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THERMISCHE ANALYSE

Unverzichtbar fir jedes Labor ...

Zur thermischen Analyse zahlen verschiedene Techniken, die weltweit in Die NETZSCH-Nevio-Gerateserie
unzahligen Labors zur Analyse und Charakterisierung organischer und ist speziell auf die Bedurfnisse
anorganischer Substanzen — ob fest oder flUssig — eingesetzt werden. Mit der Chemie-, Pharma-, Kosmetik-
der klassischen thermischen Analyse lassen sich Anderungen der Material- und Lebensmittelbranche abge-
eigenschaften wahrend des Aufheizens oder Abkihlens im Hinblick auf stimmt. Sie ist daher in diesen
Massenverlust, Dimensionsanderungen oder Phasentbergange bestim- Bereichen bestens geeignet fir
men. Die am haufigsten angewandten Methoden sind: Forschung & Entwicklung, Quali-
tatskontrolle und Auftragsmes-
Dynamische Differenz-Kalorimetrie (DSC) sungen.
Thermogravimetrie (TG) oder thermogravimetrische Analyse (TGA)
Simultane thermische Analyse (STA, eine Kombination aus DSC Die Gerate sind einfach zu
und TG) bedienen, prazise und zuver-
lassig und bieten viele intelli-
Die dynamische Differenz-Kalorimetrie wird mit Abstand am haufigsten gente Losungen, darunter auch
eingesetzt, gefolgt von der thermogravimetrischen Analyse. Beide etliche Méglichkeiten, Thre
Techniken sind auch in verschiedenen Pharmakopden enthalten tagliche Arbeit zu automati-

(Europaisch — EP, Japanisch — JP, Amerikanisch — USP, Chinesisch — ChP usw.). sieren.

.. in der Chemie-, Pharmazie- und Lebensmittelindustrie



Ofen

Referenz

Die DSC misst die Anderungen der Warmestromdifferenz zwischen einer
Probe und einem Referenzmaterial, wahrend diese einem kontrollierten
Temperaturprogramm unterzogen werden. In einer Warmestrom-DSC
ergibt sich die Warmestromdifferenz zwischen Probe und Referenz aus
der Temperaturdifferenz zwischen Probe und Ofen sowie Referenz und

...Q.Q‘Q

Zelle der DSC 204 F1/214 Nevio

Ofen oder zwischen Probe und Referenz.

Probe

DSC-Ergebnisse

Schmelztemperaturen und
-enthalpien (Schmelzwarmen)
Polymorphie
Kristallisationstemperaturen und
-enthalpien

Glastibergange (z. B. amorpher
Anteil)

Fest-Fest-Ubergange
Kompatibilitat
Phasendiagramme

Eutektische Reinheit
Fest-Flussig-Anteil (solid-fat-
content)
Reaktionstemperaturen und
-enthalpien
Vernetzungsreaktionen
(Aushartung)

Spezifische Warmekapazitat (cp)
Oxidationsinduktionszeit und
-temperatur (OIT, dynamisch
und isotherm)

Informationen mittels

Probe
[
[ =, | & Ofen

Thermoelement

Probentrager Kompensation
.'l' :
Waage 4"_ T 1

Prinzip der oberschalig angeordneten TG 209 F1/F3 Nevio

Die thermogravimetrische Analyse (TGA) — auch Thermogravimetrie (TG)
genannt — misst die Massenanderungen einer Substanz, wahrend sie

einem kontrollierten Temperaturprogramm ausgesetzt ist.

.Oberschalige Anordnung” bedeutet nichts anderes, als dass sich die
Probe oberhalb der Waage befindet. Dies erlaubt eine sichere und

einfache Handhabung.

DSCund TG

TG-Ergebnisse

Thermische Stabilitat

Analyse der Zusammensetzung
Massenanderungen
Zersetzungsverhalten

Pyrolyse

Wasseranteil

Identifizieren von (eingela-
gerten) Losemitteln

Oxidation

Haltbarkeit, Lagerbestandigkeit
Thermische Kinetik (in Kombi-
nation mit Kinetics Neo)
Identifizierung der freigesetzten
Gase (bei Kopplung an einen
Gasanalysator wie FT-IR, MS
oder GC-MS)



DSCund TG — sich erganzende Techniken

Die Starke der DSC liegt darin, Phasentbergange
eines Materials zu erkennen und aufzuzeichnen. Der
Grund fir einen DSC-Effekt ist jedoch nicht immer
offensichtlich; es konnte sich dabei um

einen polymorphen Ubergang
einen Schmelzeffekt oder

einen durch einen Massenverlust
verursachten Effekt

handeln. Deshalb werden DSC und TG haufig als sich
erganzende Techniken eingesetzt. Kombiniert man
sie, ist es moglich zu unterscheiden, ob ein Effekt auf
strukturelle Anderungen zurlickzufiihren ist bzw. in
welchem Temperaturbereichen Massenanderungen
auftreten. Diese Informationen erleichtern die Inter-
pretation der detektierten Effekte —insbesondere,
wenn die Zusammensetzung einer Probe nicht
bekannt ist.

Bessere Interpretation durch Kopplung an
Emissionsgasanalysatoren

Um ein tieferes Verstandnis der Vorgange bei
Verdampfungs- und Zersetzungsprozessen zu
erhalten, l3sst sich der thermoanalytische Analysator
mit einem Emissionsgasanalysator (z. B. ein FT-IR-
Infrarot-Spektrometer), Massenspektrometer (MS)
oder Gaschromatograph-Spektrometer (GC-MS)
koppeln.

