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Analysieren & Prüfen

Dynamische Differenz-Kalorimetrie
Methode, Technik, Applikationen
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DSC 404 F1/F3 Pegasus® – Methode 

Dynamische Differenz-Kalorimetrie

Die dynamische Differenz-Kalorimetrie 
(DSC) ist eine der am häufigsten ein- 
gesetzten Methoden der Thermischen 
Analyse. Sie ermöglicht die Analyse 
nahezu aller energetischen Effekte, die 
in einem Festkörper oder einer 
Flüssigkeit während der thermischen 
Behandlung auftreten.

DSC-Analysemöglichkeiten

 · Spezifische Wärme · Schmelz- und Kristallisations- 
verhalten · Festkörperreaktionen · Polymorphe Umwandlungen · Phasenumwandlung/-diagramm · Flüssigkristall-Umwandlungen · Eutektische Reinheit · Kristallinitätsgrad · Glasübergangstemperaturen · Vernetzungsreaktionen · Oxidationsstabilität · Zersetzungsbeginn · Verträglichkeit · Reinheitsbestimmung · Thermokinetics 
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Signalerzeugung in einer Wärmestrom-DSC
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DSC-Methode

Die DSC 404 F1 und F3 Pegasus® sind 
Wärmestrom-Kalorimeter, bei denen 
Probe und Referenz einem kontrollier-
ten Temperaturprogram (Aufheizung, 
Abkühlung oder isotherme Tempera-
turführung) unterworfen sind. Die 
tatsächlich gemessenen Eigenschaften 
sind die Probentemperatur und die 
Temperaturdifferenz, die sich zwischen 
der Probe und der Referenz einstellt. 
Aus den gemessenen Rohdaten kann 
die Wärmestromdifferenz zwischen 
Probe und Referenz bestimmt werden.

Die DSC 404 F1/F3 Pegasus®-Systeme 
basieren auf allen relevanten Geräte- 
und Applikationsstandards, wie ISO 
11357, ASTM E967, ASTM E968, ASTM 
E793, ASTM D3895, ASTM D3417, 
ASTM D3418, DIN 51004, DIN 51007, 
DIN 53765.
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DSC 404 F1/F3 Pegasus® – Highlights

Flexibilität pur – Öfen für 
einen bisher unerreichten 
Temperaturbereich

Verschiedene Öfen, einschließlich 
derjenigen für spezielle Applikationen, 
erweitern den Anwendungsbereich, 
der weit über den konventioneller 
thermoanalytischer Systeme hinaus-
geht. Messungen können im Tempera-
turbereich von -150 °C bis 2000 °C 
durchgeführt werden. 

Doppelhubvorrichtung — Hoher 
Probendurchsatz

Durch die Doppelhubvorrichtung ist es 
möglich, entweder zwei Öfen gleich-
zeitig oder einen Ofen in Kombination 
mit dem automatischen Proben-
wechsler (ASC) anzuschließen.

Vakuumdichtes Design – Ausschluss 
von Atmosphäreseinfluss 

Massendurchflussregler sind ideal zur 
Untersuchung sauerstoffempfindlicher 
Proben. Enthalpieänderungen und 
spezifische Wärme (cp) lassen sich mit 
unübertroffener Genauigkeit 
bestimmen. 



5

Flexibilität pur – Sensoren
 
Die Flexibilität der Apparatur wird 
zusätzlich durch eine Vielzahl an 
verschiedenen Sensoren gesteigert. 
Die vielen Kombinationsmöglichkeiten 
von Öfen und Sensoren garantieren 
eine optimale Konfiguration an jede 
Applikation. Das benutzerfreundliche 
Design erlaubt einfachste Handhabung.

Effizientes Zeit-Management 

Der automatische Probenwechsler 
(ASC) kann mit 20 Proben bestückt 
werden. Diese Flexiblität und der hohe 
Probendurchsatz unterstützen ein 
effizientes Zeit-Management.

Flexibilität pur – Zubehör für 
spezielle Konfigurationen

Zur Optimierung des Basisgeräts und 
zur Anpassung an spezielle Anforde-
rungen ist eine große Auswahl an 
Zubehör auch für spezielle Gerätekon-
figurationen erhältlich. 
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HubvorrichtungThermoelement

Heizelement

Probenträger

Schutzrohr

Strahlungsschutz

Justierschraube

Gasauslassventil

Spülgas 1

Gas-
auslass

Evakuiersystem

Spülgas 2

Schutzgas

Flexibilität pur in zukunftsweisender Technologie

Vakuumdichtes Design – Optimale 
Regelung der Atmosphäre

Die DSC 404 F1/F3 Pegasus® sind 
erstklassige, vakuumdichte Hochtem-
peratur-DSC-Systeme. Nahezu jedes 
Bauteil wurde konzipiert, die Anforde-
rungen von Applikationen im Hoch-
vakuum oder in hochreinen Gas- 
atmosphären zu erfüllen. Ver- 
schiedene Vakuumpumpen sind 
erhältlich, um das System bis auf  

Atmosphäre – 
Massendurchflussregler

In der DSC 404 F3 Pegasus® wird der 
Spül- oder Reaktionsgasfluss mittels 
Fritten, manuellen Reglern oder 
maßgeschneiderten Massedurchfluss-
reglern (MFC) gesteuert. Die 
Standardausführung der DSC 404 F1 
Pegasus® ist mit integrierten Massen-
durchflussreglern mit Metallgehäuse 
für drei verschiedene Gase ausge- 
stattet.  

Beide MFC-Systeme erlauben einen 
softwaregesteuerten Wechsel von 
Gasart und Durchfluss sowie das 
Aufzeichnen des tatsächlichen 
Gasflusses durch die Software.

10-4 mbar zu evakuieren. Eine automa-
tische Evakuierung ist ebenso möglich 
wie das Wiederbefüllen mit verschie-
denen Spülgasen. 

