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1. Vyuziti kalorimetrie v oblasti syntézy a vyroby léCiv

1. Kalorimetr

Zcela obecné lze za kalorimetr prohlésit kazdy piistroj, ktery je schopen méfit teplo uvolnéné
(exo0) ¢i spotiebované (endo) pti ur€itém fyzikdlnim ¢i chemickém déji. Kalorimetry je mozné
délit z hlediska raznych principt', napt. podle toho, jak nakladame s teplem, které méfime
(kompenzace, akumulace nebo vyména s okolim), podle podminek méfeni (statické = ,,témer
stala™ teplota nebo dynamické = teplota se definované méni; adiabatické, izotermni nebo
izoperibolické) nebo podle konstrukce (s jednim kelimkem nebo se dvéma kelimky, tzv.
diferencni).

2. Pouditi kalorimetrie ve farmacii

Kalorimetrie nachazi pti vyvoji a vyrobé 1é¢iv velmi Siroké uplatnéni. Nejvyznamnéjsi oblasti
pouziti jsou uvedeny v nasledujici tabulce (DSC — diferen¢ni skenovaci kalorimetrie, SC —
rozpoustéci kalorimetrie, CC — spalovaci kalorimetrie).

Tabulka I
Priklady pouziti kalorimetrie ve farmacii

Jednotlivé latky

Tepelné kapacity a jejich zmény pti fazovych preménach DSC
Teploty a entalpie fazovych transformaci krystalickych latek (stabilita DSC
polymorfnich forem)

Teploty a entalpie krystalizace amorfnich pevnych latek (amorfni podil) DSC
Teploty skelné transformace DSC
Teploty a entalpie tani (stabilita, Cistota) DSC
Teploty a entalpie rozkladnych reakci — dehydratace, tepelnd degradace (stabilita) | DSC
Rozpoustéci entalpie — slu¢ovaci entalpie a entalpie fazovych transformaci SC
(stabilita polymorfnich forem, amorfni podil, Cistota)

Spalna entalpie — slucovaci entalpie a entalpie fazovych transformaci (stabilita cC
polymorfnich forem)

Viceslozkové systémy

Interakce (kompatibilita) API-API, APIl-excipient (nizkotajici eutektika, tvorba DSC
tuhych roztokd, tvorba pevnych sloucenin (kokrystald) a jejich stabilita)

Z ptehledu je patrné, ze pro stanoveni né€kterych vlastnosti (napf. entalpie fazovych
transformaci v pevném stavu) lze uzit i vice kalorimetrickych technik. Je tfeba poznamenat,
7ze vpraxi se kalorimetrie Casto kombinuje s dal§imi analytickymi metodami, at jiz
sdruZzenymi v jednom pfistroji (napt. DSC/termogavimetrie nebo DSC/analyza plynnych
produktd metodou FTIR) nebo separatnimi (RTG fazova analyza, Ramanova a IC
spektroskopie, NMR a jiné).

1 Handbook of Thermal Analysis and Calorimetry, Chap. 1: Definitions, nomenclature, terms and literature
(W. Hemminger, S.M. Sarge), Elsevier 1998.
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2. Diferencni skenovaci kalorimetrie (DSC)

Metoda DSC - diferen¢ni skenovaci kalorimetrie (Differential scanning calorimetry) nachazi
velmi Siroké uplatnéni v riznych oblastech materidlového vyzkumu, napf. pii stanoveni
termodynamickych vlastnosti pevnych latek (tepelné kapacity, teploty a entalpie fazovych
piemeén, ...), studiu fazovych rovnovah (1)-(s) a (s)-(s) a konstrukci fazovych diagramt nebo
pti sledovani kinetiky chemickych reakei pevnych latek.

