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Прибор на все Прибор на все 
случаислучаи::

новыйновый DSC 204 F1 DSC 204 F1 
PhoenixPhoenix

СтефанСтефан КнапеКнапе, , Эрвин КайзерсбергерЭрвин Кайзерсбергер,,
ТатьянаТатьяна ВетроваВетрова

NETZSCHNETZSCH--Gerätebau GmbH, Gerätebau GmbH, ЗельбЗельб, , ГерманияГермания
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СодержаниеСодержание
•• Новая конструкция со встроенными Новая конструкция со встроенными 
функциямифункциями

•• Два типаДва типа сенсоровсенсоров длядля различныхразличных
примененийприменений

•• BeFlatBeFlat:: сглаживание исглаживание и улучшениеулучшение
воспроизводимостивоспроизводимости базовой линиибазовой линии

•• Газонепроницаемая ячейкаГазонепроницаемая ячейка DSCDSC
•• Встроенный электронный контроллер Встроенный электронный контроллер 
газовогогазового потокапотока

•• Устройства охлаждения сжатым воздухомУстройства охлаждения сжатым воздухом, , 
механическое имеханическое и азотомазотом LNLN22/GN/GN22

•• Разнообразие тиглейРазнообразие тиглей
•• АвтоматическаяАвтоматическая сменасмена образцаобразца ((опцияопция))
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ДизайнДизайн

•• ПривлекательныйПривлекательный дизайндизайн
•• Включение всех необходимыхВключение всех необходимых
функцийфункций

•• Корпус выполнен методом литья Корпус выполнен методом литья 
под давлениемпод давлением
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Современный Современный 
дизайндизайн ии
функциональнаяфункциональная
конструкцияконструкция



DSC204F1 Roadshow/5

ИзмерительнаяИзмерительная системасистема::
ОсновныеОсновные характеристикихарактеристики
ШирокийШирокий температурныйтемпературный интервалинтервал

--180 ... 700°C180 ... 700°C
Скорости нагреваСкорости нагрева / / охлажденияохлаждения

0.001 ... 100 K/0.001 ... 100 K/минмин
Порог чувствительности ДСКПорог чувствительности ДСК 0.10.1мкВтмкВт

2 2 канала продувочного газаканала продувочного газа сс
автоматическим переключениемавтоматическим переключением

1 1 канал защитного газаканал защитного газа
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Типы сенсоров Типы сенсоров DSCDSC

•• ττ –– сенсорсенсор с наименьшим временемс наименьшим временем
откликаотклика

•• µµ –– сенсорсенсор с наибольшей с наибольшей 
чувствительностьючувствительностью

µµττ
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Типы сенсоров ДСКТипы сенсоров ДСК
температурныйтемпературный калориметрическаякалориметрическая постояннаяпостоянная

диапазондиапазон чувствительностьчувствительность временивремени

(°C)(°C) ((мкВмкВ//мВтмВт)) ((сс))

ττ --180 ... 700180 ... 700 3 ... 3.53 ... 3.5 0.60.6

µµ --150 ... 400150 ... 400 40 ... 6540 ... 65 < 3< 3
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2.1 мг индия, 10 K/мин
N2 20 мл/мин (воспроизводимость лучше 0.1 %)

Calibration
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Программная корректировка ДСК, 
расширенное прграммное обеспечение
(поправки на тепловое сопротивление и постоянную 
времени)

начальное измерение

с 
поправкой
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Термокинетический анализ
отверждения эпоксидных смол
NETZSCH Thermokinetics       Curing of Epoxy Resin

50 100 150 200 250 300
Temperature/°C

-2.5

-2.0

-1.5

-1.0

-0.5

0

Heat flow rate/(W/g)

exo

A B C D1 2 3

Step 1: n-th order
Step 2: 1st order with autocatalysis by C
Step 3: n-th order
Date/Time: 27.01.2003 at 11:49
NETZSCH Applications Laboratory

 20 K/min   -382.3 J/g
 10 K/min   -432.7 J/g
   5 K/min   -436.8 J/g
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Прогноз степени отверждения
эпоксидной смолы при определенной 
температурной программе

Final product vs. Time       Curing of Epoxy Resin
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ττ -- сенсорсенсор
Отличное разрешение пикаОтличное разрешение пика благодаряблагодаря малой малой 
постоянной временипостоянной времени; ; высокаявысокая
воспроизводимостьвоспроизводимость припри 5 K/5 K/минмин