Viele Labore verwenden bereits FT-IR; fUr sie ist eine
Kopplung mit einem Thermoanalysegerét eine
logische Schlussfolgerung. Jedoch ist das FT-IR nicht
fahig, homonukleare, zweiatomige Molekdle, wie N,
und O,, zu detektieren. In solchen Fallen ist die
Massenspektrometrie die Methode der Wahl —wie
auch unter anderen spezifischen Umstanden. GC-MS
wird oft mit Thermoanalysegeraten wie TG und STA
gekoppelt, wenn komplexe Gasmischungen vor-
liegen, z. B. bei der Zersetzung groBer organischer
Molekdle.

Aussagekraftige Schluss-
folgerungen aus thermo-
analytischen Kurven




Polymorphie von Paracetamol

DSC /(mW/mg) H Waéhrend des Aufheiz-Abkihl-
Ne__CH, RN .
104 v exo \n/ zyklus' zeigt diese Probe nur einen
o) g DSC-Peak innerhalb der ersten
81 1% heating HO Aufheizung (grin). Die extrapo-
2" heating lierte Onsettemperatur (geman
6 DIN 51004) bei 169 °C stimmt
gut mit dem Schmelzpunkt der
4- kristallinen Form | Gberein.
Area: 158.7J/9g
. 7730 Peak™ 159.6°C _ . .
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Temperature /°C mit ihrer extrapolierten Onset-

temperatur <157 °C auf die
Form Il hin, deren theoretischer
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DSC-Messung an Paracetamol (4-Acetaminophenol); Probeneinewaage: 2,6 mg,
Al-Tiegel mit gelochtem Deckel, Heizrate: 10 K/min, Stickstoffatmosphare

DSC /(mW/mg) Integral /%  Denaturierung einer
v exo r 140 doppelstrangigen DNS
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DSC-Messung (rot) an einer wassrigen Proteinlésung; Probeneinwaagen: 1,38 mg sind. Diese Temperatur st ein

(Protein)/4,16 mg (Wasser), Drucktiegel aus Edelstahl, Heizrate 5 K/min, Ma@ fir die Stabilitat der Helix
Stickstoffatmosphare; Integral der DSC-Kurve (blau). und wird auch als Schmelztem-

peratur (T ) der DNS bezeichnet.




Materialcharakterisierung ...

Erhalt der Streichfahigkeit eines
Lippenpflegestifts Gber einen
weiten Temperaturbereich

Lippenpflegestifte bestehen in der
Regel aus verschiedenen Wachsen
oder Fetten sowie kosmetischen
Zusatzstoffen. Hier ist das Schmelz-
verhalten eines handelstblichen
Lippenpflegestifts zwischen -20 °C
und 85 °C gezeigt, aufgezeichnet
mittels DSC. Es sind insgesamt funf
Uberlagerte Peaks zu erkennen.

Die Integralkurve (rot) gibt den
Schmelzverlauf wider. Bei 25 °C
sind bereits 47 % der Mischung
geschmolzen (Flussiganteil) und
53 % (= 100 % — 47 %) sind noch
fest. Somit betragt der Fest-Flissig-
Anteil im vorliegenden Fall 53 %
bei 25 °C, 45 % bei 40 °C und nur
5,1 % bei 60 °C.

Der bereits bei Raumtemperatur
geschmolzene Anteil sorgt

fir Geschmeidigkeit und ein
gleichmaBiges Auftragen.

Charakterisierung von
Verpackungsmaterialen fir die
Qualitatskontrolle

Die Abbildung zeigt die DSC-
Profile zweier unterschiedlicher
Verbundfolien auf Polyethylen
(PE)-Basis. Die Peaktemperaturen
der endothermen Schmelzef-
fekte deuten darauf hin, dass

die rote Kurve auf ein PE-HD
(High-Density Polyethylen), die
schwarze jedoch wahrscheinlich
auf ein Polyethylen niederer
Dichte (PE-LD) zurtickzufUhren ist.

Der kleine Effekt bei 80 °Cin
der schwarzen Kurve weist
auf weitere Additive hin.
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80

DSC-Messung (blau; Integral der DSC-Kurve, rot) an einem Lippenpflegestift;

Probeneinwaage: 9,68 mg, Al -Tiegel mit gelochtem Deckel, Heizrate: 10 K/min,

Stickstoffatmosphare.
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DSC-Messungen an zwei Folien auf PE-Basis, jeweils 2. Aufheizung;

Probeneinwaagen: 5,08 mg und 5.12 mg, Al-Tiegel mit gelochtem Deckel,

Heizrate: 10 K/min, Stickstoffatmosphare
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DSC /(mW/mg)
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DSC-Messung an Nipagin (chemischer Name: 4-Hydroxybenzoesduremethylester);

Probeneinwaage: 2,12 mg, Al-Tiegel mit gelochtem Deckel, Heizrate: 0,7 K/min,
Stickstoffatmosphare

/°C

Substance: Nipagin

Mol mass: 152.150 g/mol
Purity: 99.864 mole %
Impurities: 0.136 mole %
T melting: 125.995°C

T meting pure: 126.063°C
Correction for linearization: 5.850 %

Baseline: |

[1.2]

+ Van't Hoff
% Lin. Van't Hoff

1/F

Reinheitsauswertung, basierend auf obiger Messung

Reinheit von Nipagin

DSC zur Ermittlung der
polymorphen Form

Nipagin oder Methylparaben
liegt in unterschiedlichen
polymorphen Formen vor. Die
hier untersuchte Modifikation
weist einen Schmelzpunkt
von 126 °C auf und entspricht
damit der monoklinen Form |.

Reinheitsbestimmung

Die eutektische Reinheit
einer Substanz kann aus dem
Schmelzpeak mittels der
Van't-Hoff-Gleichung (ASTM
E928) bestimmt werden.