Existuji dvé zakladni konstrukéni fesSeni kalorimetrti DSC>: jsou to ,,heat flux“ DSC a ,,power
compensating“ DSC. Kalorimetr ,,disk-type heat flux*“ DSC, jehoz schéma je uvedeno na
obrazku 2.1, je tvofen jednou pickou, ve které jsou na ploché desce symetricky umistény dva
kelimky. Jeden kelimek obsahuje méfeny vzorek, druhy (referen¢ni) kelimek byva nej€astéji
prazdny. Kalorimetrickym signalem je rozdil mezi napétim termoclanki na kelimku se
vzorkem a referenénim kelimkem, ktery je umérny rozdilu teplot. Kalorimetr ,,power
compensating” DSC vyuziva dvé oddélena topeni. Jedno topeni je uréeno pro kelimek se
vzorkem, druhé pro referencni kelimek. Kalorimetrickym signalem je rozdil piikoni
jednotlivych topeni potiebnych k udrzeni stejné teploty vzorku a reference v pribéhu méteni.

Reference Sample Heat Sink

Heater

“e———— Heal Driver || CPU |

ermacoupe
Temp. Control

Temp
} Amplifier Recording
— Temp. Difference
Thermocolpe (Heat Flux)
Recording

Obrazek 2.1
Blokové schéma kalorimetru ,,disk-type heat flux“ DSC
http://www.siint.com/en/products/thermal/tec_descriptions/dsc.html

Typickou ulohou pro DSC kalorimetrii je stanoveni teploty a entalpie tani Cistych latek (resp.
fazovych transformaci v pevném stavu, které jsou, stejné jako tani, fdzovymi pfeménami
prvniho tadu). Pribéhy teplot referencniho kelimku a kelimku se vzorkem pii DSC skenu tani
Cistého stiibra (trs = 961,8 °C) a jejich rozdil AT jsou ukazany na obrazku 2.2. Teplota tani
odpovida zlomu na kalorimetrickém signélu (tzv. onset point) a entalpie tani je umérna plose
piku ohranicené kalorimetrickym signalem a extrapolovanou zékladni linii (tzv. base line).
Vysledek integrace piku pro tani &istého india (s = 156,6 °C, A = 3283 T mol™ = 28,59
J g™) je ukazan na obrazku 2.3.

2 G. Héhne, W. Hemminger, H.-]. Flammersheim: Differential Scanning Calorimetry (2 Ed.), Springer 2003.
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Obrazek 2.2
Teplota referen¢niho kelimku a kelimku se vzorkem (211,6 mg Cistého Ag, tgs = 961,8 °C)
pii zahfivani rychlosti 10 °C min™' a rozdil téchto teplot (vzorek — reference) vyneseny v zavislosti na
Case (Cervena ktivka), teploté kelimku se vzorkem (Cerna ktivka)
a teploté referenéniho kelimku (Eerna &arkovana kiivka)®

3 W.J. Boettinger, U.R. Kattner, K.-W. Moon, ].H. Perepezko: DTA and Heat-flux DSC Measurements of Alloy
Melting and Freezing, NIST Spec. Publ. 960-15, Washington 2006.
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Obrazek 2.3
Integrace piku pro tani Cistého In (12,7 mg Cistého In,
tiwszer = 156,6 °C, Aq H=28,6 T g, ApeC, = 1,3x10* JTK ' g™
Teplota tani t5exp = 155,9 °C, vypoctena teplotni korekce At = tgg exp — tus.ret = —0,7 °C,
plocha piku 4 = 29,84 uV.s mg™', vypodétena senzitivita S = 4/AgH = 1,043 mV.s J' (uV mW )

165 170

Abychom teplotu stanovili pfesné a tepelny efekt mohli kvantifikovat, je tfeba kalorimetr
kalibrovat®, tj. stanovit teplotni korekci a senzitivitu kalorimetru. Kalibrace se provadi bud’
elektricky pomoci zabudovaného topeni (pouze senzitivita) nebo pouzitim vhodnych
standardii. Pfi pouziti standardii (podle materialu kelimka vybrané Cisté kovy, anorganické
slouCeniny, organické slouceniny) ziskame kalibrani udaje ze zndmych hodnot teplot a
entalpii ptislusnych fazovych pfemén (tani, fazové transformace v pevném stavu) — viz tab. IL.
Pro kalibrace hlinikovych kelimki, které jsou povrchové zoxidované Ize uzit In, Sn, Pb, Zn,

kyselinu benzoovou nebo RbNO;.

