland. Aus Asien, Amerika und vor
allem Gaste aus dem Nahen und
Mittleren Osten fanden den Weg
zum ,, Professional Polymer Profile”
von NETZSCH Analysieren & Prufen.

Die in Halle 10 prasentierten thermo-
analytischen Messtechniken - vor
allem die auf die Qualitatskontrolle
und Schadensanalyse polymerer
Werkstoffe zugeschnittene F3-Serie
mit automatischen Probenwechslern -
erweckten bei den Besuchern groBes
Interesse. Die DSC 200 F3 Maia® und
die TG 209 F3 Tarsus vereinen die
Vorteile modernster Technologie und
hoher Empfindlichkeit in robusten,
einfach zu bedienenden Messsyste-
men. DarUberhinaus wurden die
neue Photo-DSC 204 F1 Phoenix® fur
UV-Hartungen, die vakuumdichte
Thermomikrowaage TG 209 F7 Iris®
mit gekoppeltem FTIR Tensor 27 der
Firma Bruker Optik, die bewahrte
DMA 242 C mit diversen Probenhal-
tern zur Messung viskoelastischer
Eigenschaften, die LFA 447
NanoFlash™ fur die Bestimmung der
Warmeleitfahigkeit sowie verschiede-
ne DEA-Sensoren zur Messung des

p———
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Unser Messesstand auf der K ZOO}

Aushérteverhaltens reaktiver
Harzsysteme prasentiert.

Das Anwenderseminar

Unser Anwenderseminar am

30. Oktober 2007 platzte geradezu
aus allen Nahten! Die vier Gastredner
aus unserem Kundenkreis, zwei Ko-
operationspartner sowie zwei Vor-
tragende aus eigenem Hause fessel-
ten die mehr als 60 Teilnehmer bis
zum Ende.

Nach der BegriiBung durch die bei-
den Geschaftsfihrer von NETZSCH
Analysieren & Prifen, Dr. Otto-Max
Schaefer und Dr. Thomas Denner,
referierte Prof. Dr. Bernhard
Moginger von der Fachhochschule
Bonn-Rhein-Sieg tber den Einsatz
der beiden haufigsten thermoanalyti-
schen Methoden DSC und TG. Claire
StraBer vom Applikationslabor in Selb
prasentierte die Neuigkeiten fir das
Polymergebiet aus dem Hause
NETZSCH. Uwe Schiffer, Vorwerk
Elektrowerke Wuppertal, stellte sehr
anschaulich die vielfaltigen Einsatz-
maoglichkeiten der DSC im Rahmen
der Schadensanalyse dar. Der Schwer-




punkt des Vortrags von Dr. Rolf
Galle-Gutbrecht, Trelleborg Sealing
Solutions in Stuttgart, lag auf der
dynamisch-mechanischen Charakteri-
sierung von Polyurethandichtungen.
Nach der Mittagspause mit Gespra-
chen am Buffet zeigte Dr. Jorg
Lauger von Anton Paar Germany,
Ostfildern, neue Rheometer-
Entwicklungen wie beispielsweise die
vollstandige Automatisierung auf. Die
Vorteile der TG-FTIR-Kopplung wur-
den durch Dr. Albrecht Rager, Bruker
Optik in Ettlingen, beispielhaft
erklart. Anja Klein von Porsche in
Weissach stellte bauteilbezogene
Prtfungen in der Fahrzeugentwick-
lung vor, die vor allem mit der DMA
durchgefihrt wurden. AbschlieBend
referierte Stephan Knappe vom
NETZSCH Sales & Applications
Support Uber die verschiedensten
praxisrelevanten Einflussfaktoren auf

STA-MS in der Energieforschung

Dr. Alexander Schindler,
NETZSCH-Applikationslabor

POLMYERE/ENERGIEFORSCHUNG

Die interessierten Teilnehmer unseres Anwenderseminars am 30.10.2007

thermoanalytische Messergebnisse.