Der Van't-Hoff-Plot zeigt neben
der linearisierten auch die nicht-
lineare Kurve, die das reale Proben-
verhalten darstellt. Die Temperatur
ist gegen 1/F aufgetragen, dem
reziproken Wert des Peakteils, der
dem bereits geschmolzenen Anteil
des Materials bei einer bestimmten
Temperatur entspricht. Die Reinheit
kann aus der Steigung der korri-
gierten linearen Kurve berechnet
werden. Bei 1/F = 0 wird die
theoretische Schmelztemperatur
von 100 % reinem Nigapin zu
126,063 °C ermittelt; die Schmelz-
temperatur der vorliegenden
Nipagin-Probe zu 125,995 °C.

Die Reinheit errechnet sich zu
99,864 %.

Die NETZSCH-Software fuhrt alle
Berechnungen selbststandig durch.



Glasliibergang von
sprihgetrockneter Laktose

Laktose (Zweifachzucker, Disac-
charid) wird haufig in der Lebens-
mitteltechnologie oder als Hilfs-
stoff in pharmazeutischen
Produkten eingesetzt. Je nach
Produktionsprozess konnen
amorphe Bereiche vorhanden sein.
Sie werden als GlasUibergange in
der DSC-Kurve erfasst. Hier wurde
sprihgetrocknetes a-Laktose-
Monohydrat (FlowlLac 90) mit
einem amorphen Anteil zwischen
10 % und 15 % untersucht.

Die obere DSC-Kurve zeigt

das thermische Verhalten
einschlieBlich der Entwasserung
bei ca. 149 °C (Peaktemperatur)
und Schmelzen der wasserfreien
a-Laktose bei 222 °C (Peak). Der
relative breite Effekt bei 248 °C
(Peaktemperatur) ist oft eine
Uberlagerung des Schmelzens
von B-Laktose mit dem Beginn
der Materialzersetzung. Ein
kleiner Glastibergang, bezogen
auf den amorphen Anteil, tritt
bei 64 °C (Midpoint, Inset) auf.

Bei Erhdohung der Heizrate steigt
auch die Stufenhohe des Glastber-
gangs (delta c ) sichtlich an
(unterer Plot). Dies vereinfacht

die Auswertung. Mit steigender
Heizrate werden jedoch auch alle
Effekte zu hoheren Temperaturen
verschoben. Hier verschiebt sich
wird der T_durch Verzehnfachung
der Heizrate von 62.1 °C auf

85 °C (Midpoints).

.. bezuglich Verarbeitung

DSC /(mW/mg)
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DSC-Messung an a-Laktose-Monohydrat; Probeneinwaage: 4,5 mg,
Al-Tiegel mit gelochtem Deckel, Heizrate: 20 K/min, Stickstoffatmosphare

DSC /(mW/mg)
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DSC-Messungen an a-Laktose-Monohydrat; Probeneinwaage: 4,2 mg - 4,7 mg,
Al-Tiegel mit gelochtem Deckel, Heizraten: 20 bis 200 K/min, Stickstoffatmosphéare



und Lagerung ...

DSC /(mW/mg)
1] vexo 77.3°C . 3457119
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DSC-Messung an Kaliumclavulanat; Probeneinwaage: 2,3 mg, Al-Tiegel mit
gelochtem Deckel, Heizrate: 10 K/min, Stickstoffatmosphare

= _0O OH
o~
0

Struktur von Kalium-
clavulanat (C;H,KNO,)

1T

TG /%

DSC /(mW/mg)

L exo
115 7 77.3°C

95 191.0°C

-10.91 %
90 1

50 100 150 200
Temperature /°C
Gemeinsame Darstellung der DSC- (rot) und TG-Ergebnisse (blau) an Kaliumclavu-

lanat; das TG-Experiment wurde unter den gleichen Bedingungen wie der DSC-Test
durchgefihrt.

110 1
105 ] I
05 200.2°C
-1.87 %
100 1 +— — ] I

Thermische Stabilitat von
Kaliumclavulanat

Hygroskopizitat: Eine Herausfor-
derung an die Lagerbestandigkeit
Kaliumclavulanat wird als hygro-
skopisch eingestuft. Daher ist der
Zustand des Lieferguts entschei-
dend fir seine Lagerbestandig-
keit. Hier dienten sowohl DSC-

als auch TG-FT-IR-Messungen

zur Ermittlung der Substanzeigen-
schaft.

DSC-Messung

Waéhrend der Aufheizung in Stick-
stoffatmosphére zeigt die DSC-
Kurve (obere Abbildung) einen
ausgedehnten endothermen
Effekt mit Peaktemperatur bei

77 °Cund einen exothermen
Doppelpeak, der bei 187 °C
(extrapolierter Onset) einsetzt.

TG-FT-IR-Messung

Die in der DSC beobachteten
Effekte werden durch die Massen-
verluste von 1,9 % und nahezu
11 % (untere Abbildung) hervor-
gerufen. Die Ergebnisse der
gekoppelten FT-IR-Messung (hier
nicht dargestellt) bestatigen,
dass der erste Massenverlust auf
die Freisetzung von Wasser und
der zweite hauptsachlich auf

die Freisetzung von CO, zurlck-
zufihren sind. Dies deutet auf
einen Zersetzungsbeginn bereits
kurz oberhalb von 150 °C hin.

Daraus ergibt sich, dass das
vorliegende Kaliumclavulanat
einen Wassergehalt von nahezu
2 % (vermutlich Oberflachen-
wasser) aufweist. Eine Veran-
derung der Substanz durch
warme und trockene Lagerung
kann — bedingt durch den frihen
Wasserverlust — bereits oberhalb
von Raumtemperatur auftreten.
Bei héheren Temperaturen zeigt
die Substanz nur Zersetzung,
jedoch kein Schmelzen.