Tabulka I1
Standardy pro teplotni a tepelnou kalibraci DSC

Korundové kelimky Pt/Rh kelimky
Latka tusret CC) | AnsH (I g™ Latka lirret (°C) AHJ g™
In 156,6 28,6 CsHs;COOH 122,37 147,37
Sn 231,9 60,5 RbNO; 164,2 26,6
Bi 2714 53,3 RbNO, 285.,0 8,75
Pb 327,5 23,1 KClO, 300,8 104,9
Zn 419,6 107,5 Ag,S0, 426.4 51,7
Al 660,3 397,0 CsCl 476,0 17,2
Ag 961,8 107,0 Li,SO, 5783 228.1
Au 10642 63,7 K,CrO, 668 38,9
Ni 1455 2998 BaCO; 808 94,9
» Tani

4 G. Della Gatta, M.]. Richardson, S.M. Sarge, S. Stolen: Standards, calibration, and guidelines in calorimetry,
Part 2. Calibration standards for DSC, Pure Appl. Chem. 78 (2006) 1455-1476.
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3. Kalorimetr DSC 404C Pegasus (Netzsch)

Kalorimetr DSC 404C Pegasus (obrazek 3.1) je typu heat-flux s umisténim kelimkii na
plochém drzaku (plate-type nebo disk-type)’. Vybrané technické parametry jsou shrnuty
v tab. III.

9

Obrazek 3.1
DSC kalorimetr 404C Pegasus (Netzsch)
celkovy pohled (a) a detail drzaku kelimku (b)

Tabulka III
Technické parametry kalorimetru DSC 404C Pegasus (Netzsch)

DSC 404C Pegasus

Parametr Hodnoty
Obor teplot RT -1500 °C
Material termo¢lankii g 7(?1)\/});[’/5[1_%)};(1 110 3 0°C)
Rychlost ofevu 0,1 —50 °C min '
Citlivost ~12uV mW'
Rozliseni 1 uyW
Nejistota T +0,3 °C
Nejistota AH + 3%

+2.5% (50 — 1400 °C)

+ 4% (1400 — 1500 °C)
staticka/dynamicka

Pracovni atmosféra vakuum (400 Pa, p, = 4x10°)

inertni/oxidac¢ni/reduk¢ni

Nejistota C,

5]. Blumm, E. Kaisersberger: Accurate measurement of transition energetics and specific heat by DSC in the
high-temperature region, ]. Thermal Anal. Calorimetry 64 (2001) 385-391.
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4. Teplotni a tepelna kalibrace kalorimetru DSC 404C

1. Cil prace
Cilem préce je provést kalibraéni méfeni se zadanymi kalibracnimi latkami a stanovit teplotni

korekci a senzitivitu kalorimetru. Pouzivany kelimek a kalibra¢ni latky stejné jako parametry
meéieni (pribliznou hmotnost vzorku, obor teplot, rychlost ohfevu, oznaceni vzorku a nazev
souboru pro ulozeni dat aj.) upfesni vedouci prace. V dal$im textu je jako vzor popsan postup
pro méfeni s indiem v hlinikovém kelimku. P¥i pouziti jinych kelimkia (Pt, Al,O3) budou
vysledky kalibra¢nich méfeni jiné.

2. Spusténi kalorimetru

- Zapneme vnéjsi okruh chlazeni (chodba).

- Zapneme kalorimetr a regulator teploty (cca 40 min pted dal$im krokem).

- Zapneme chlazeni (rezim autostart, teplota nastavena na 24 °C), zapneme zdroj.

- Zvazime referencni kelimek a kelimek pro vzorek.

- Ptipravime vzorek (cca 20-30 mg In), vlozime jej do ptislusného kelimku a zaklopime
vickem.