Das Seminar wurde durch interessan-
te Fragestellungen vor allem aus der
Industrie mit weiteren Diskussionen

an unserem Messestand abgerundet.

Durch steigende Heizkosten und stei-
gende Benzinpreise bekommen wir
immer deutlicher zu splren: Erddl
und Gas sind knappe Guter!

Paradoxerweise nahmen die mit heu-
tiger Technik (z.B. NETZSCH Qil Field
Products, NOP) wirtschaftlich gewinn-
baren Olressourcen trotz steigender
Forderung sogar leicht zu und rei-
chen daher vermutlich noch ein paar
Jahrzehnte. Obgleich das Ende dieser
Frist scheinbar immer in konstanter
Ferne bleibt (, Erddlkonstante”), sind
wir leider mit steil anwachsenden
Energiepreisen sowie mit zunehmen-
den 6kologischen Problemen, wie der
globalen Klimaerwarmung, konfron-
tiert.

Schon jetzt steht fest: Wir sind auf
der nachsten K im Jahr 2010 wieder
live dabei. Wir freuen uns schon
heute, Sie an unserem Messestand
mit Neuigkeiten Uberraschen zu
konnen!

Deshalb sind neben besseren Techno-
logien zur Gewinnung und effiziente-
ren Nutzung fossiler Brennstoffe auch
alternative Energiequellen gefragt. So
werden z.B. Sonnen- und Wind-
energie, Wasserkraft, Brennstoffzellen
und CO,-neutrale Biomasse bereits
heute eingesetzt. Diese Alternativen
missen allerdings noch weiter voran-
getrieben werden. Als Forschungs-
instrument ist hierzu eine NETZSCH
STA-MS-Apparatur ntzlich, die
simultane thermische Analyse
(TG+DSC) und MS-Analyse der ent-
weichenden Gase ermdglicht.

Im Folgenden wird eine exemplari-
sche STA-MS Messung an einem
Olschiefer diskutiert. Olschiefer ent-

Leading Thermal Analysis.
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halt schwerflichtige Kohlenwasser-
stoffe (Kerogene), woraus sich durch
Pyrolyse Treibstoff gewinnen lasst; er
wird aber z.B. zur Betreibung eines
Kraftwerks auch direkt verbrannt.
Obwohl Olschiefer weltweit in gro-
Ben Mengen vorhanden ist, gilt er
momentan noch nicht als die Ener-
giequelle der Zukunft, da die Treib-
stoffgewinnung aufwandig und die
direkte Verbrennung wegen der
Rickstande und des hohen Schwefel-
anteils sehr umweltschadlich ist.

Die Messung unter N,-Atmosphare
(siehe Abb. 1) zeigt einige Massen-
verluststufen, die auf die Abgabe von
Wasser bei tiefen Temperaturen, die
Zersetzung der Kerogene im Bereich
um etwa 400°C, den Abbau schwe-
felhaltiger Verbindungen sowie die
Carbonatzersetzung zwischen etwa
600°C und 800°C zurickzufihren
sind. Der Ubersichtlichkeit halber sind
nur die MS-Kurven fur die Massen-
zahlen 34, 64, 33 und 48 abgebildet,
die von H.S, SO, und den Fragmen-
ten HS und SO herrhren. Aus diesen
Messergebnissen lasst sich also die
Zusammensetzung des Olschiefers
ableiten.

Weiterhin wurde das Experiment
auch unter oxidativer Gasatmosphare
durchgefiihrt, um die Verbrennung
des Olschiefers zu simulieren (siehe
Abbildung 2). Im Gegensatz zur
Pyrolyse beobachtet man zwischen
etwa 200°C und 600°C ein exother-
mes DSC-Signal, das die Verbren-
nungsenergie widerspiegelt. Neben
den gezeigten MS-Kurven fiir H,0
und CO, mit den Massenzahlen 18
und 44 wurde bei der Verbrennung
ebenfalls wieder das umweltschadli-
che SO, detektiert.
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Abb. 1: STA-MS-Messung an einem Olschiefer in N,-Atmosphére (Pyrolyse).
Vergleichende Darstellung von TG-, DSC- und MS-Kurven (Massezahlen: 34 - H,S*, 33 - HS*, 48 -
SO, 64 - SO,
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Abb. 2. STA-MS-Messung an einem Olschiefer unter oxidierenden Bedingungen
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Auf dem Weg zum papierlosen Labor