Vertraglichkeit von Materialien in
einer physikalischen Mischung

Hier ist das thermische Verhalten
von reinem Ibuprofen (schwarz) mit
dem einer Mischung aus Ibuprofen
und Magnesiumstearat (Hilfsstoff
bei der Tablettenherstellung, blau)
verglichen.

Reines Ibuprofen (schwarz) zeigt
einen DSC-Peak mit einer extra-
polierten Onsettemperatur bei ca.
76 °C. Besteht Vertraglichkeit
(Kompatibilitat), sollten fur die
Mischung (blaue Kurve) zwei Peaks
detektiert werden: ein Peak fiir den
Wirkstoff und ein weiterer Peak fir
den Hilfsstoff. Stattdessen entsteht
ein Doppelpeak (65 °Cund 73 °Q),
der auf eine Wechselwirkung
zwischen beiden Substanzen
schlieBen lasst.

DSC /(mW/mg)

DSC /(mW/mg)
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Temperature /°C

DSC-Messung an Ibuprofen und einer Mischung aus Ibuprofen und Magnesium-
stearatim Verhaltnis 90:10; Probeneinwaagen: 5,36 und 5,17 mg, Al-Tiegel mit
gelochtem Deckel, Heizrate: 10 K/min, Stickstoffatmosphare; bis 200 °C sind keine
weiteren Effekte sichtbar.

Identifizieren von Substanzen
Uber ihre Schmelzbereiche

Polyethylenglykol, PEG, bezeichnet

gvexo 64'6°C eine Gruppe von wasserldslichen
] 3 é Polymeren unterschiedlicher
7] o1 ITe 2 PEG 6000 Kettenlangen. Sie werden
61 PEG 1500 ; % beispielsweise als Emulgatoren in
55 % % Cremes und Salben eingesetzt.
4] % % Die hinzugeflgte Zahl repré-
5] / / sentiert die durchschnittliche
] Molmasse des Polymers und
21 / / steht mit seinem Schmelzbe-
] ] reich in Beziehung. PEGs mit
] mittleren Molmassen von mehr
o 189,01/ 012170 als 1000 sind Festkorper mit
1] ' ' wachsartigem Aussehen.
35 40 45 50 55 60 65 70 75

Temperature /°C

DSC-Messungen an Polyethylenglycol 1500 und 6000; Probeneinwaagen:
2,13 mgund 1.22 mg, Al-Tiegel mit gelochtem Deckel, Heizraten: 10 K/min,

Stickstoffatmosphare

10

Die DSC ermdglicht eine
muhelose Unterscheidung der
einzelnen PEG-Typen anhand
ihres Schmelzverhaltens.



..und mehr
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TG-Messung an Aspartam; Probeneinwaage: 7,46 mg, AL,O_Tiegel,
Heizrate: 10 K/min, Stickstoffatmosphére
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Darstellung der TG-Kurve (rot) und dem entsprechenden zeitab-
hangigen Verlauf der Absorptionsintensitaten fir Methanol und
CO, (beispielhaft fir die FT-IR-Ergebnisse).

CO, methanol

3.0
[2.5

[2.0

05

Warum verliert Aspartam
seine SuBkraft wahrend der
Aufheizung?

Aspartam eignet sich nicht zum
Backen und Kochen, weil es bereits
unterhalb von 250 °C zerfallt.

Abgeleitet vom zugehorigen
TG-FT-IR-Experiment ergibt sich
eine zweistufige Massendnderung
bei 54 °Cund 115 °C (DTG-Peaks),
verursacht durch die Freisetzung
von Oberflachenwasser (1. Stufe
und Dehydratisierung. Die Massen-
stufe von 12,8 % bei 185 °C (DTG-
Peak) ist mit der Freisetzung von
Methanol verbunden (siehe untere
Abbildung) und entspricht dem
Zersetzungsbeginn des StiBstoffes.
Im darauffolgenden Schritt kommt
u.a. CO, hinzu, was auf eine fort-
schreitende Zersetzung hinweist.

Durch Vergleich der TG-Kurven
mit dem jeweiligen zeitlichen/
temperaturabhédngigen Verlauf
der Absorptionsintensitaten ist
sofort erkennbar, welches Gas
wahrend welcher Massenan-
derung freigesetzt wird.

I
IS

o
N
Y (Absorbance Units)

o
o

800
600 &
(e

400 Qe‘a@
200 e

3D-Darstellung aller gemessenen FT-IR-Spektren,
inkl. TG-Kurve und TG-Probentemperatur
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Die NETZSCH Nevio-Serie

FIN NEUES KONZEPT FUR BEISPIELLOSE
BENUTZERFREUNDLICHKEIT

Sie fihren Untersuchungen in den Bereichen Pharmazie, Kosmetika oder Lebens-
mittel durch? Dann ist lhre erste Wahl die neue NETZSCH Nevio-Gerateserie.

TG 209 F3 Nevio DSC 214 Nevio
Das Arbeitstier fir Qualitatssicherung Warmefluss-DSC mit den schnellsten
und Prozessoptimierung Aufheiz- und Abkuhlraten auf dem Markt
Robust und extrem zuverlassig Platzsparendes Design
Auswahl an Probentragern fir Perfekt aufeinander abgestimmtes
hochste Flexibilitat Sensor-/Tiegelkonzept flr ausge-
Gasdichtes Design zeichnete Reproduzierbarkeit
Zahlreiche Optionen: Hoher Probendurchsatz durch
Aufzeichung kalorischer Effekte automatischen Probenwechsler mit
GroBes Filtersystem zum Auffangen bis zu 20 Positionen

von Zersetzungsprodukten

Hoher Probendurchsatz dank auto-
matischem Probenwechsler mit bis
zu 20 Positionen

Made in Germany

NETZSCH = MEHR ALS 60 JAHRE ERFAHRUNG IN DER
HERSTELLUNG HOCHKLASSIGER THERMOANALYSEGERATE
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Temperaturbereich (max.)