- Zdvihneme pec (soucasnym stisknutim tlacitek na boku a ¢elnim panelu kalorimetru),
umistime referen¢ni kelimek v zadni poloze a kelimek se vzorkem v piedni poloze a nasledné
pec spustime do pracovni polohy.

- Otevieme ventil na bombé (Ar 5.0) a piisluSné ventily na rozvodu plynti do kalorimetru.

- Na ¢elnim panelu kalorimetru stiskneme tlacitko purge 1, otevieme kohout na odvodu plynu
z kalorimetru a ventilem purge 1 nastavime pritok cca 50 ml/min (levy pratokomeér).

- Zapneme pocitac.

- Spustime fidici program DSC 404C on 18 TASC 414 4.

- V. menu na horni li§t€ zvolime File — New a vyplnime udaje podle obrazku 4.1 (uptesni
vedouci prace). Pro jméno (Name) a identifikaci vzorku (Ident) uzijeme stejné oznaceni, napft.
In_XX, kde XX je vami zvoleny kod pro vasi pracovni skupinu (vyplnite jej v poloZce
Operator). Stejné oznaceni pouzijete 1 pro nazev souboru pro ulozeni vysledki (viz obrazek
4.5).
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DSC 404C Measurement Header

™ Correction
~
*+ Sample

Measurement Type:

Laboratory: |UACH-GU1
Praject: |Calibration
Dperatar, |LOL
Diate: |09/09/15; 13:32:18

Material |In ~|

Instrument Setup Information
Crucible Type: [DSC/TG pan Al
Sample Carier: |DSC[HTG] HIGH RG 4

e
o

Sample Carrier TC:
Furnace: |STD Pt-Rh

Furnace TC:
Measurement Mode: |DSC

Temp. limit: |cp crucible temp. limit 1400

Help on Crucible Selection |

Sample
|dent: ||”
Mame: |In_&10_AI3

Sample Masz |24.410 mg
Crucible Mazz: |38.880 mg

Reference

Mare: |blank

Fieference Mags: |0.000 g
Crucible Mass: |38 790 mg

Remark:

Purge Gas 1: |Af
Flowe Flate: |50 ml/min

Purge Gas 2 |

Flaw Fate: il rmiry

Enter crucible mass| must be < 50000mg)

Current hardware temperature range is from 0 °C to 600 °C

Help CANCEL |

oK. |

Contirue -» |

Obrazek 4.1

- Stiskneme tlacitko Continue.
- Otevie se okno Open Temperature Recalibration (obrazek 4.2), oznac¢ime tcalzero. TMX
a stiskneme tlacitko Otevrit.

= Open Temperature Recalibration - C:\NGBWINYTAACALS

Oblast Hedani: | (3 ca

13363 bdc
x|

Nézev

‘lcalzam
soubaru;

Oteiit |

Soubary typu: ‘ Temp.Recalib.

[~ Keep directary

j Stoino

Section/Subfile Contents
@ Header Description Walue ~
Controller 414/3
Intertace IEEE 433
Gaz
Crucible
Femark TCALZERD. T may only be used for temperature calibration ..
Heating Rate 0.0 K.Arin
Mhannel n b
Digabled Thermocouple Calibration
r
Obrazek 4.2

- Otevie se okno Open Sensitivity File (obrazek 4.3), oznaCime Senszero.exx a stiskneme

tlacitko Otevrit.
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= Open Sensitivity File - C:INGBWINYTAMCALS

Oblast Hedani: | 3 cal | =k B
133-63.edc
Ft1_sens,edc
'E-Eens:e 0
Nézev ‘Senszam Oteiit |
soubaru;
Soubary typu: ‘Sensilivily ﬂ Stano
[~ Keep directary
Section/Subfile Contents
E Header Description Walue A

Controller 414/3

Intertace IEEE 433

Filename C:ingbwinhtacalihs enszera. ex

Remark Sensitivity file with constant value 1" over whole temp. range

Gas

Crucible

Heatinn Flate 1K frvin b
Dizabled Sensitivity

r
Obrazek 4.3

- Teplotni program (obrazek 4.4)°,

Pti méteni volime ve vSech krocich teplotniho programu zaskrtnutim ptislusného policka
moznosti STC (upfesni vedouci prace) a Purge 1. Jednotlivé kroky (step) jsou nasledujici:

Initial (25 °C) - stisknout tlacitko Add.

