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Die DSC 204 F1 Phoenix®

DSC 204 F1 Phoenix®
Die neue DSC-Plattform
von =180 bis 700°C

Die Dynamische Warme-
strom-Differenz-Kalorimetrie
(DDK, englisch DSC)
bestimmt Umwandlungs-
temperaturen und Enthal-
piednderungen an Feststof-
fen und Flissigkeiten bei
kontrollierter Temperatur-
anderung.

Die DDK/DSC ist die am hau-
figsten eingesetzte Methode
der Thermischen Analyse.
Diese Vielseitigkeit grindet

auf Schnelligkeit der Ana-
lysen, der hohen Aussage-
kraft bei Forschungs- und
Qualitatskontroll-Aufgaben
und der leichten Bedienbar-
keit.

Viele Normen (ASTM, DIN,
ISO, ...) geben Anleitung fur
Kalibrierung der Gerate und
fur spezifische material-, pro-
dukt- und eigenschaftsbezo-
gene Applikationen, Ergeb-
nisauswertungen und
Interpretationen.

Typische Anwendungsziele
der DSC sind:

¢ Schmelzen-Kristallisation
e Polymorphie

¢ Phasendiagramme

e FlUssigkristall Umwand-
lungen

Eutektische Reinheit
Kristallinitat teilkristalliner
Stoffe

Fest-flussig Verhaltnis
Fest-fest Umwandlungen
Glasumwandlung
Spezifische Warme
Vernetzungsreaktionen
Oxidationsstabilitat
Zersetzungsbeginn
Vertraglichkeit



Prinzip der Warmestrom DSC
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Ausgehend von dem homo-
genen Temperaturfeld im
Ofen der DSC werden ent-
lang des scheibenférmigen
Sensors gleiche Warmestro-
me an die Proben- und
Referenzseite gefihrt. Liegen
unterschiedliche Warme-
kapazitaten auf der Proben-
und Referenzseite vor, oder

Verschiedene Sensoren:

Der neue T-Sensor (Scheibensensor aus Konstantan CuNi)
bringt durch die sehr hohe Leitfahigkeit der Silbertragplatte
eine enorme Verbesserung der Ansprechzeit auf Warme-
stromunterschiede. Dies fuhrt bei der Auftrennung von
Uberlappenden Effekten in der DSC-Kurve zu neuen
Spitzenleistungen.

Der p-Sensor basiert auf einem speziell dotierten Siliciumwafer
als Sensorscheibe. Zusammen mit den empfindlichen
Temperatursensoren bietet der p-Sensor eine kalorimetrische
Empfindlichkeit, die bisher in einer DSC nicht fr moglich galt.

zeigt die Probe veranderte
Warme-Aufnahme oder -Ab-
gabe aufgrund von Um-
wandlungen oder Reak-
tionen, fuhren die folglich
unterschiedlichen Warme-
stréme zu Temperaturgra-
dienten an den Warme-
widerstanden des sonst gut
leitenden Sensors.
Empfindliche Temperatursen-
soren erfassen diese Gra-
dienten und damit jeden
Unterschied in den Wéarme-
stromen sehr schnell und
genau. Die zeitlich begrenz-
ten Abweichungen zeigen
sich als exotherme oder endo-
therme Effekte oder als
Stufen in den Wéarmestrom-
Differenz-Kurven Uber einer
flachen, horizontalen DSC
Basislinie.

T-Sensor




Proteus® Software

DSC Anwendungen ohne
Rechnerunterstitzung sind
heute nicht denkbar. Die
Proteus® Software, eine
echte 32-bit-Software auf
Basis von Windows®, Uber-
nimmt alle Aufgaben

der Versuchsvorbereitung,
Durchfuhrung und
Auswertung bei einer DSC
Untersuchung, ebenso wie
bei anderen thermoanalyti-
schen Experimenten.
Proteus®, eine der komplet-

testen Software Losungen in
der Thermischen Analyse,
von unseren Software-
Spezialisten und Appli-
kationsexperten im Hause
entwickelt und erprobt,
unterstUtzt Sie durch praxis-
gerechten Aufbau, leicht ver-
standliche Benutzerfuhrung
und ein beispielhaftes,
umfassendes Hilfesystem. Sie
lasst hnen Spielraum far
individuellen Stil in Auswer-
tung und Dokumentation.