Heiz-/Kidhlrate (max.)

Messbereich/Wagebereich (max.)

Enthalpiegenauigkeit
TG-Auflésung

Indium-Hohen-zu-Breiten-Verhaltnis

(engl. Indium Response Ratio)

Austauschbare Sensoren

Kihloptionen

Gasatmospharen

Massendurchflussregler (MFC)
fUr Spul-/Schutzgas

Regulierung des Gasflusses

Automatischer
Probenwechsler (ASC)

Software

Proteus®-Software,
einschlieBlich

Software-Erweiterungen
(Option)

Abmessungen (B x H x T) —inkl. ASC,

ohne physikalische Anschllsse

*

abzuglich Probengewicht
**fUr Indium

TG 209 F3 Nevio

RT bis 1000 °C
100 K/min / 200 K/min
2000 mg*
n/a
0,1 g

n/a

Ja

n/a

Inert, oxidierend, statisch
und dynamisch

Optional
(3; 0 bis 250 ml/min)

Mit MFCs: Software-gesteuert
Option

ab Proteus® 8

SmartMode
ExpertMode
AutoCalibration
c-DTA®

AutoEvaluation
Temperaturmodulation
Proteus® Protect
Identify

Peak Separation
Kinetics Neo

Thermal Simulations

575 mm x 460 mm x 560 mm

DSC 214 Nevio

-170 °C bis 600 °C
500 K/min
+750 mW

+1%**

n/a
> 100

n/a

LuftkGhlung: RT bis 600 °C
Druckluft: < 0 °C bis 600 °C
Intracooler: -70 °C bis 600 °C
Flassigstickstoff:-170 °C bis 600 °C

Inert, oxidierende, statisch
und dynamisch

Integriert
(3; 0 bis 250 ml/min)

Software-gesteuert
Option

ab Proteus® 8

SmartMode
ExpertMode
AutoCalibration
(Advanced) BeFlat®
AutoEvaluation
Identify

Temperaturmodulation
Spezifische Warmekapazitat (cp)
Proteus® Protect
Reinheitsbestimmung (Purity)
Peak Separation

Kinetics Neo

Thermal Simulations

350 mm x 445 mm x 560 mm

Technische Eckdaten
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NETZSCH Nevio-Serie — Alles, was

DSC 204 F1 Nevio

Premium-Warmestrom-Kalorimeter

TG 209 F1 Nevio Austauschbare Sensoren, optimiert fir
unterschiedliche Applikationen

Hochqualitative Ultra-Mikrowaage fur Extrem effizient — automatischer Proben-

Forschung & Entwicklung wechsler fur bis zu 192 Proben und automa-
Vakuumdicht tische Anstechvorrichtung (Option)
Korrisonsbestandiger Keramik-Ofen Undbertroffenes Indium-Héhen-zu-Breiten-
Aufzeichnung kalorischer Effekte (c-DTA®) Verhaltnis (engl. Indium-Response-Ratio,
Grofes Filtersystem zum direkten hervorragende Empfindlichkeit bei gleich-
Auffangen von Zersetzungsprodukten zeitig hoher Aufldésung)

Vorkonfiguriert fir die Kopplung an Gas-
analysesysteme (FT-IR, MS oder GC-MS)
Hoher Probendurchsatz fir den Betrieb
Uber Nacht oder Gber das Wochenende -
automatischer Probenwechsler fir bis

zu 192 Proben, inkl. Anstechvorrichtung
(Option)

STA 449 F3 Nevio

Speziell fir anspruchsvolle Aufgaben
Modularer Aufbau, anpassbar an unter-
schiedlichste Erfordernisse, z. B. fur
Messungen unter relativer Feuchte
Vakuumdicht
Vorkonfiguriert fir die Kopplung an Gas-
analysesysteme (FT-IR, MS oder GC-MS)
Automatisches Abarbeiten von
Messserien mit automatischem Proben-
wechsler mit bis zu 20 Positionen

14



Sie benotigen, in einem Paket

TG 209 F1 Nevio

Temperaturbereich (10°Q) ... RT bis 1100 °C

Max. Heiz- und Kihlrate 200 K/min
Wage-/Messbereich (max.) 2000 mg"
Enthalpiegenauigkeit n/a
TG-Auflésung 0,1 ug
Indium-Hbhen-zu-Breiten-
Verhaltnis (engl. Indium n/a
Response Ratio)
Sensoren Wechselbar
Kdhloptionen n/a

. Inert, oxidierend, statisch
Gasatmospharen .
und dynamisch

Design Vakuumdicht

3, integriert

Regulierung des Gasflusses (0 bis 250 ml/min)

Automatischer Proben-

wechsler (ASC, Option) 192 Positionen

SmartMode, ExpertMode,

AutoCalibration, BeFlat®,

c-DTA®, AutoEvaluation,
Identify

Proteus®-Software,
einschlieBlich

Temperaturmodulation,
Proteus® Protect, Peak
Separation, Kinetics Neo,
Thermal Simulations

Software-Erweiterungen
(Option)

" abzuglich Tiegelgewicht

2 flr Indium

3 optimierter Temperaturbereich fir Pharmazie,
Kosmetik und Lebensmittel, ofenabhangig,
gesamter Temperaturbereich: -150 °C bis 2400 °C

4 flr Typ E-Thermoelement

' Verwendung der Gleichung, B. Wunderlich,
Thermal Analysis of Polymeric Materials,
Springer (2005), S. 346

® in AlLO,Tiegeln

DSC 204 F1 Nevio STA 449 F3 Nevio

-180 °C bis 700 °C -150 °C bis 1000 °C?