Dynamic (ohfev na 220 °C, rychlost ohfevu 10 °C min~' — upfesni vedouci prace,
Acqusition rate 10 points/K, idaj Acqusition rate 100 points/min se
automaticky dopocte) - stisknout tlacitko Add.

Dynamic (chlazeni na 80 °C, rychlost chlazeni 10 °C min ™' — upfesni vedouci préce,
Acqusition rate 10 points/K, udaj Acqusition rate 100 points/min se
automaticky dopocte) - stisknout tlacitko Add.

Dynamic (ohfev na 220 °C, rychlost ohfevu 10 °C min ™' — upfesni vedouci prace,
Acqusition rate 10 points/K, udaj Acqusition rate 100 points/min se
automaticky dopocte) - stisknout tlacitko Add.

Dynamic (chlazeni na 80 °C, rychlost chlazeni 10 °C min ' — upfesni vedouci préce,
Acqusition rate 10 points/K, udaj Acqusition rate 100 points/min se
automaticky dopocte) - stisknout tlacitko Add.

Dynamic (ohfev na 220 °C, rychlost ohfevu 10 °C min ™' — upfesni vedouci prace,
Acqusition rate 10 points/K, udaj Acqusition rate 100 points/min se
automaticky dopocte) - stisknout tlacitko Add.

Dynamic (chlazeni na 80 °C, rychlost chlazeni 10 °C min ™' — upfesni vedouci préce,
Acqusition rate 10 points/K, udaj Acqusition rate 100 points/min se
automaticky dopocte) - stisknout tlacitko Add.

Final (objevi se automaticky nastavend hodnota Emergency Reset Temp. 230 °C) -

stisknout tlac¢itko Add.

Final Stand by (25 °C, 10 °C min ', max. stand-by time 5 min).

6 Teplotni program pro méteni s cinem se sklada ze stejnych krokd a lisi se pouze v kone¢né teploté

ohievu 300 °C a chlazeni 150 °C.
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DSC 404C Temperature Program Definition Elg‘

Temperature Steps 1

Hr | Type | aC | Kimin | Time | ptsimin | ptsiK [sTe| P P2]a
A (8] 250 ¥ ¥
z |& 2200 10.00 01530 100.00 100 F
Y a00 10,00 r14:00 100.00 Al
5 | & 2200 1000 1:14:00 100.00 W W @
5 | a00 10.00 r14:00 100.00 w0 W @
5 _|& 2200 1000 1:14:00 100.00 W W @
T | a00 10,00 1400 100,00 o F R
8 @ 2300 W ¥~
Conditions on Standby Category Step Categary

v

; ?‘:Fgﬂ Stand-By Temperature: 5.0 T

[~ Purge2 Heating Fiate: [10.00 Kmin

tax. Stand-By Time: [00:05  hhymm

Delete Current Step

Flease enter a number between 0.0 and B00.0

Paints
Segment: a
o - Tatal 8350
Total Time
01:29
MNépovéda ‘ akK Starma Continue >

Obrazek 4.4

- Stiskneme tlacitko Continue.

- Otevie se okno Define Measurement File name (obrazek 4.5), kde v ur¢eném adresafi
zadame jméno souboru pro ulozeni vysledki: In XX, kde XX je vami zvoleny kod pro vasi
pracovni skupinu.