Das OTS® -Zubehör ermöglicht die 
weitere Reduzierung des Sauerstoff-
gehalts der Probenatmosphäre auf 
unter 1 ppm. 
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Verschiedene Ofensysteme

Zur Anpassung an unterschiedlichste 
Temperaturen und Applikationen von 
-150 °C bis 2000 °C können die DSC 
404 F1/F3 Pegasus® mit einer großen 
Auswahl an verschiedenen Öfen 
ausgestattet werden. Für Tempera-
turen unterhalb Raumtemperatur sind 
Silber- und Stahlöfen lieferbar. Eine 
geregelte Abkühlung ist mit der 
Flüssigstickstoff- oder der Vortex- 

Doppelhubvorrichtung

Die elektrische Doppelhubvorrichtung 
ist bei den DSC 404 F1/F3 Pegasus®-
Systemen Standard. Sie ermöglicht 
den gleichzeitgen Einbau von zwei 
Öfen, z. B. für Untersuchungen im 
Tief- und Hochtemperaturbereich mit 
ein und dem selben Gerät. Für einen 
erhöhten Probendurchsatz kann einer 
der beiden Öfen durch den automati-
schen Probenwechsler ersetzt werden.

Kühlung gewährleistet. Für höhere 
Temperaturen sind SiC-, Pt-, Rh- oder 
Grafitöfen erhältlich. Zum Arbeiten 
unter feuchten Atmosphären in 
Kombination mit dem Wasserdampf-
ofen steht ein Feuchtegenerator zur 
Verfügung. Die maximale Arbeitstem-
peratur unter feuchten Atmosphären 
beträgt 1250 °C. 

Austauschbare Öfen

Typ Temperaturbereich Kühlsysteme Atmosphären

Stahl -150 °C bis 1000 °C Flüssigstickstoff/Vortex Inert, oxidierend, reduzierend, Vakuum, korrosiv

Silber1 -120 °C bis 675 °C Flüssigstickstoff/Vortex Inert, oxidierend, reduzierend, Vakuum, korrosiv

Wasserdampf RT bis 1250 °C2 Luft Bis zu 100 % Feuchtigkeit

Siliziumkarbid RT bis 1550 °C Luft Inert, oxidierend, reduzierend, Vakuum, korrosiv

Platin1 RT bis 1500 °C Luft Inert, oxidierend, reduzierend, Vakuum

Rhodium1 RT bis 1650 °C Luft Inert, oxidierend, reduzierend, Vakuum

Grafit RT bis 2000 °C
Leitungswasser3

(bzw. Kühlthermostat)
Inert, oxidierend (mit Schutzrohr bis 1750 °C ), 
reduzierend

1 Optimal für cp-Bestimmungen
2  Abhängig vom Feuchtegehalt
3 Anschluss von Kühlwasser erforderlich
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Flexibilität pur in zukunftsweisender Technologie

Verschiedene Sensoren 

Generell werden die DSC 404 F1/F3 
Pegasus®-Apparaturen für die genaue 
Messung der spezifischen Wärme (cp) 
eingesetzt. “Einfache” DTA-Unter-
suchungen oder konventionelle 
DSC-Tests können ebenfalls durchge-
führt werden. DTA-Sensoren werden 
beispielsweise für Routineunter- 

Einzigartiges Sensor-Justiersystem

Zur Optimierung der Basislinie ist im 
Messteil ein Mikrometer-Justiersystem 
integriert, welches eine optimale 
Zentrierung des Sensors innerhalb des 
Ofens ermöglicht. Somit ist eine
stabile und reproduzierbare Basislinie
ohne weiteren Aufwand garantiert.

DTA-Sensor mit 
geschützten 
Thermoelementen

runder 
DSC-Sensor 

DSC-Sensor achteckiger 
DSC-Sensor für 
ASC-Betrieb

Austauschbare Sensoren

Thermoelement Temperaturbereich Sensortypen Atmosphären

DTA DSC DSC-cp Inert Oxidierend Reduz.1 Vakuum Korros.

E -150°C bis 700°C     4  

K -160°C bis 800°C     4  

P -150°C bis1000°C      

S RT bis 1650°C   2    

Sgeschützt RT bis 1650°C      

B RT bis 1750°C   3   

W/Re RT bis 2000°C    

1  Die obere Temperaturgrenze kann vom maximalen Temperaturbereich des Sensors abweichen
2  Optimale Genauigkeit bis 1500 °C

suchungen an aggressiven Proben-
substanzen eingesetzt. Verschiedene 
Thermoelementtypen gewährleisten 
optimale Empfindichkeit und Zeitkons-
tanten in allen Temperaturbereichen. 
Die Sensoren können vom Anwender 
in weniger als einer Minute problem-
los ausgetauscht werden.

3  > 300 °C bis max. 1200 °C
4  bis 500 °C
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Technische Daten der DSC 404 F1/F3 Pegasus®

DSC 404 F1 Pegasus® DSC 404 F3 Pegasus®

Temperaturbereich -150 °C bis 2000 °C

Öfen Standard- und spezielle Öfen

Heiz-/Kühlrate 0,001 K/min bis 50 K/min (abhängig vom Ofentyp)

Doppelhubvorrichtung Motorisiert, für zwei Öfen oder einen Ofen mit ASC

Sensortypen DTA, DSC, DSC-cp, schneller und sicherer Austausch

cp-Messbereich1 bis 5 J/(g*K)

cp-Bestimmung1 Ja Optional

TM-DSC Ja Nein

BeFlat® (DSC) Ja Optional

Tau-R® Modus Ja Optional

Reinheitsbestimmung Optional Optional

Makrorekorder für Routineanalysen Ja Optional

Gasatmosphären Inert, oxidierend, reduzierend, Vakuum (10-4 mbar)

Vakuumdichtigkeit 10-4 mbar (10-2 Pa)

Gasregelung 3 integrierte Massenflussregler (MFC)
3 integrierte Fritten, optional