BeFlat® - Die Revolution in Basislinienoptimierung
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Die Erwartung einer vollkom-
menen thermischen
Symmetrie in einer differen-
ziellen Messanordnung wird
aus material- und fertigungs-
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Datensicherheit und Unver-
falschbarkeit sind Voraus-
setzung fur GLP, GMP und
21 CFR Teil 11 gerechten
Einsatz. Die Mehrpunkt (6-
12) Temperatur- und
Enthalpie-Kalibrierungen
werden permanent mit den
Rohdaten verkniipft, ebenso
wie online Basislinien-
korrekturen. Auswerte-
routinen richten sich nach
genormten Verfahren und
sind damit gut validierbar.

technischen Grinden haufig
nicht erfullt. Die neue, ein-
zigartige Software Beflat®
korrigiert DSC Basislinien-
abweichungen, die auf ther-
mischen Unsymmetrien
beruhen, Gber ein mehr-
dimensionales, temperatur-
und heizratenabhangiges
Polynom. Die Koeffizienten
des mehrdimensionalen
Polynoms werden automa-
tisch aus Basislinienmessun-
gen in dem geforderten
Temperaturbereich gewon-
nen. Als Resultat der Beflat®
Anwendung ergeben sich
perfekt horizontale DSC
Basislinien mit Abwei-
chungen im pW Bereich.



Temperaturmodulierte DSC - TM-DSC Software

Bei der temperaturmodulier-
ten DSC wird in einem
Versuch der zugrunde lie-
genden linearen Heizrate
eine sinusférmige Tempe-
raturmodulation Uberlagert.
Dadurch wird die zu untersu-
chende Probe mit einer meist
niedrigen linearen Rate in
nahezu Gleichgewichts-
bedingungen analysiert, um
thermodynamische Eigen-
schaften und Ubergange
genau zu erfassen, und
gleichzeitig durch die
Modulation einer verhaltnis-
maBig schnellen, nichtlinea-
ren Temperatur Anderung
unterworfen, um auch die
zeitabhangigen (kinetischen)
Vorgange in der Probe mit
ausreichender

DSCAmMW/mMgy

Empfindlichkeit zu detektie-
ren.

Diese gute Trennung von
thermodynamischen Uber-
gangen und kinetischen
Prozessen bietet ein breites
Anwendungsfeld fur das
Studium von vernetzenden
Systemen, wo Glastbergang,
Relaxation, Schmelzen und
thermisch induzierte
Vernetzung haufig tberlap-
pen. Die Hartung eines
Epoxidharzes zeigt, wie die
Uberlagerung der endother-
men GlasUbergangsstufe
durch die bereits ablaufende
exotherme Aushartung in
dem TM-DSC Versuch auf-
trennbar ist und die
Auswertung der separierten
Vorgdnge ermdglicht wird.
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Advanced Software

Steigern Sie die
Informationsausbeute aus
DSC Messungen durch
Anwendung von weiterfh-
renden, teils einzigartigen
Softwarelésungen fur:

Thermokinetik mit
Mehrkurvenanalyse durch
Nichtlineare Regression
(NLR)

Thermische Simulation zur
Vorhersage von Prozessen
im ProduktionsmaBstab
ChemRheo®, Kinetik mit
Verknipfung thermischer
und rheologischer Daten
Reinheitsauswertung
Peaktrennung

Proteus®

Flexibel, intelligent, komplett

Versuchsprogramm
editierbar
Wiederholungsmessungen
mit minimaler
Parametereingabe

Auswertung laufender
Messung

Kurvenvergleich von bis
zu 32 Kurven

Kurvensubtraktion
Multimethodenanalyse
(DSC, TG, DMA, TMA,
etc.)