65 70 75 80 85
Temperature /°C

-2

0

2

4

6

8

10

DSC /(mW/mg)

Hexatriacontan (480 µg)
2nd and 3rd heating

73.3 °C

75.6 °C

72.8 °C

↑  exo↑ 
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Программная коррекция ДСК и
интегральный сигнал: проба - 480 мкг
Hexatriacontan (C36P74)
(устранение влияния прибора приводит к улучшению разрешения пика и 
уточнению информации об отношении твердое тело-жидкость)

original
korrigiert
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Сорбитол (сорбит, заменитель сахара, 
влияние содержание воды - сдвиг перехода 
стеклования)

Sorbitol + 5.5 % water

10.94 мг (чистый), 25.42 мг, закрытые Al тигли, 10 K/мин, N2 20 мл/мин
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ττ -- сенсорсенсор
Отличное разрешение пика приОтличное разрешение пика при скорости скорости 
нагрева нагрева 10 K/10 K/мин также при высоких мин также при высоких 
температурахтемпературах

300 350 400 450 500 550 600 650 700
Temperature /°C

20

40

60

80

100

DSC /mW

Aluminum alloy LM4
(5 wt% Si, 3 wt% Cu, 0.4 wt% Mn)

510.8 °C

519.4 °C
533.4 °C

576.5 °C
623.4 °C

↓  exo
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Алюминиевый сплав: LM4

Heatin g and  coolin g systHe at flow  paths

Temp erature  andHeat flux se nsors

Sam pleRefe rence

The rmal r esisto r

Расчет фазовых 
диаграмм с 
применением 
математического 
разделения пиков
(температуры 
onset=тв. тело, 
end=жидкость, 
изменения теплот)

Пик 1: 0.36%, пик 2: 1.7%, пик 3: 0.48 %, пик 4: 35.4 % пик 5: 62.03 %
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µµ -- сенсорсенсор
Для повышения калориметрической Для повышения калориметрической 
чувствительности при регистрации чувствительности при регистрации 
тонких термических эффектов в тонких термических эффектов в 
качестве сенсорного диска качестве сенсорного диска 
использовалась специально использовалась специально 
легированная кремниевая подложкалегированная кремниевая подложка

Особенно подходит для применений в Особенно подходит для применений в 
фармацевтике, анализе продуктов фармацевтике, анализе продуктов 
питания и жидкихпитания и жидких крсталловкрсталлов..
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µµ -- сенсорсенсор:: 4,4’-азоксианизол, обзор

Тест для сравнения чувствительности и разрешения             
систем ДСК
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100 110 120 130 140 150
Temperature /°C

0

2

4

6

8

10

DSC /mW

4,4'-Azoxyanisole: 5.09 mg

TAWN: Plot 2

a
b

a = 0,733 mW b = 2,170 mW

a/b = 0,33

Complex Peak: 
Peak*:
Height:

123.5 °C
32.16 mW

↓  exo
20K/20K/минмин

µµ -- сенсорсенсор:: 4,4’-азоксианизол, тест разрешения
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132.0 133.0 134.0 135.0 136.0 137.0
Temperature /°C

0

0.02

0.04

0.06

0.08

0.10

0.12

0.14

DSC /mW

c/d = 26,26

TAWN: Plot 3

d = 2.7 µW

c = 70.9 µW

4,4'-Azoxyanisole: 0.248 mg

132.0 °C, 0.0358 mW 135.2 °C, 0.0385 mW

Area:
Onset:
Height:

0.6299 mJ
135.4 °C

0.0709 mW

↓  exo

s-sensor: c/d: 11.3

1K/1K/минмин

µµ -- сенсорсенсор:: 4,4’-азоксианизол, тест чувствительности
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µµ-- сенсорсенсор:: 4,4’-азоксианизол, 0.27 мг, 1 K/мин
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µµ-- сенсорсенсор:: жидкий кристалл MHPOBC

(R)-4-[(1-Methylheptyloxy)-carbonyl]phenyl 4´-octyloxy-4-biphenylcarboxylate
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µµ -- сенсорсенсор:: жидкий кристалл MHPOBC