3 Massenflussregler (MFC)

Automatischer Probenwechsler (ASC) Optional, 20 Proben, abnehmbares Karussell

Automatische Evakuierung Software-gesteuert Optional

Kopplung an Emissionsgasanalyse FT-IR, MS, FT-IR-MS, GC-MS, GC-MS-FT-IR

PulseTA® Optional

1 cp, spezifische Wärme
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Umfangreiches Sortiment an Zubehör

Automatischer Probenwechsler 

Der automatische Probenwechsler 
(ASC) kann sowohl bei der DSC 404 F1, 
als auch bei der F3 installiert werden. 
Das Probenkarussel für bis zu 20 
Proben ist herausnehmbar für eine 
einfache Probenbestückung. Jeder 
Probe kann vor Messstart ihr individu-
elles Mess- und Auswertemakro 
zugeordnet werden. Diese Vorpro-
grammierung erlaubt Messungen über 
Nacht oder am Wochenende, wodurch 
ein erhöhter Probendurchsatz und 
somit ein effizienter Geräteeinsatz 
garantiert sind.

Der ASC gewährt eine optimale 
Probenplatzierung. Der Greifer und 
das Karussel ermöglichen die 
Verwendung nahezu aller Tiegel 
einschließlich Tief-, Mittel und 
Hochdruck-Tiegel.

Deckelabhebefunktion des ASC

Für instabile Proben – z. B. sauerstoff-
empfindlichen Proben oder allgemein 
Proben, die sich unter Raumluftbedin-
gungen im Magazin verändern – ist 
eine Deckelabhebefunktion lieferbar. 
Das Verschließen der Tiegel mit einem 
Deckel verringert das Risiko, dass sich 
kritische Proben verflüchtigen oder vor 
der Messung mit der Raumluft/-feuch-
tigkeit reagieren. 

Tiegelvielfalt

Die DSC 404 F1/F3 Pegasus®-Geräte 
bestechen nicht nur durch ihre 
Flexibilität, sondern unter anderem 
auch durch die große Vielfalt an 
lieferbaren Tiegeln. Um den weiten 
Temperaturbereich von -150 °C bis 
2000 °C abzudecken, sind Tiegel aus 
Metall (Al, Ag, Au etc.) über Keramik 
(Al2O3, MgO, ZrO2, Y2O3, BN etc.) bis 
hin zu Grafit erhältlich. Für inhomo-
gene Proben und Proben mit geringer 
Dichte stehen größere Tiegel zur 
Verfügung. 

Sollen Proben von atmosphärischen 
Einflüssen ausgeschlossen oder 
Gasemissionen der Proben erhalten 
bleiben, können Aluminiumtiegel mit 
der handlichen Verschließpresse 
gasdicht verschlossen werden. Für 
Messungen unter erhöhten Drücken 
bis 100 bar stehen wiederverwend-
bare Edelstahl- und Autoklav-Tiegel 
aus Titan zur Verfügung. Ein PtRh/
Keramik-Tiegelsystem mit heraus-
nehmbarem Einsatz aus dünnwan-
digem Al2O3, MgO und Y2O3 ist für 
Messungen an Metallschmelzen oder 
anderen reaktiven Testmaterialien 
erhältlich. 

Umformwerkzeug für PtRh/Keramik-Tiegelsystem Auswahl an DSC-Tiegeln
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AutoVac, OTS®, Evakuiersysteme – 
Glove Box und korrosionsbe-
ständige Geräteversionen

Zur Erweiterung des Anwendungsbe-
reichs der DSC-Methode ist eine 
Vielzahl an praktischem Zubehör, wie 
z. B. Evakuiersysteme (Rotations-, 
Membran- oder Turbomolekular-
pumpen), AutoVac zum automati-
schen Evakuieren und Wiederbefüllen 
des DSC-Systems und das OTS® 
(Oxygen Trap System), erhältlich. 
Desweiteren sind spezielle DSC- 
Versionen für die Anwendung in einer 
Glove-Box oder für Messungen in 
korrosiven Atmosphären lieferbar. 
Durch diese Flexibilität können die 
DSC 404 F1/F3 Pegasus®-Systeme 
optimal an Ihre Anforderungen 
angepasst werden – heute und in der 
Zukunft.

Kalibriermaterialien

Zur Kalibrierung von Temperatur, 
Enthalpie und spezifischer Wärme 
sowohl im Tief- als auch im Hochtem-
peraturbereich stehen zahlreiche 
Kalibriersets mit unterschiedlichsten 
Materialien für die verschiedenen 
Tiegel (einschließlich Autoklavtiegel) 
zur Verfügung.

Getter-Support

Getter-Materialring

DSC-Sensor – das OTS®-System entfernt im Gerät Spuren 
von Restsauerstoff in der Gasatmosphäre

Strahlungsschutz

Auswahl an DSC-Tiegeln

Die Kalibriermaterialien sind ausge-
wählt und vorbereitet für Messungen 
gemäß den Empfehlungen entspre-
chender ASTM– und CEI-ICE- 
Normen.
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Proteus®-Software – Hauptmerkmale

Beide DSC-Systeme laufen mit der Proteus®-Software unter den Betriebssystemen 
Windows® XP Professional oder den 32-/64-bit-Versionen von Windows® 7 
Professional, Enterprise oder Ultimate. Die Proteus®-Software beinhaltet alles, 
was für die Durchführung von Messungen und für die Auswertung der Ergeb-
nisse erforderlich ist. Durch die Kombination von einfacher Menüführung und 
automatisierten Routinen wurde ein Werkzeug geschaffen, das selbst bei 
komplizierten Analysen eine einfache und übersichtliche Bedienung zulässt. Die 
Proteus®-Software wird mit einer Gerätelizenz geliefert und kann selbstver-
ständlich auch auf weitere Rechnersysteme installiert werden. 