200 K/min 50 K/min
+750 mW 35000 mg" /= 250 mW4
<1 %? +1..3%
n/a 0,1 ug
> 160 mW/K? > 85 mW/K2®
Austauschbar Wechselbar
Luftkihlung bis 700 °C
Druckluft:

o o Druckluft:
<0°Cbis 700°C <0°C bis 1000 °C?
Intracooler: Flassigstickstoff:
-85 °C bis 600 °C g '

_ o H o 3)
FlUssigstickstoff: 150 °Cbis 1000 °C

-180 °C bis 700 °C

Inert, oxid., reduz.
(Formiergas), Feuchte,
Vakuum, stat., dynam.

Inert, oxidierend, statisch
und dynamisch

Gasdicht Vakuumdicht

Option
(3; 0 bis 250 ml/min)

3, integriert
(0 bis 250 ml/min)
192 Positionen 20 Positionen
SmartMode, ExpertMode,
AutoCalibration, Beflat®,

spez. Warmekapazitat,
AutoEvaluation, Identify

c-DTA®, AutoEvaluation,
Identify

Temperaturmodulation,
Proteus® Protect, Peak
Separation, Kinetics Neo,
Thermal Simulations

Temperaturmodulation,
Proteus® Protect, Peak
Separation, Kinetics Neo,
Thermal Simulations

Technische Eckdaten
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EMISSTONSGASANALYSE

Beleuchtet die Vorgange hinter Massenverlusten

Die Kopplung eines Gasanalysesystem an die TG 209 F1 Nevio oder die STA 449 F3 Nevio
ermdglicht einen tieferen Einblick in das Materialverhalten und erleichtert die Identifizierung
und Quantifizierung der freigesetzten Gase.

Folgende Kopplungsméglichkeiten stehen zur Verfligung:

Aeolos® PERSEUS®?
® ®2)
PEFI?EIE le)s Quadro FT-IR® GC-MS? T:FfﬁsREB:A S FT-IR + FT-IR®
MS3 GC-MS

TG 209 F1

Nevio v v v v v v v
bis 1100 °C
STA 449 F3

Nevio v v v v v v v
bis 1000 °C"

" je nach gewahltem Ofen
2 PERSEUS® entspricht einer direkten Kopplung, ohne Transferleitung
3 MS Uber Kapillare bzw. FT-IR Uber Kapillare

Jede dieser Geratekombinationen kann zusatzlich mit einem automatischen Probenwechsler
(ASC) ausgestattet werden. Auch in diesem Fall kann das Thermoanalysegerat und der
Gasanalysator mit der Proteus®-Software gesteuert werden.

FT-IR (Bruker INVENIO mit externer Gaszelle) und MS (QMS 403 Aéolos® Quadro), simultan gekoppelt an die TG 209 F1 Nevio

16



WMWM 5

GC-MS gekoppelt an eine STA 449 F3 Nevio

50 % weniger
Stelltlache mit
der PERSEUS®-

FT-IR-Kopplung

Optimaler Schutz der
Waage durch oberschalige
Anordnung der NETZSCH-TGs

Warme Gase haben die Tendenz
aufzusteigen. Dieser Kamineffekt
bewirkt bei oberschaligen
Waagen, dass das von unten nach
oben geflhrte Spiilgas die von der
Probe freigesetzten Gase zum
Gasauslass am oberen Ofenteil
transportiert. Dadurch verringert
sich das Kontaminationsrisiko der
unterhalb der Probe angeord-
neten Waage. Eine oberschalige
Anordnung der Waage ist somit
ideal zur Kopplung an
Emissionsgasanalysatoren.

Reine Inertgasatmosphare
fur die Emissionsgasanayse
(EGA)

Zur Detektion minimaler Konzen-
trationen der in der Gasphase
freigesetzten Produkte muss der
Untergrund in einem Gasanalyse-
system, insbesondere fiir H,O und
CO, aus der Umgebung, so gering
wie maoglich sein. Zusatzlich sind
Massenspektrometer, die als
GC-Detektoren eingesetzt werden,
sehr empfindlich gegentber
gréBeren Mengen an Restsauer-
stoff. Voraussetzung fir die
erfolgreiche Gasanalytik ist daher
die Vakuumdichtigkeit oder
zumindest die Gasdichtigkeit, wie
sie bei jedem NETZSCH-TG/
STA-Gerat gegeben ist.
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®) Proteus®-Software

18

Eine neue Dimension von Effizienz

Das NETZSCH-Proteus®-Softwarepaket bietet weit mehr als eine herkdmmliche Software zur Steuerung der
Gerate und Auswertung von Messdaten. Sie ist intuitiv und einfach zu bedienen (besonders bei Anwendung der
Benutzeroberfladche SmartMode), sie unterstlitzt den Anwender mit einer Vielzahl von intelligenten und
natzlichen Features (z. B. die einzigartige AutoEvaluation) und sie beinhaltet ein Expertensystem, das sogenannte

Identify (siehe Seite 20).

Proteus®-Software — All-in-One

Die Philosophie hinter der Proteus ®-
Software ist es, alles Notwendige
flr die Durchfihrung und Aus-
wertung der Messungen in einem
Paket anzubieten. Die einzigen
Funktionalitaten, die nicht Teil des
Basispakets sind, sind spezielle,
optionale Features wie z. B.
¢,-Bestimmung oder Proteus®
Protect (Seite 19).

Gerateunabhéangige Methoden

Proteus® basiert auf Messmethoden,

die beides konnen: das definierte
Temperaturprogramm verarbeiten
und —falls gewiinscht — die aufge-
zeichneten Kurven auswerten. Die
Methoden kénnen flr alle Gerate
des gleichen Typs (z. B. DSC 204 F1
Nevio und DSC 214 Nevio) und
vergleichbarer Konfiguration in
einem Labor verwendet werden.