= 0.25 J/g
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BeFlatBeFlat

Расширенное программное 
обеспечение Proteus® - задачи 
проведения и контроля 
измерений, а также оценка 
результатов измерений.
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Новый метод уточнения результатов: 
BeFlat

Отклонения базовой линии, зависящие от температуры и времени, 
корректируются полиномом. Коэффициенты полинома определяются с 
помощью не менее трех измерений с различными скоростями нагрева.
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Новый метод уточнения результатов:
BeFlat

Процедуру BeFlat можно применять во время или после измерений и 
сохранить в памяти вместе с необработанными данными.
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Газонепроницаемая ячейкаГазонепроницаемая ячейка DSCDSC

•• Заданная газовая атмосфераЗаданная газовая атмосфера

•• Сопряжение с Фурье ИКСопряжение с Фурье ИК--спетрометромспетрометром
(FTIR) (FTIR) или массили масс--спектрометромспектрометром (MS) (MS) 
для анализадля анализа низколетучихнизколетучих газовгазов

( в разработке)( в разработке)
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ВстроеннаяВстроенная электроникаэлектроника длядля
контроля и управления газовым контроля и управления газовым 
потокомпотоком
•• Встроенная электроника для контроля Встроенная электроника для контроля 
потоком продувочных и защитных газов с потоком продувочных и защитных газов с 
помощью программного обеспеченияпомощью программного обеспечения

•• Измеритель потока,Измеритель потока, откалиброванныйоткалиброванный попо NN22

•• Калибровочные коэффициенты дляКалибровочные коэффициенты для OO2 2 , Ar, , Ar, 
He, COHe, CO2 2 , ..., ...

•• Калибровочные коэффициенты могут быть Калибровочные коэффициенты могут быть 
также определены операторомтакже определены оператором

•• Точные газовые потокиТочные газовые потоки, , например,например, для для 
определенияопределения O.I.T. O.I.T. 

•• Устанавливаемые значенияУстанавливаемые значения: : 
5 ... 250 5 ... 250 млмл / / минмин, , шаг ходашаг хода: 1 : 1 млмл / / минмин
(He: 10 ... 250 (He: 10 ... 250 млмл / / минмин, , шагшаг: 5 : 5 млмл / / минмин))
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Определение O.I.T. 
полиэтиленовых труб с использованием 
точных газовых потоковгазовых потоков (50 (50 млмл//минмин))

O.I.T. В соответствии с нормами DIN EN 728, ISO/TR 10837,
ASTM D 3895

Исследование влияния антиоксидантов (стабилизаторов)
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Окислительное индукционное времяОкислительное индукционное время
(O.I.T.)(O.I.T.) полимераполимера ABS ABS с использованием с использованием 
точного газового потока точного газового потока (50 (50 млмл//минмин))

200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000
Time /s

-0.4

-0.2

0

0.2

0.4

DSC /(mW/mg)

60

80

100

120

140

160

180

200

Temperature /°C

Tg

N O2 2

86.8 s 165.4 s

↓  exo

[1] O.I.T.- DSC

11501200125013001350140014501500
Time /s

-0.25
-0.20

-0.15
-0.10

DSC /(mW/mg)

86.8 s
↓  exo

Дефектный образецДефектный образец ((зеленая криваязеленая кривая) ) начинает окислятьсяначинает окисляться
гораздо раньше, чемгораздо раньше, чем чистый эталонный образецчистый эталонный образец ((красная кривая)красная кривая)..
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Различные устройстваРазличные устройства
охлажденияохлаждения
•• Охлаждение жидкимОхлаждение жидким / / 
газообразным азотомгазообразным азотом
(LN(LN22/GN/GN22))
--180 ... 700°C180 ... 700°C

•• Механическое охлаждениеМеханическое охлаждение
--85 ... 600°C85 ... 600°C

•• Охлаждение сжатым воздухомОхлаждение сжатым воздухом
RT ... 700°CRT ... 700°C
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СхемаСхема: LN: LN2 2 / GN/ GN22

Охлаждающий 
пояс
(серебро),
используется 
также  при 
воздушном 
охлаждении

Газонепро-
ницаемый
корпус
ячейки
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LNLN22 / GN/ GN2 2 охлаждениеохлаждение
Жидкий азотЖидкий азот ( LN( LN2 2 ))
•• --180 ... 700°C180 ... 700°C
•• Постоянные скорости охлажденияПостоянные скорости охлаждения: : 