 · Multitasking: Simultanes Messen 
und Auswerten · Multimoduling: Betrieb von 
mehreren Apparaturen mit einem 
Computer · Automatische Erkennung der 
Geräteeinstellungen (z. B. Ofen, 
Sensor, etc.) · Speicherung der Analyserergeb-
nisse und -zustände zur späteren 
Wiederherstellung und Fortsetzung 
der Analyse (Original-Datei bleibt 
erhalten) · Ergebnisse per E-Mail · Kontrolle und Steuerung der 
Gaszufuhr segmentweise · Kontextbezogenes Hilfesystem · Darstellung der DSC-Kurve in 
absoluten (µV, mW) oder relativen  
(µV/mg, mW/mg) Einheiten · Kalibrier- und Korrekturroutinen für 
Temperatur, Empfindlichkeit und 
Basislinie · Export der Grafiken mit Auswerte-
ergebnissen in die Zwischenablage 
oder zur Speicherung in Formaten 
wie EMF, PNG, BMP, JPG, TIF oder 
PDF

 · Bis zu 256 programmierbare 
Temperatursegmente  ·Wiederholungsmessungen mit 
minimaler Paramtereingabe · Aufzeichnung aller MFC-Gasflüsse  · Schleifenprogrammierung: 
Einfügen, Löschen und Anhängen 
von Temperatursegmenten 
auch in bereits bestehende 
Temperaturprogramme · Snapshot für Online-Auswertung 
der noch laufenden Messung · Makrorekorder für vollautoma-
tische Analyse · Sonderfunktionen:

 · Sprung ins nächste Segment

 · Änderung nachfolgender 
Segmente während der Messung

 · OIT (softwaregesteuerte 
Optimierung der Messzeit: 
Abbruch oder Sprung ins 
Abkühlsegment) · TM‐DSC (nur für die DSC 404 F1 

Pegasus®) · Instrument Cockpit App: Infor-
mationen über den aktuellen 
Stand der laufenden Messung; 
Möglichkeit, die Messungen 
jederzeit per Fernbedienung zu 
stoppen

Hauptmerkmale der allgemeinen Software Hauptmerkmale der Messsoftware

 · Datenexport auch in Excel®-
kompatibles Dateiformat CSV 
möglich · ASCII-Datei-Export der Rohdaten 
bzw. der korrigierten Messdaten 
zur weiteren Datenverarbeitung · Mehrfachfenstertechnik zur 
übersichtlichen Darstellung und 
Auswertung von Messkurven oder 
Grafikausschnitten in verschie-
denen Fenstern · Formatierung der Ergebnisse, 
Messwerte und Achsenbe-
schriftung, wahlweise in techni-
scher oder wissenschaftlicher 
Darstellung · Anwendungssprachen: Englisch, 
Deutsch, Französisch, Russisch, 
Chinesisch · Sprache für Ausdruck: Englisch, 
Deutsch, Französisch, Russisch, 
Chinesisch, Italienisch, Spanisch, 
Portugiesisch, Polnisch · Software erstellt von ISO-zertifi-
ziertem Unternehmen
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Hauptmerkmale der Analyse-Software

 · Vergleichende Analyse von bis zu 
64 Kurven/Temperaturabschnitten 
aus der gleichen Messung oder 
verschiedenen Messungen · Simultane Auswertung mehrerer 
Kurven · Laden von Einzeldateien oder 
simultanes Laden von mehreren 
Dateien (mit Kurven- und 
Parametervorschau) · Glättung der DSC-Kurven mit 
einstellbaren Filterfaktoren · Berechnung und Darstellung der 
ersten und zweiten Ableitung ·Wertebestimmung an Einzelkurven 
oder Kurvenscharen · Kurvensubtraktion von Basislinien 
und Probenmessungen; Subtraktion 
physikalisch identischer Kurven · Verschiebung beliebig wählbarer 
Segmente auf den Zeitpunkt Null 
über die Zeitoffset-Funktion zum 
einfacheren Vergleich mehrerer 
Aufheiz- bzw. Abkühlsegmente · Routine zur Auswertung der 
Glasübergangstemperatur · Reimport von Messungen, 
abgespeichert als ASCII-Dateien

 · Verbindung von Segmenten durch 
Spline-Interpolation: Dynamische 
Segmente mit gleicher Heizrichtung 
und Isothermsegmente können 
zusammenhängend ausgewertet 
und temperaturskaliert dargestellt 
werden · Import von Standardtabellen 
der spezifischen Wärme, frei 
konfigurierbar · Speicherung der Analyseer-
gebnisse und -zustände zur 
späteren Wieder-herstellung und 
Fortsetzung der Analyse · Grafikfunktion PIP (Bild im Bild), 
Austausch von Gesamt- und 
Ausschnittsgrafik (FLIP) mit weiterer 
Ergebnisauswertung · Halbautomatische Routinen zur 
Bestimmung von charakteristischen 
Temperaturen (extrapolierter 
Onset, Wendepunkt, Peakma-
ximum, Peakende) · Vollautomatische Routine zur 
komplexen Peakauswertung 
(Onset, Wendepunkt, Peak, 
Endpunkt, Peakhöhe und -breite) 
nach DIN oder ISO

 · Bestimmung von Peak- und 
Teilpeakflächen unter Verwendung 
verschiedener Basislinien (linear, 
flächenproportional, usw.) · Bestimmung der spezifischen 
Wärme cp(T), optional auch nach 
der ASTM-Methode · Integration der cp(T)-Kurve zur 
Bestimmung der Enthalpie einer 
Reaktion · OIT-Auswertung · Bestimmung des DSC-Integrals aus 
der Kurve der Teilpeakfläche ( liquid 
fraction, solid fat index) · Bestimung der DSC-Umsatzkurve in 
% aus der Kurve der Teilpeakfläche 
bezogen auf die Enthalpie einer 
wählbaren Referenzsubstanz · Bestimmung des temperaturabhän-
gigen Kristallinitätsgrads bezogen 
auf die Enthalpie einer wählbaren 
Referenzsubstanz
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Proteus®-Software-Module und professionelle 
Softwarelösungen

Durch die Proteus®-Module und professionellen Softwarelösungen lässt sich die 
Informationsausbeute aus thermoanalytischen Messungen für anspruchsvollere 
Analysen noch steigern. Die Softwarepakete Peakseparation, Reinheitsbe-
stimmung und Thermokinetics sind für beide DSC-Versionen optional erhältlich. 
Die Proteus®-Software-Erweiterungen Tau‐R® Modus, BeFlat® and Bestimmung 
der spezifischen Wärme sind optional lieferbar für die DSC 404 F3 Pegasus®. 
TM-DSC steht ausschließlich für die DSC 404 F1 Pegasus® zur Verfügung.