Zoom und Bild in Bild
Darstellung

1.und 2. Ableitung

automatische Auswer-
tungen von charak-
teristischen Temperaturen

komplexe Peakauswer-
tung

Wahlmaoglichkeit zwischen
5 Basislinientypen

Mehrpunktkalibrierung fur
Probentemperatur

Mehrpunktkalibrierung fur
Enthalpiednderungen

¢p Kalibrierung fur
Waérmestrom

Speicherung und Export
von Auswertungen

Export und Import von
Daten (ASCII)

direkter Daten Export zu
MS® Excel

integrales Signal fur fest-
flussig Darstellungen bei
Schmelzen

signalgesteuerte
Messverfahren (z.B. OIT
Schwellwert-Abschaltung)

automatischer Versand
von Statusmeldungen
oder kompletter Mes-
sungen per E-Mail
Option: vollautomatische
Auswertung

Option: TM-DSC



DSC 204 F1 Phoenix® - one fits all

Die DSC 204 F1 Messzelle
wurde konzipiert unter der
Zielstellung einer homoge-
nen Beheizung des Schei-
benmesssystems fir stabile,
reproduzierbare Basislinien,
einer effektiven und ver-
brauchsarmen Kihlung und
einer hohen mechanischen
und chemischen Resistenz
fur lange Lebensdauer. Dies
wird erreicht durch den zylin-
drischen Silberofen mit ein-

gebetteter Heizwicklung und
Silberdeckeln ober- und unter-
halb des Sensors, durch gute
Ankopplung der mechani-
schen Kuhlung (Intracooler)
und der alternativen Kiihlung
mittels flissigem Stickstoff
oder Luft, durch Reduzierung
der Ofenmasse, und durch
Wahl bestandiger Metalle fiir
Ofenkoérper und Warme-
stromsensoren. Die perfekte
Isolierung zusammen mit

der Schutzgasspilung
erlaubt bereits in der
Grundausstattung der
Messzelle fortlaufendes Ar-
beiten bei tiefen Tempe-
raturen ohne Reifbildung
oder Vereisung.

Die gasdichte Konstruktion
der DSC Zelle erméglicht
Messungen unter sehr rei-
nen, definierten Gasatmo-
spharen. Die prazise Steue-
rung der Gase und die auto-
matische Umschaltung erfol-
gen Uber integrierte, kali-
brierte Massendurchfluss-
regler.

Durch die austauschbaren
Sensoren ist eine optimale
Anpassung der Gerate-
konfiguration und Leistungs-
fahigkeit an die gegebenen
und an zukUnftige Applika-
tionsanforderungen gewahr-
leistet.

Spulgasauslass

Silberofen

Probenbecher

Warmestrom-Sensor

Spulgaszufuhr

Schutzgasspulung

Intracooler Einlass

Intracooler Auslass

LN,/GN,-Kiihlung

Regelthermoelement



DSC 204 F1 Phoenix® - one fits all

Alternative Kihlungen

Durch den groBen Tempe-
raturbereich und die hervor-
ragende Kibhlleistung ist die
DSC 204 F1 mit Intracooler
fur fast alle Applikationen
optimal ausgestattet. Das
Gerat ist damit vollkommen
unabhangig von eventuellen
Versorgungsengpassen bei
flissigen KihImitteln und
jederzeit einsatzbereit.

Erfordert die Applikation
Temperaturen unter —-85°C,

bietet die DSC 204 F1 mit
der Ausstattung fur Flissig-
Stickstoff-Kihlung mit einer
Starttemperatur von —180°C
jedem Nutzer beste Voraus-
setzungen fur exakte DSC
Versuche im Tieftemperatur-
bereich.