--10 K/10 K/минмин додо --150°C150°C
--20 K/20 K/мин домин до --140°C140°C

•• Минимальное время охлаждения от Минимальное время охлаждения от 700°C 700°C додо --170°C: 170°C: 
окок. 10 . 10 минмин

Газообразный азотГазообразный азот ( GN( GN2 2 ))
•• --110 ... 700°C110 ... 700°C
•• Постоянные скорости охлажденияПостоянные скорости охлаждения : : 

--10 K/10 K/минмин додо --100°C 100°C 
--20 K/20 K/минмин додо --35°C35°C
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По поводуПо поводу охлаждения охлаждения 
жидким азотомжидким азотом
•• могут быть проблемы с могут быть проблемы с 
доставкойдоставкой ((проблема снабженияпроблема снабжения))

•• жидкий азотжидкий азот дорогостоящийдорогостоящий
((особенно малые количестваособенно малые количества))

•• При использовании азота При использовании азота 
необходимо соблюдать технику необходимо соблюдать технику 
безопасностибезопасности
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Механическое охлаждениеМеханическое охлаждение ((MC)MC)

•• Широкий температурный диапазонШирокий температурный диапазон: : 
--85 ... 600°C85 ... 600°C

•• Незначительные текущие расходыНезначительные текущие расходы
•• Система охлаждения закрытого типаСистема охлаждения закрытого типа
не используетсяне используется хладоагентхладоагент, не нужно , не нужно 
заполнять снова сосудзаполнять снова сосуд ДьюараДьюара,,
нене образуетсяобразуется ««ледянаяледяная шубашуба»» вово времявремя
циклацикла охлажденияохлаждения
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ПринципПринцип действиядействия
механического охлаждениямеханического охлаждения: : 
эффект Джоуляэффект Джоуля--ТомсонаТомсона

C i r c l e 1 C i r c l e 2

D S C

r e c o o l e r h e a t e x c h a n g e

h e a t
e x c h a n g e

c o m p r e s s o r

c o m p r e s s o r

h e a t
e x c h a n g e

e v a p o r a t o r
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СхемаСхема: : механическое охлаждениемеханическое охлаждение

Cooling ring
(никель)

входвход
выходвыход
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СхемаСхема: : механическое охлаждениемеханическое охлаждение
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Механическое охлаждениеМеханическое охлаждение
Температурные диапазоныТемпературные диапазоны для постоянных для постоянных 

скоростей охлажденияскоростей охлаждения
Скорости 

охлаждения [K/мин]
Механическое 
охлаждение

2          5           10          20

- 75      - 65        - 45         25

Прежний DSC 204              - 50            - 15               45              135
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Механическое охлаждениеМеханическое охлаждение
Низшая температураНизшая температура –– 85°C85°C

10 12 14 16 18 20 22 24 26
Time /min

-1.0

-0.5

0

0.5

1.0

DSC /mW

-80

-60

-40

-20

0

20

Temperature /°C

DSC baseline

Temperature

-85.0 °C

30.0 °C

↓  exo
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Механическое охлаждениеМеханическое охлаждение
Скорость охлажденияСкорость охлаждения -- 10 K/10 K/минмин

0 5 10 15 20 25 30 35
Time /min

-0.4

-0.2

0

0.2

0.4

0.6

0.8

1.0

DSC /mW

-50

0

50

100

150

200

250

Temperature /°C

DSC baseline

Temperature

Mechanical cooling

cooling rate 10 K/min

-45.0 °C

↓  exo
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Механическое охлаждениеМеханическое охлаждение
Скорость охлажденияСкорость охлаждения -- 5 K/5 K/минмин

0 10 20 30 40 50 60 70
Time /min

-0.4

-0.2

0

0.2

0.4

0.6

0.8

1.0

DSC /mW

-50

0

50

100

150

200

250

Temperature /°C

DSC baseline

Temperature

Mechanical cooling

cooling rate 5 K/min

-65.1 °C

↓  exo
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Механическое охлаждениеМеханическое охлаждение
„Booster“ „Booster“ (ускоритель) для быстрого(ускоритель) для быстрого
охлажденияохлаждения::