Tau-R® Modus

Die DSC-Kurve enthält nicht nur 
Informationen über die Probe, 
sondern wird auch vom Messgerät 
beeinflusst. Um dies zu korrigieren, 
wurde der Tau‐R® Modus entwickelt. 
Diese Methode basiert auf zwei 
grundlegendenden Korrekturfaktoren: 
dem thermischen Widerstand (R) und 
der Zeitkonstante (τ). Für identische 
Messparameter muss die Bestimmung 
und Erstellung von Korrekturdateien 
nur einmal durchgeführt werden. Die 
echten Rohdaten bleiben immer über 
einen einzigen Mausklick zugänglich.

Durch Korrektur des thermischen Widerstands und der Zeitkonstante erhält man definierte und scharfe 
Peaks (Tau‐R® Modus).

BeFlat®

Perfekte thermische Symmetrie, wie 
von einem differentiellen Messaufbau 
erwartet, ist in der Praxis praktisch 
nicht realisierbar. Die einzigartige 
BeFlat®-Software korrigiert Abwei-
chungen der DSC-Basislinie, die auf 
thermischer Asymmetrie beruhen, 
über ein mehrdimensionales, 

temperatur- und heizratenunab-
hängiges Polynom. Als Resultat der 
BeFlat®-Anwendung ergeben sich 
perfekt horizontale DSC-Basislinien 
mit minimalen Abweichungen 
im μW-Bereich. Durch einfachen 
Mausklick ist das Signal der Rohdaten 
jederzeit wieder zugänglich. 
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Bestimmung der spezifische Wärme

Die spezifische Wärme (cp) ist eine 
wichtige, temperaturabhängige 
thermophysikalische Materialeigen-
schaft. Die DSC-Methode erlaubt 
eine komfortable und zuverlässige 
cp-Bestimmung. Sie ermöglicht die 
Verbesserung bzw. Entwicklung 
vieler technischer und technolo-
gischer Prozesse, aber auch die 
Herstellung einer Vielzahl an Materi-
alien – von Baumaterialien bis Turbi-
nenschaufeln. Das Software-Modul 
Bestimmung der spezifische Wärme 
basiert auf genormten Methoden, 
wie z. B. in ASTM E1269, ISO 11357 
oder DIN 1007 beschrieben.

Peak Separation

Die Peak Separation Software ermög-
licht die Trennung sich überlagernder 
Peaks, wobei die Profile folgender 
Peaktypen verwendet werden: Gauß, 
Cauchy, Pseudo-Voigt (Kombination 
von Gauß und Cauchy), Frazer-Suzuki 
(asymmetrische Gauß-Kurve), modifi-
zierter La-Place (doppelseitig 
gerundet) und Pearson. Die Software 
entspricht den experimentellen Daten 
als additive Superposition der Peaks.

Reinheitsbestimmung

Mit dem Software-Modul Reinheits-
bestimmung wird die Reinheit eines 
Materials durch Analyse des DSC- 
Schmelzpeaks bestimmt. Die Berech-
nung erfolgt gemäß der Van ’t Hoff’- 
Gleichung und basiert auf der Tat- 
sache, dass der Schmelzvorgang mit 
Erhöhung des Gehalts an Verunrei-
nigung zu niedrigeren Temperaturen 
verschoben wird und die DSC- 
Schmelzpeaks sich verbreitern. Mit der 
Software konnte der Anwendungsbe-
reich über das Verunreinigungslimit 
von 5 mol% zu einem oberen Grenz-
wert von 10 mol% erweitert werden. 
Die Ermittlung des thermischen 
Widerstands erfolgt dabei auf der 
Basis von Substanzen mit bekanntem 
Reinheitsgrad durch Berechnung ihres 
nominellen Wertes.

Reinheitsbestimmung an einem Phenacetin-Standard mit 2%tigem Gehalt an Aminobenzoesäure
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Proteus®-Software-Module und professionelle 
Softwarelösungen

Temperaturmodulierte DSC

Aushärtung eines ungesättigten Polyesterharzes und Überlagerungen eines endothermen Glasüber-
gangs wird in nur einem einzigen TM-DSC-Test aufgetrennt.

Die temperaturmodulierte DSC 
(TM-DSC) ist eine DSC-Methode, bei 
der die Probe einer Überlagerung aus 
einem linearen und einem periodi-
schen Temperaturprogramm 
ausgesetzt wird. Mit dieser Methode 
werden überlappende DSC-Signale 
durch Berechnung des reversierenden 
und nicht reversierenden Anteils 
aufgetrennt. Glasübergänge können 
somit sehr gut von weiteren Effekten, 
wie z. B. exotherme Aushärtung, 
Zersetzung, Verdampfung, Relaxation 
oder Kaltkristallisation, in nur einem 
einzigen DSC-Test separiert werden. 