Reicht der Arbeitsbereich der
DSC ab Raumtemperatur fir
die gestellten Applikations-
anforderungen aus, bietet
die Kthlung mit komprimier-
ter Luft (Druckluftversorgung
im Labor, Gasflasche, Mem-

brankompressor) eine preis-
gunstige Losung fur effek-
tives Arbeiten. Alle Kihl-
systeme sind software-
gesteuert und mit dem
jeweiligen Temperaturpro-
gramm des DSC-Experiments
verknUpft.

DSC 204 F1 Phoenix® ASC

Der automatische Probenwechsler fiir 64 Proben wechselt ver-
schiedene Becher auf Proben- und Referenzseite sicher und
zuverlassig und kann auch auf TG 209 F1 Iris® umgesetzt wer-
den. Ein Anstechzusatz fur Aluminiumbecher ist optional
erhaltlich.



DSC 204 F1 Phoenix® - komplett

Die Vielseitigkeit der DSC
204 F1 wird durch die groBe
Auswahl an Probenbechern
unterstltzt. Wahlen Sie fur
ihre Anwendung und ihre
Proben das ideale Becher-
material, die optimale
Becherform und VerschlieB-
art.

Metall, Edelmetall, Graphit,
Glas und Oxidkeramik ste-
hen in unterschiedlichen
Abmessungen als Probenbe-
halter zur Verfligung.

Die Aluminiumbecher wer-
den in einer handlichen
VerschlieBpresse gasdicht
verschweift, falls Proben
vom Einfluss der Umge-
bungsatmosphéare abzu-
schlieBen sind oder die Gas-

abspaltung aus Proben
unterdrickt werden soll.

Flr Messungen unter erhoh-
tem Druck bis 100 bar die-
nen wiederverwendbare
Edelstahl- und Titan-
Autoklavtiegel. Ein Dreh-
moment-VerschlieBwerkzeug
und austauschbare Dich-
tungen sorgen fur reprodu-
zierbare Dichtheit dieser
Becher auch bei Mehrfach-
verwendung.

VerschlieBpresse fur
Standardtiegel

VerschlieBwerkzeug
fur Autoklavtiegel



Applikationen
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Polymere

Polyethylenterephthalat (PET)
ist ein teilkristallines thermo-
plastisches Polymer mit rela-
tiv langsamer Kristallisations-
geschwindigkeit. In den DSC
Experimenten zeigt sich die
verschiedene Amorphizitat
(Glastbergang 75-85°C),
und Kristallinitat (Rekristalli-
sation 146°C, Schmelzen
242°C), erzeugt durch unter-
schiedliche Abkihlraten in
der DSC 204 F1 mit
Intracooler.

Die Bestimmung der spezifi-
schen Warmekapazitat an
den verschiedensten
Materialien ist eine wichtige
Aufgabenstellung fir die
DSC. An dem NIST Standard
Referenzmaterial 705a,
einem Polystyrol mit enger
Molmassenverteilung, wurde
bei Aufheizung mit 10 K/min
und Anwendung verschiede-
ner Auswertemethoden ein
mittlerer Fehler von < 2%
erzielt.

Fur thermische Verarbei-
tungsprozesse ist die Infor-
mation aus einer Flachen-
auswertung von DSC
Schmelzpeaks oft nicht
direkt umsetzbar. Die inte-
grale Auswertung in der
Proteus® Software gibt ein
genaues MaB fur das fest-
flissig Verhaltnis bei jeder
Temperatur. Der Vergleich
zweier PE-PP Blends zeigt
80 % geschmolzenen Anteil
bei einem Muster schon bei
143°C, beim anderen erst
bei 163°C.



Applikationen
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Die Alterungsbestandigkeit
von Kunststoffen lasst sich in
der DSC durch standardisier-
te Untersuchungen in
Sauerstoffatmosphare ermit-
teln (O.1.T.). Im gezeigten
Beispiel von zwei ABS
Proben ist die Oxidations-
induktionszeit der reklamier-
ten Probe mit 86,8 s nur
etwa halb so gro3 wie bei
dem einwandfreien Ver-
gleichsmuster (165,4 s).