••режим контролируемого охлаждениярежим контролируемого охлаждения
•• большая мощность охлаждениябольшая мощность охлаждения
((максмакс. 500 . 500 ВтВт))
•• может включаться может включаться / / выключатьсявыключаться
программным обеспечениемпрограммным обеспечением
••наинизшаянаинизшая температуратемпература : : --70°C70°C
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Механическое охлаждениеМеханическое охлаждение
„Booster“„Booster“ для быстрогодля быстрого охлажденияохлаждения: : 

88 90 92 94 96 98 100 102 104 106
Time /min
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DSC /uV
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100
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300
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Temperature /°C

Temperature

DSC baseline

Mechanical 
Cooling:
"Booster"

87.6 min, 600.0 °C

96.1 min, 20.1 °C

105.7 min, -70.0 °C

↓  exo
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Механическое охлаждениеМеханическое охлаждение
„Booster“„Booster“ для быстрогодля быстрого охлажденияохлаждения:  :  

mechanical cooling               with booster           without booster

start temperature end temperature cooling time cooling rate (controlled) cooling time cooling rate (controlled)
°C °C min °C/min min °C/min

600 300 3,2 85 4,8 41
600 100 6,4 47 11,9 21
600 0 8,9 31 17,4 12

УсилительУсилитель ((boosterbooster)) увеличивает скорость увеличивает скорость 
охлаждения более чем в 2 разаохлаждения более чем в 2 раза
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Механическое охлаждениеМеханическое охлаждение
СтеклованиеСтеклование, , перекристаллизацияперекристаллизация ии плавлениеплавление
ПЭТПЭТ как функциякак функция скорости охлажденияскорости охлаждения

50 100 150 200 250
Temperature /°C

0

0.10

0.20

0.30

0.40

0.50

0.60

DSC /(mW/mg)

-10 K/min

-60 K/min

-20 K/min

-30 K/min
-40 K/min
-50 K/min

PET
applied cooling rate
before heating segment

↓  exo
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Механическое охлаждениеМеханическое охлаждение
Линейные скорости охлажденияЛинейные скорости охлаждения

0 5 10 15 20 25
Time /min

50

100

150

200

250

Temperature /°C

PET 320

-60 K/min -10 K/min

cooling: temperature curves
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Механическое охлаждениеМеханическое охлаждение
СтеклованиеСтеклование натурального каучуканатурального каучука (NR)(NR)

-70 -65 -60 -55 -50 -45 -40
Temperature /°C

-2.0

-1.0

0

1.0

2.0

3.0

4.0

5.0

6.0

DSC *10-2 /(mW/mg)

Natural rubber

heating rate 5 K/min

Onset:
Mid:
Delta Cp*:

-65.4 °C
-63.4 °C

0.264 J/(g*K)

↓  exo
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Механическое охлаждениеМеханическое охлаждение
Удельная теплоемкостьУдельная теплоемкость ccpp полистиролаполистирола
(PS) +/(PS) +/-- 2.5 % 2.5 % от эталонного образцаот эталонного образца NISTNIST

-80 -60 -40 -20 0 20 40 60 80
Temperature /°C

0.4

0.6

0.8

1.0

1.2

1.4

Cp /(J/(g*K))

Polystyrene (NIST 705a)

ratio method

ASTM method

Cp values according to 
NIST table



DSC204F1 Roadshow/50

Тигли для любого примененияТигли для любого применения
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Автоматическая смена образцаАвтоматическая смена образца
(ASC)(ASC)

•• 64 64 позициипозиции длядля
образцовобразцов и и 
эталоновэталонов

•• Устройство Устройство 
перфорацииперфорации
((опцияопция) ) 

•• Upgrade Upgrade возможенвозможен
позжепозже ии проведен проведен 
обученным обученным 
персоналомперсоналом
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Концепция новой платформыКонцепция новой платформы
•• Единая Единая 
концепция концепция 
платформы со платформы со 
встроенными встроенными 
функциями дляфункциями для
вакуумплотных вакуумплотных 
термовесовтермовесов
TG 209 F1 IrisTG 209 F1 Iris®®

•• ««АвтосэмплерАвтосэмплер» » 
также также 
совместим и с совместим и с 
TG 209 F1 IrisTG 209 F1 Iris®®
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Many Thanks for your Attention Many Thanks for your Attention 
and and Interest Interest in in ourour NewNew
DSC 204 DSC 204 F1 PhoenixF1 Phoenix®®
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