Elektronische Aufzeichnungen und elektronische Unterschriften zur Protokollierung von

thermoanalytischen Messungen

Dr. Gabriele Kaiser
NETZSCH-Schulung

Obwohl sich in analytischen Labors
die elektronische Messdatenerfassung
und —auswertung schon seit gerau-
mer Zeit als Standard etabliert hat,
werden doch in den meisten Fallen
immer noch alle Kurven ausgedruckt
und in Papierform abgeheftet. Eine
Form der Messdaten-Archivierung,
die eine Menge Platz und einen
erheblichen manuellen Aufwand
erfordert. Erstrebenswert ware ein
System, in dem sich Daten sicher
speichern lassen und das trotzdem
die Mdglichkeit eines schnellen
Zugriffes von verschiedenen Stellen
innerhalb eines Unternehmens bietet.

Doch wie lassen sich in einem sol-
chen System die Echtheit und Inte-
gritat von elektronischen Daten
gewadhrleisten?

Bereits 1997 wurde von der US-
amerikanischen Gesundheitsbehorde
(FDA, Food and Drug Administration)
eine Vorschrift veroffentlicht, die An-
forderungen an elektronische Auf-
zeichnungen (,,electronic records”)
und Kriterien fur die Verwendung
elektronischer Unterschriften (, elec-
tronic signatures”) definiert. Ziel die-
ser Richtlinie, nach dem Ort ihrer
Veroffentlichung kurz 21 CFR Part 11
(Teil 11 des 21. Code of Federal Re-
gulations) genannt, ist die lickenlose
Nachvollziehbarkeit von Prozessen bei
der Entwicklung, Zulassung und
Herstellung von Medikamenten und
Medizinprodukten. 21 CFR Part 11
besitzt in den USA Gesetzescharakter
und betrifft Unternehmen der phar-
mazeutischen Industrie und verwand-
ter Branchen, die in den USA produ-
zieren oder den US-amerikanischen
Markt mit ihren Produkten beliefern.

Damit wurden die Grundlagen fur die
EinfUhrung moderner, [T-gestUtzter
Archivierungskonzepte in Laborato-
rien gelegt.

Proteus® Pharm™

NETZSCH hat die Zeichen der Zeit
erkannt und in enger Kooperation
mit Anwendern ein eigenstandiges
Programmpaket entwickelt, das auf
die F1-Serie, die F3-Serie und auf die
STA 449 C Jupiter® zugeschnitten ist
und alle genannten regulatorischen
Anforderungen erfullt (sogenannte
,technical compliance”).

Welche Merkmale zeichnen
Proteus® Pharm™ aus?

Trotz aller eingebauten Sicherheits-
mechanismen ist eine Anpassung der
Software an nahezu jede Labororga-
nisation moglich. Der Anwender
spurt beim Messen und Auswerten
der thermoanalytischen Daten keinen
Unterschied zu einem Programm, das
die FDA-Vorschriften nicht berick-
sichtigt. Einzig die Aufforderung,
beim Offnen des Programms einen
Benutzernamen und ein Kennwort
einzugeben, erinnert ihn daran.

Zur |dentifizierung autorisierter Per-
sonen dient eine Kombination aus
einem einmaligen Benutzernamen
und einem Passwort. Unerlaubte
Zugriffe werden zuverlassig erkannt,
was — nach einer frei definierbaren
Anzahl von Versuchen — die Sperrung
des jeweiligen Benutzerkontos (ahn-
lich wie bei Bankautomaten) zur Fol-
ge hat. Diese Sperrung kann durch
den zustandigen Sicherheitsadmini-
strator, einem Mitglied des Labor-
teams, wieder aufgehoben werden.