Metalle

Bei der Untersuchung von
modernen Metalllegierungen
ist eine gute Trennung der
Schmelzpeaks einzelner Le-
gierungsanteile wichtig. Die
DSC 204 F1 mit T-Sensor lie-
fert eine hervorragende
Peakauftrennung im
Schmelzbereich von 510 bis
650°C der hier gemessenen
Aluminiumlegierung.

Lebensmittel

Das System Zucker-Wasser ist
fir den Lebensmittel- und
Pharmabereich von groBer
Bedeutung. Naturlicher
Honig enthalt neben dem
Hauptbestandteil aus ver-
schiedenen Zuckerarten auch
bis zu 17 % Wasser. Die
amorphe Struktur des
Zucker-Wasser Systems zeigt
sich im Tieftemperaturglas-
Ubergang bei —44°C.
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DSC/(mW/mg)
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Applikationsliteratur

Focus on

Thermal Analysis

for Polymers

.....

B TA for Polymer Engineering
DSC - TG - DMA - TMA

E Kaisersbarger
& Knagpa
| Mghier

80

Pharma

Sorbitol wird als Zucker-
austauschstoff in vielen
SuBigkeiten, Diatprodukten
und als Arzneimittel-
tragerstoff eingesetzt. Der
Glastbergang von wasser-
freiem Sorbitol bei —1,7°C
wird durch einen Wasser-
anteil von 5,5 % auf —25,6°C
verschoben. Beide Proben
bleiben nach dem raschen
Abkuhlen aus der Schmelze
(erfolgte vor obiger Aufhei-
zung) komplett amorph.

e “Im Visier: Thermische

Analyse fur Polymerwerk-
stoffe”

e “Im Visier: Thermische

Analyse fur die Lack-
technik”

e NETZSCH Jahrbucher |, Il

und Il fir Wissenschaft
und Industrie “TA fur die
Polymertechnik”

e NETZSCH Jahrbuch 2000

“Thermoanalytical
Characterization of
Pharmaceuticals”

"



DSC 204 F1 Phoenix® Technische Daten

Perfekte Plattformlésung fir DSC und TG

Temperaturbereich:
25 ... 700°C

mit LuftkUhlung

-85 ... 600°C

mit Intracooler

-180 ... 700°C

mit Flissig-Stickstoff-
Kdhlung

NETZSCH

NETZSCH-Geratebau GmbH
Wittelsbacherstrale 42 - 95100 Selb/Deutschland

Telefon: +49 9287 881-0 - Telefax: +49 9287 881-505
e-mail: at@netzsch.com

Heizraten: 0,001 bis 200 K/min
Kihlraten: 0,001 bis 200 K/min
(abhangig vom Kuhlsystem
und Temperaturbereich)

Gassteuerung und Registrie-
rung flr zwei Probengase und
Schutzgas Uber integrierte
Massendurchflussregler und
Software. Integrierte Steuer-
elektronik mit 24-bit-AD-
Wandler

TG 209 F1 Iris® ASC

gleiche Bauform, gleiche
Elektronik, gleicher
Probenwechsler wie

DSC 204 F1 Phoenix®

DSC Nachweisgrenze

< 0,1 uW (sensorabhéngig)
Systemzeitkonstante 0,6 bis
3 s (sensorabhangig)
Automatischer Probenwechs-
ler fUr 64 Proben und
Referenzbecher (auf einem
Karussell, auch unterschiedli-
che Becher moglich)

Optional:

Kopplung mit Massen-
spektrometer und/oder FTIR
zur online Gasanalyse

Belichtungsaufsatz zur Ana-
lyse von optisch induzierten
Reaktionen (Photo-DSC)

www.netzsch.com

NGB - DSC F1 Phoenix - D - 1000 - 0508 - MMM