DSC 204 F1 Nevio DSC 214 Nevio
SmartMode v v
ExpertMode v v
AutoCalibration v v
(Advanced) BeFlat® v v
c-DTA® n/a n/a
AutoEvaluation v v
Temperaturmodulation Option Option
Spezifische Warmekapazitat (cp) v Option
Proteus® Protect Option Option
Purity Determination Option Option
Identify v v

TG 209 F1 Nevio

SmartMode und ExpertMode

Zwei Benutzeroberflachen stehen
zur Wahl fur DSC- und TG-Geréte:
der vereinfachende SmartMode
(Seite 19 oben) — besonders
vorteilhaft in Zusammenhang mit
einem Touch-Monitor — und der
ExpertMode mit seiner klassische
Benutzeroberflache. Der Anwender
kann zwischen den beiden
Darstellungen frei wahlen —auch
bei angeschlossenem ASC.

TG 209 F3 Nevio

v v
v v
v v
v n/a
v v
v v
Option Option
n/a n/a
Option Option
n/a n/a
v Option



SmartMode

NETZ5CH

| | SFEEEN

TG 209F3

Segnent: JP
5917 "C

e | Measurement - Single Run (running ..)
- : CANETZSCH\ProteusT0\tsta\Cann Ni-Lingh-sth SmartMo de .

man muss kein
Experte sein, um
L s | eine TG-Messung
1 Zu starten!

Proteus® Protect — Immer auf der sicheren Seite

®

Proteus® mit Proteus Protect gewahrleistet Datenintegritat auf hdchstem Niveau und
entspricht den Anforderungen von 21 CFR Part 11 oder EU Annex 11.

Messdaten kdnnen nicht verandert werden.

Jede Aktion wird in einem Audit Trail dokumentiert, der ausgedruckt und exportiert
werden kann.

Aus Datenschutzgriinden haben nur autorisierte Personen Zugang zu diesem Audit Trail.
Benutzermanagement flrr die Vergabe von Berechtigungen an Anwender.
Passwortverwaltung fir eine effektive Zugangskontrolle.

Watchdog-Funktion, die den Benutzer nach einer definierten Zeit der Inaktivitat
automatisch abmeldet.

Unterschrift-Modul zur Sicherstellung, dass nur genehmigte Kalibrierungen oder
Methoden als Grundlage fir neue Messungen verwendet und nur genehmigte
Auswertungen veroffentlich werden.
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of unknown matenal

AutoEvaluation — Die erste selbst-
tatige Auswerteroutine

Die einzigartige Auto£valuation-
Funktion erkennt thermische
Effekte —d. h. Peaks oder Massen-
anderungen —und wertet diese
ohne Zutun des Anwenders aus.
Intelligente Algorithmen sind in
der Lage, DSC- und TG-Daten
vollautomatisch auszuwerten und
damit vollig objektive Ergebnisse
Zu erzeugen.

Erfahrene Anwender kédnnen diese
Ergebnisse als zweite Meinung
heranziehen. Der Bediener hat
jederzeit die volle Kontrolle und
kann —falls gewlnscht — Werte
neu berechnen oder manuelle
Auswertungen durchfihren.

20

.80.0°C
peak: 80- s
Onset: 75:6 °C 2

Identify — Das Kurvenerkennungs- und Datenbanksystem

Identify markiert einen echten Wendepunkt im Bereich der thermischen
Analyse. Dieses Softwarepaket ermoglicht die Identifizierung und Klassi-
fizierung von Materialien durch Datenbankabgleich mit nur einem Klick.

Bei DSC- und TG-Kurven ist der Vergleich effektbasiert, was eine schnelle
und effiziente Auswertung ermoglicht. Das Ergebnis ist eine Trefferliste
(s.0. unter Results).

Neben Eins-zu-Eins-Vergleichen mit individuellen Kurven oder Literatur-
daten kann auch geprift werden, ob eine bestimmte Kurve zu einer
bestimmten Klasse gehort. Diese Klassen kénnen aus Datensatzen fur
unterschiedliche Typen desselben Materials oder aus Referenzkurven fir
die Pass/Fail-Prifung im Rahmen der Qualitatskontrolle bestehen.

Sowohl die Bibliotheken als auch die Klassen sind unbeschrankt und
kdnnen einfach vom Anwender mit eigenen Experimenten und Kennt-
nissen erweitert werden. Die von NETZSCH gelieferten Bibliotheken
beinhalten mehr als 1.200 Eintrage zu verschiedenen Anwendungsge-
bieten einschl. Pharmazeutika und Organika.



Jit

gimilarity

97.69 %
95.05 %
82.20%
71.09 %
67.83%

WEITERE HILFREICHE SOFTWARE-EIGENSCHAFTEN

Kundenspezifische Anpassung
mittels AutoEvaluation

FUr maximalen Komfort kann jeder
Anwender individuell festlegen,
welche Werte bei Anwendung von
AutoEvaluation angezeigt werden
sollen. Die resultierende Grafik
kann an die BedUrfnisse eines
jeden Benutzers angepasst
werden.

General

Screen Display Fine

Mouse u

Scaling

DSC effects

Print / Export

Import & Save [V]Peak

Sensitivity of the search

|¥] Glass transition

[¥] Complex peak
["] Partial peak area

Initial Units

Initial Correction

DSC AutoEvaluation

TG AutoEvaluation

[7] Onset
[T]Endset

[[IPeak

[[Peak=

Complex peak

[V] Area

[V]Fill area

V150

[ Auto baseline type

SuperPosition von Kurven

Dieses Simulationstool eignet sich
besonders fir die Qualitatskontrolle
oder bei Studien zur Deformu-
lierung. Es berechnet Uberlage-
rungskurven, die sich aus DSC- oder
TG-Kurven der Einzelkomponenten
additiv zusammensetzen. Dies
ermoglicht die Simulation des
thermischen Verhaltens vertrag-
licher physikalischer Mischungen
(Kompatibilitat).