Zur Dokumentation fuhrt Proteus®
Pharm™ zwei Protokolle, Audit-Trail
genannt, in denen alle relevanten
Aktionen aufgezeichnet werden (wer
was wann und warum getan hat).

Die Software ist datenbankorientiert.
Als Datenbanksysteme werden
Microsoft® SQL Server und Oracle
unterstitzt. Dadurch besteht die

Moglichkeit, nicht mehr nur nach
dem Dateinamen zu suchen, sondern
nach allen Eintragungen, die Sie
wahrend der Parameterdefinition
getatigt haben.

Fir alle diejenigen, die ohne elektro-
nische Unterschriften arbeiten moch-
ten, lasst sich diese Option durch nur
einen Mouse-Klick deaktivieren.

Mit dem Methodeneditor lassen sich
Messvorschriften (sogenannte SOPs =
standard operation procedures) unab-
hangig von Gerat, Rechner oder
Geratekonfiguration gestalten. Sind
in Kooperationslabors gleichartige
Gerate vorhanden, bietet Proteus®
Pharm™ u.a. die Moglichkeit, auf
dieselben Messmethoden zuriickzu-
greifen.

Flr weitere Einzelheiten kontaktieren
Sie bitte Ihren zustandigen Gebiets-
berater.

Proteus® Pharm™
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ALLGEMEIN

Eine Gesamtlbersicht unserer Veranstaltungen finden Sie unter:
www.netzsch-thermal-analysis.com/de/aktuelles/veranstaltungen

U.a. nehmen wir teil an:

Veranstaltung

32" International Conference & Exposition
on Advanced Ceramics and Composites

Thermans 2008
Arablab 2008
PittCon 2008
Laborama 2008

Analytica 2008

Datum
27.01.-01.02.
04. - 08.02
10.-13.02.
01.-07.03.
13.-14.03.
01. - 04.04.

Und die Gewinner sind...

Erinnern Sie sich noch? Vor einigen
Monaten hatten wir eine Online-
Umfrage initiiert, in der wir Sie u.a.
fragten, welche Eigenschaften Sie mit
dem Namen NETZSCH verbinden und
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wie Sie die Qualitat unserer Dienst-
leistungen beurteilen. Die Ricklauf-
guote betrug 42% und lag damit
weit hoher als dies bei derartigen
Umfragen Ublicherweise der Fall ist.
Daflr mochten wir uns herzlich bei
lhnen bedanken.

Uber Ihr Lob haben wir uns sehr
gefreut; Ihre Anregungen werden wir
gerne aufnehmen, um Sie anschlie-
Bend noch besser unterstiitzen zu
kénnen. Kundenorientierung ist fur
uns nicht nur ein Wort, sondern ein
Anliegen.

Als Dankeschon fur die Teilnahme
haben wir unter den Einsendern drei

Redaktion:

Dr. Gabriele Kaiser,

Dr. Jirgen Blumm, Stephan Knappe,
Doris Steidl, Andreas Strobel

Konzept & Gestaltung:
Dagmar Dittmann

NETZSCH

Ort

Hilton Dayotona Beach Resorts &

Ocean Center, Florida, USA

Kalpakkam, Indien

Dubai, VAE

New Orleans, Lousiana, USA

Brussel, Belgien

Munchen, Deutschland

Navigationssysteme der Marke
TomTom ONE Regional verlost. Die
glucklichen Gewinner sind:

e Dirk Kirberg (Boehringer Ingel-
heim Pharma GmbH & Co.KG,
Biberach)

e Thomas Krziwanek (Teufelberger
GesmbH, Wels/Osterreich)

e Paul-Gerhard Schullerus
(W.C. Heraeus GmbH, Hanau)

Herzlichen Gltckwunsch!

Alle Gewinner haben ihren Preis
bereits erhalten. Wir hoffen, dass sie
damit ihre Ziele immer auf direktem
Wege erreichen.
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