Die DSC 404 F1 Pegasus® ist die 
einzige DSC, mit der TM-DSC-Tests 
bis 1650 °C möglich sind. Nahezu alle 
erhältlichen Öfen in Kombination mit 
den verschiedenen DSC-Sensoren 
sind dafür geeignet. Unsere TM-DSC 
basiert auf einer Softwarelösung 
mit folgenden Vorteilen:

 · Offline-Auswertung nach der 
Messung. Dadurch entsteht keine 
für Online-Auswertungen übliche 
Zeitverzögerung des DSC-Rohda-
tensignals der Total Heat-Flow-
Kurve (Mittelwertkurve) · FRC-Methode, bei der die Abhän-
gigkeit des Kalibrierkoeffizienten 
von Frequenz, thermischen 
Widerstand zwischen Probe und 
Tiegel und spezifischer Wärme 
berücksichtigt wird

Es ergeben sich folgende Merkmale, 
die nur bedingt eine cp-Standard-
Kalibrierung voraussetzen:

 · Einzigartiger Algorithmus der Basis- 
linienkorrektur für Mittelwert, 
Amplitude und Phase der 
DSC-Kurve · Standard-DSC-Kalibrierungen 
(mittels Schmelzpunkte gemäß 
DIN 51007, ASTM E967 und ASTM 
E968) · Einzigartige Methode zur Bestim- 
mung der Kalibrierkoeffizienten für 
die Berechnung der reversierenden 
Wärmekapazität (setzt cp-Standard 
voraus)

Unsere TM-DSC-Lösung verbessert die 
Trennung zeitabhängiger Vorgänge 
vom Gesamtwärmestrom. Sie unter-
stützt die Untersuchung von Glasüber-
gangstemperatur, Vitrifikation, Kristalli- 
sation, Verdampfung, chemischen 
Reaktionen (z. B. Aushärtung), 
polymorphen Umwandlungen und 
Wärmeabgabe.



17

Time / min

Partial Area /%

180°C

160°C

140°C

120°C

100°C

Prediction

0

20

40

60

80

100

0 4 8 12 16 20Time / min

Final Product / % Final product vs time Temperature / °C

0 10 20 30 40

20

0 20

40

60

80

100

120

140

160

40

60

80

100

Heat flow rate (W/g)

5 K/min
∆H -436.8 J/g

10 K/min
∆H -432.7 J/g

step 1: nn order
step 2: 1n order
with autocatalysis by C
step 3: nn order

20 K/min
∆H -382.3 J/g

DSC - Kinetic Model

Temperature / °C

-2.5

50 100 150 200 250 300

-2.0

-1.5

-1.0

0.5

0

1 2 3
A B C D

Thermokinetics

Das Software-Modul Thermokinetics 
übernimmt die Erstellung kinetischer 
Modelle von chemischen Prozessen 
basierend auf einer Serie von 
Messungen mit unterschiedlichem 
Temperaturprogramm. Es kann auch 
zur Prozessoptimierung und zur 
Vorhersage des Verhaltens von 
Systemen unter benutzerdefinierten 
Bedingungen eingesetzt werden. 
Mittels Thermokinetics kann jeder 
Prozess mit temperatur- oder zeitab-
hängiger Reaktionsrate analysiert 
werden.

Eine Analyse mit Thermokinetics 
ermöglicht für jeden Schritt neben der 
Bestimmung der Anzahl der Reaktions- 
schritte auch die Bestimmung 
folgender Größen:

 · Reaktionsart · Aktivierungsenergie · Reaktionsordnung · Andere kinetische Parameter

Das Programm beinhaltet folgende 
Methoden zur kinetischen Analyse 
und Vorhersagen:

 · Modellfrei kinetische Analyse 
(Friedman, Ozawa-Flynn-Wall, 
ASTM E698, ASTM E1641) · Modellanpassung mittels multi-
variater nicht linearer Regression 
(Modelldefinition, bis zu 6 mehrstu-
figen Reaktionen, 18 verschiedene 
Reaktionsarten, F-Fest für Anpas-
sungsqualität und Bedeutung einer 
weiteren Stufe)

Anpassung der DSC.Kurven mittels 3-stufigem 
Reaktionsmodell

Vorhersage für die Entstehung des Endprodukts 
bei frei definierbarem Temperaturprogramm

Berechnung der Teilreaktion bei verschiedenen 
Temperaturen und einer bestimmten Zeit
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Leistungsfähigkeit und Applikationen – Spezifische Wärme, 
Phasenübergänge

Spezifische Wärme von Aluminiumoxid (Al2O3)

Spezifische Wärme von Molybdän im Tieftemperaturbereich

In der Abbildung sind die Messer-
gebnisse der spezifischen Wärme für 
eine polykristalline Aluminiumoxid-
probe zwischen Raumtemperatur 
und 1600 °C dargestellt. Zusätzlich 
gezeigt sind die Literaturwerte für 
reines Aluminiumoxid. Es ist deutlich 
erkennbar, dass es keine signifikanten 
Unterschiede zwischen den Literatur-
werten und den Messergebnissen 
gibt. Die maximalen Abweichungen 
liegen im Bereich von 2 %, was die 
hervorragende Leistungsfähigkeit der 
DSC 404 F1 Pegasus® widerspiegelt.

Die spezifische Wärme von Molybdän 
wurde drei Mal zwischen -100 °C 
und 300 °C mit dem Tieftemperatur- 
ofen gemessen. Die drei Ergebnisse 
(farbige Linien) zeigen eine geringe 
Streuung von lediglich 2 %. Zusätz- 
lich dargestellt sind die Literatur- 
werte für reines Molybdän (schwarze 
Linie). Die Unterschiede zwischen
den Messergebnissen und den 
Literaturwerten sind generell
geringer als 2 %. Dies bestätigt
die ausgezeichnete spezifische
Wärme-Performance des Systems im
Tieftemperaturbereich. 

Präzise Bestimmung der spezifischen Wärme über einen weiten Temperaturbereich. Für diese 
Messungen wurden der Rhodiumofen und der DSC-cp-Sensor Typ S verwendet.