Fur die Berechnung mit
SuperPosition kann der Anwender
die Massenanteile der einzelnen
Komponenten (in %) frei wahlen.

Kurvenmittelung auf Basis von
absoluten oder relativen Werten

Die Mittelung der absoluten Werte
(mW oder Am in mg) berUck-
sichtigt die Probenmasse, die den
Messkurven zugrundeliegen. Die
Mittelung der relativen Werte
(mMW/mg oder Am in %) ver-
wendet nur die Anzahl der
Messungen.
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Aufstellung und Inbetriebnahme, Geratequalifizierung

Wir nehmen lhr Analysegerat in Betrieb, fihren eine komplette Konfigu-
ration und Parametrisierung durch und geben lhren Mitarbeitern eine
umfassende Grundeinweisung. Gerne flihren unsere Serviceingenieure
die Installations- (IQ) und Funktionsqualifizierung (OQ) auf der Basis von
USP <1085> oder GAMP 5 vor Ort durch, um eine ordnungsgemaRe
Installation und einen reibungslosen Betrieb zu gewahrleisten. Bei Bedarf
unterstltzen unsere Ingenieure den Anwender auch bei der Leistungs-
qualifizierung (PQ).

Kalibrierservice

Neben einer Vor-Ort-Kalibrierung im Anschluss an die Installation eines
Neugerates gehoren regelmaBige Rekalibrierungen zu unserem
Servicespektrum.

... und vieles mehr

Der Name NETZSCH steht
weltweit fir umfassende
Betreuung und kompetenten,
zuverlassigen Service — vor

und nach dem Geratekauf.
Unsere qualifizierten Mitar-
beiter aus den Bereichen Appli-
kation, Technischer Service und
Beratung freuen sich darauf, lhre
Fragen im direkten Gesprach zu
beantworten.

In speziellen, auf Sie und lhre
Mitarbeiter zugeschnittenen
Trainingsprogrammen lernen Sie,
die Moglichkeiten lhres Gerates
auszuschopfen.

Zur Erhaltung lhre Investition
begleitet Sie unser sachver-
standiges Serviceteam wéahrend
des gesamten Zyklus’ Ihres
Analysegerétes.

IMMER
AN [HRER
SEITE —
WO IMMER
SIESIND




Unsere Kompetenz in

Applikationen-

Die Applikationslabore von NETZSCH Analysieren &
Prifen sind ein kompetenter Partner bei annahernd
allen Fragestellungen in der thermischen Analyse. Das
beinhaltet sorgfaltigste Probenvorbereitung sowie die
Prifung und Interpretation lhrer Messergebnisse.
Unsere unterschiedlichen Messverfahren und Mess-
stationen entsprechen dem neuesten Stand der
Technik. Auch fUr spezielle Fragestellungen haben

wir Losungen parat.

Im Rahmen der thermischen Analyse und der
Messung thermophysikalischer Eigenschaften bieten
wir lhnen ein umfassendes Programm verschiedenster
Analyseverfahren zur Charakterisierung von
Werkstoffen.

TECHNISCHER SERVICE

O 0O

Wartungund  Software- Austausch- 1Q/0Q-
Reparatur Updates service Gerate-
qualifikationen

© © O

Kalibrier- Ersatzteil- Umzugs-
service service service

Standorte der NETZSCH-Applikationslabors:
Deutschland (Selb — Hauptsitz)
USA (Burlington, MA)
China (Shanghai)
Demonstrationsmessungen werden jedoch auch an
anderen Standorten rund um den Erdball angeboten.

Fur Einzelheiten wenden Sie sich bitte an lhren
NETZSCH-Vertreter.

SCHULUNG LABOR

©

Schulung Applikationsservice

und Auftragsmessungen

Umfangreiche Gerate-
und Methodenschulungen
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Die NETZSCH Gruppe ist ein inhabergefihrtes, international tatiges Techno-
logieunternehmen mit Hauptsitz in Deutschland. Die Geschéaftsbereiche
Analysieren & Prifen, Mahlen & Dispergieren sowie Pumpen & Systeme
stehen fUr individuelle Lésungen auf hochstem Niveau. Mehr als 4.000
Mitarbeiter in 36 Landern und ein weltweites Vertriebs- und Servicenetz
gewahrleisten Kundennahe und kompetenten Service.

Dabei ist unser Leistungsanspruch hoch. Wir versprechen unseren Kunden
Proven Excellence — herausragende Leistungen in allen Bereichen. Dass wir
das kdnnen, beweisen wir immer wieder seit 1873.

NETZSCH Technologie ist weltweit fihrend im Bereich der Thermischen
Charakterisierung von annahernd allen Werkstoffen. Wir bieten Komplett-
|6sungen fir die Thermische Analyse, die Kalorimetrie (adiabatische und
Reaktionskalorimetrie), die Bestimmung thermophysikalischer Eigen-
schaften, die Rheologie und die Brandprifung. Basierend auf mehr als
60 Jahren Applikationserfahrung, einer breiten Produktpalette auf dem
neuesten Stand der Technik und umfassenden Serviceleistungen erarbeiten
wir fir Sie Lésungen und Geratekonfigurationen, die lhren taglichen
Anforderungen mehr als gerecht werden.

Proven Excellence.

NETZSCH-Geratebau GmbH

WittelsbacherstraBe 42

95100 Selb

Deutschland “ ETzs t“®
Tel.: +49 9287 881-0

Fax: +49 9287 881 505

at@netzsch.com www.netzsch.com

NGB - Untersuchung von Pharmazeutika, Lebensmitteln und Kosmetika mit der NETZSCH Nevio-Gerateserie - DE - 0822 - Technische Anderungen vorbehalten.