Bestimmung der spezifischen Wärme im Temperaturbereich unterhalb Raumtemperatur bis 300 °C mit 
dem Stahlofen (-150 °C bis 1000 °C) und dem DSC-cp-Sensor Typ E
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Reproduzierbarkeit der scheinbaren spezifischen Wärme eines Diopsid-Glaspulvers

Phasenübergänge von Eisen

Wie in dieser Abbildung zu sehen, tritt 
die Glasumwandlung des Pulvers bei 
734 °C (Midpoint) auf. Die Kristallisa-
tion wurde bei 883 °C (extrapolierter 
Onset) detektiert; das Schmelzen bei 
1390 °C (Hauptpeaktemperatur). 
Die charakteristischen Temperaturen 
und entsprechenden Enthalpieände-
rungen stimmen bei den zwei ver-
schiedenen Proben gut überein. Auch 
die spezifische Wärme selbst zeigt 
keine relevanten Unterschiede: Ein 
deutliches Indiz für die ausgezeich-
nete Stabilität des DSC-Systems. 

Der Wärmefluss von Eisen wurde zwi-
schen 25 °C und 1620 °C gemessen. 
Der Peak bei 770 °C ist auf eine Ände-
rung der magnetischen Eigenschaften 
des Materials (Curie-Punkt) zurück-
zuführen. Bei Peaktemperaturen von 
926 °C und 1399 °C zeigt das Material 
endotherme Effekte, die auf struktu-
relle Umwandlungen zurückzuführen 
sind. Höchstwahrscheinlich durch Ver-
unreinigungen im Material sind diese 
Temperaturen gegenüber Literatur-
werten [1] für reines Eisen leicht ver-
schoben. Der Schmelzpunkt wurde bei  
1534 °C (extrapolierter Onset) detek-
tiert, die Schmelzwärme beträgt  
266,1 J/g (Überstimmung mit Lite-
raturwerten innerhalb von 1,5 %).

Durch einfache Kombination des richtigen Ofens mit dem richtigen Sensor ist eine hohe 
Reproduzierbarkeit und Detektion von schwachen Phasenumwandlungen (Glasübergang) möglich. 
Diese DSC-Tests wurden mit dem Pt-Ofen und dem DSC-cp-Sensor Typ S durchgeführt.

Scharfe Peaks, zuverlässige Peakflächen und eine stabile Basislinie über einen weiten Temperatur-
bereich sind die Hauptattribute der mit der DSC 404 F1/F3 Pegasus® erzielten Ergebnisse.

[1] Das Techniker Handbuch, Grundlagen und 
Anwendungen der Maschinenbau-Technik, 
15. Auflage, Herausgeber Alfred Böge, Vieweg 
Verlag, 1999
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Leistungsfähigkeit und Applikationen – TM‐DSC, Schmelzen 
und Kristallisation

Temperaturmodulierte DSC (TM-DSC)-Messung an einem Keramikglas

Bei TM-DSC-Tests variieren die Heizra-
ten durch Überlagerung der zugrun-
deliegenden Heizraten mit einer 
sinusförmigen Temperturmodula-
tion. Daher wird die Probe einer nicht 
linearen Temperaturänderung unter-
worfen, die im Vergleich zur linearen 
Rate relativ schnell ist. Daraus ergibt 
sich der Vorteil temperaturmodulier-
ter DSC-Messungen: die Auftrennung 
von reversierenden (thermodyna-
mischen) und nicht reversierenden 
(kinetischen) thermischen Effekten. 

Wie am Beispiel eines Keramikglases 
gezeigt, wird das modulierte Signal 
(blaue Kurve, total heat flow) in ein 
reversierendes (rote Kurve) und ein 
nicht-reversierendes Signal (grüne 
Kurve) aufgetrennt. Der Glasübergang 
kann in der reversierenden Kurve bei 
788 °C, der Relaxationspeak bei 769 °C 
im gesamten Signal (blaue Kurve) 
und besonders in der nicht-rever-
sierenden Kurve (grün) detektiert 
werden. Rekristallisation und Schmel-
zen wurden als nicht-reversierende 
Signale bei Peaktemperaturen von 
1030 °C und 1158 °C beobachtet.

Diese Ergebnisse zeigen, dass über-
lagerte, reversierende und nicht-
reversierende Effekte, wie im Fall 
von Glasübergängen und Relaxa-
tionseffekten, mittels TM-DSC gut 
aufgetrennt werden können. 

Das nicht-reversierende Signal ist 
im vorliegenden Fall dem Gesamt-
wärmefluss sehr ähnlich und kann 
für kinetische Untersuchungen 
und die Auswertung von Relaxa-
tionsenthalpie und Peaktempe-
ratur herangezogen werden.

Die einfachste Auswertung einer typischen TM-DSC-Messung ist die Bestimmung der gesamten 
Wärmeflusskurve als Durchschnittswert der modulierten Wärmeflussdifferenzkurve. Modulierte Signale 
(hellblau) und Durchschnittswerte (dunkelbaue Kurve: gesamter Wärmefluss).

Die TM‐DSC-Messung wurde in synthetischer Luft mit einer Heizrate von 3 K/min und einer Amplitude 
von 0,5 K/min über einen Zeitraum von 60 s durchgeführt. Als Tiegel wurden hochwertige Platintiegel 
mit gelochtem Deckel verwendet; die Probenmasse betrug 45 mg. 
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Schmelzen und Kristallisieren von AlCuMg

Schmelzpunktbestimmung bei höchsten Temperaturen

Mit den DSC 404 F1/F3 Pegasus®-
Systemen ist eine kontrollierte Abküh-
lung möglich. Hier sind Aufheizung 
(blaue Kurve) und Abkühlung (grüne 
Kurve) einer AlCuMg-Legierung dar-
gestellt. Das Schmelzen tritt bei 646 
°C (Peak) auf. Bis 800 °C können keine 
weiteren thermischen Effekte beob-
achtet werden. Während der anschlie-
ßenden Abkühlung beginnt die Legie-
rung zu kristallisieren. Nach einem 
geringen Unterkühlungseffekt erreicht 
die Kristallisation ihr Maximum bei 
618 °C. Schmelz- und Kristallisations-
enthalpie sind nahezu identisch. Die 
Schulter im Kristallisationspeak zeigt 
bereits an, dass die Legierung in mehr 
als nur eine Struktur kristallisiert.

Mit dem DTA-Sensor Typ W/Re und 
dem Grafitofen ist die Bestimmung 
von Schmelz- und Kristallisationstem-
peraturen bis 2000 °C möglich. In 
diesem Beispiel sind Aufheizung 
(schwarze Kurve) und Abkühlung 
(grüne Kurve) einer Vanadiumprobe 
(99,7 %) dargestellt. Die DTA-Tiegel 
aus ZrO2 können für höchste Tempera-
turbereiche eingesetzt werden. Das 
Schmelzen tritt bei einer extrapo-
lierten Onsettemperatur von 1887 °C 
auf. Während der Abkühlung rekristal-
lisiert die Probe mit nur geringer 
Unterkühlung bei 1877 °C (Peak). 

Um chemische Reaktionen zwischen Schmelze und Tiegel und Oxidation während der DSC-Messung zu 
vermeiden, wurden Pt-Tiegel mit Al2O3-Einsatz und Argon als Atmosphäre gewählt.

DTA-Messung an Vanadium in Zirkonoxid-Tiegeln (ZrO2); Heizrate: 20 K/min, Abkühlung: 75 K/min 
in Helium
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Kompetenz in Service

Unsere Kompetenz – Service

Der Name NETZSCH steht überall auf  
der Welt für umfassende Betreuung  
und kompetenten, zuverlässigen 
Service – vor und nach dem Gerä-
tekauf. Unsere qualifizierten Mit-
arbeiter aus den Bereichen Tech-
nischer Service und Applikation 
stehen Ihnen jederzeit gerne für 
eine Beratung zur Verfügung.

In speziellen, auf Sie und Ihre Mitar-
beiter zugeschnittenen Trainingspro-
grammen lernen Sie, die Möglichkei-
ten Ihres Geräts voll auszuschöpfen.

Zur Erhaltung Ihrer Investition 
begleitet Sie unser kompeten-
tes Serviceteam über Jahrzehnte 
hinweg zur Sicherstellung gleich-
bleibend hoher Performance.

Unsere Dienstleistungen für Sie

 · Aufstellung und Inbetriebnahme · Hotline-Service ·Wartungsvereinbarungen · Kalibrierservice · IQ/OQ/PQ · Vor-Ort-Reparaturen mit Notfall- 
Service für NETZSCH-Komponenten · Umzugs-/Austauschservice · Technischer Informationsservice · Definition und Lieferung von  
Ersatzteilen
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Die Applikationslabore von NETZSCH 
Analysieren & Prüfen sind ein kom-
petenter Partner bei annähernd 
allen Fragestellungen in der thermi-
schen Analyse. Das beinhaltet sorg-
fältigste Probenvorbereitung sowie 
die Prüfung und die Interpretation 
Ihrer Messergebnisse. Unsere unter-
schiedlichen Messverfahren und über 
30 verschiedene Messstationen ent-
sprechen dem neuesten Stand der 
Technik. Auch für spezielle Fragestel-
lungen haben wir Lösungen parat.

Im Rahmen der thermischen Ana-
lyse und der Messung thermophy-
sikalischer Eigenschaften bieten wir 
Ihnen ein umfassendes Programm 
verschiedenster Analyseverfahren 
zur Charakterisierung von Werkstof-
fen (Festkörper, Pulver und Flüs-
sigkeiten). Es sind Messungen an 

unterschiedlichsten Geometrien 
und Konfigurationen möglich. Sie 
erhalten von uns Messergebnisse 
mit hoher Genauigkeit und weiter-
führende Interpretationen. Dadurch 
ist es Ihnen möglich, neue Werk-
stoffe und Bauteile vor dem eigentli-
chen Einsatz genau zu spezifizieren, 
Ausfallrisiken zu minimieren oder 
entscheidende Vorteile gegenüber 
ihren Mitbewerbern zu erarbeiten.

Bei Produktionsproblemen können 
wir die Ursachen analysieren und mit 
Ihnen Lösungskonzepte erarbeiten. 
Die vergleichsweise geringen Investi-
tionen in unsere Auftragsmessungen 
und Dienstleistungen reduzieren bei 
Ihnen Ausfallzeiten und Ausschussra-
ten. Zudem ermöglichen sie Ihnen,  
die Zufriedenheit Ihrer Kunden zu 
erhöhen und neue zu gewinnen.

Unsere Kompetenz – Applikationslabore
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NETZSCH-Gerätebau GmbH
Wittelsbacherstraße 42 
95100 Selb
Deutschland
Tel.:  +49 9287 881-0 
Fax:  +49 9287 881 505
at@netzsch.com

NETZSCH-Technologie ist weltweit führend im Bereich der thermischen Charakte- 
risierung von annähernd allen Werkstoffen. Wir bieten Komplettlösungen für die 
Thermische Analyse, die adiabatische Reaktionskalorimetrie und die Bestimmung 
thermophysikalischer Eigenschaften. Basierend auf mehr als 50 Jahren Applikati- 
onserfahrung, einer breiten Produktpalette auf dem neuesten Stand der Technik 
und umfassenden Serviceleistungen erarbeiten wir für Sie Lösungen und Geräte- 
konfigurationen, die Ihren täglichen Anforderungen mehr als gerecht werden.

www.netzsch.com/n26963

Die NETZSCH-Gruppe ist ein deutsches mittelständisches Unternehmen des 
Maschinen- und Gerätebaus in Familienbesitz mit weltweiten Produktions-, 
Vertriebs- und Servicegesellschaften. 

Die Geschäftsbereiche Analysieren & Prüfen, Mahlen & Dispergieren sowie 
Pumpen & Systeme stehen für individuelle Lösungen auf höchstem Niveau. 
Mehr als 3.000 Mitarbeiter in weltweit 163 Vertriebs- und Produktionszentren 
in 28 Ländern gewährleisten Kundennähe und kompetenten Service.