"= Define Measurement File Name - C:\NGBWINATA\DATAS

Uloit do: | 5 datas =] =5 -
[E)CACo-vitek |#] alz03-BaTio3-2011-1  |]BaCO3_10-3 ) BaTios_10-3 |®] cr_samp_1
() Caleulated | ] z03-BaTio3-2011-2  |#] BaCOZ_10-4 ] BaTios_10-4 ] crtat
Chcp-rt | ] #lz03-BaTio3-2011-3  |%]BaC0Z_10-5 |]EaTioz_10-5 |#]1n_Arto_t
[CHFarmaka |#] alz03-BaTios-2012-1  |#]BaCOZ_10-6 |#]EaTioz_10-6 |#]k2cro4_10
[CGrafen ) Mlz03-BaTio3-2012-2  |#]BaCO3_10-7 |#] BaTioa_10-7 |*]kz2cro4_10
[C)Marek Staszek |#] alz03-BaTi032012-3 |]Baco5_10-6 ®]Bs_10 |#] katinka_Ar1
[E)Michal Kamradek |®] alzo3-CC-2010-1 |#]BaTio3-z010-85-3  |B]BS_10-2 |#]korund_ir,
Enano | ] adz03-spinels-1 |#]BaTioz-2010-HR-2 | %]BS_10-3 [#]LaT 55
=0l | ] Alz03-5rCa0-1 |]BaTioz-20104M-1  |B]BS_10-4 |#]Lizs04_t0
C5aee |#] alz03-5rCa0-2 |#]BaTioz-2011-EMK-1  |%]BS_10-5 |#]Lizs04_to_
5 |®)B2T_air_1100_1 |#)BaTioz-z011-CH-1  |#]BS_t0-6 |*nb2os_t0-
|#)agzs04_10 |=]B2T_ar10_1 |]BaTioz-z011-CH-3  |%]BS_10-7 |#]5n_art0_1
|#)agzso4_10_z |=]g3T_ar_1000 | BaTioz-z012-1 |)Bs_10-6 |*]5n_ar10_pt
|#)agzs04_to_3 |]B3T_air_1100_2 | BaTioz-z012-2 2] C304-5P5-1 |#]5n_ar_1
|#)Mizoz-atioz-2010-1 |®]EA_Art0_1 | BaTioz-z012-3 2] Ca3Co409-2 |#]sn-Agi1)_a
|#)&lz0z-Batioz-z0102 |#]Baco3_to |#]BaTioz_10 %] Cim_Ar10_t |#]sn-Agi1)_a
|#)alzo3-BaTios-20103 |#]Baco3_to-z | BaTios_10-2 ) cim_ar10_2 & 5n-Ag(1)_a

< >

i NI An0_ed
sauboru;

UloZit jaka typ: ‘DSC 404C Sample Files ﬂ Stano

[~ Keep directary

Obrazek 4.5
- Stiskneme tlac¢itko Ulozit.

- Start (obrazek 4.6).
Po aktivaci tlacitka Start experiment spustime. Celkova doba experimentu je 89 minut
(zavisi na rychlosti ohievu a chlazeni; uvedend doba plati pro obvykle uzivanou rychlost
10 °C min™).



12

Laboratof oboru Vyroba Iéciv
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DSC kalorimetrie
var. 06; tisk 19.9.2023

DSC 404C Adjustment on... [2 |[X]

DsSC
2500
2000
1500
1000
Sibi

-5
1000
1500
-2
- 2500

ETTT

hH”HHhH”HHthHHhH”HHhH”HH
A

Start |

Initial Cond, DN |

Exit |

Help |

Temperature recalibration dizabled!

Temp. Threshaold AE

Initial heating |15.0
Equilibration |5.0

Obrazek 4.6

3. Pritbéh experimentu

V pribéhu experimentu je zaznamenavana teplota (°C) a kalorimetricky (DSC) signal
(LV/mg) v zavislosti na ¢ase. Soucasné je zobrazovan zbyvajici ¢as do konce méteni (obrazek

4.7).

B DSC 404C on 18-41474 ; Measurement - In_Ar10_Al3.sdc

Fie Edt View Measwement Groph Tooks Disgnosis Extras Help
®

* TEME 192°C § * R 5* 193* 10.0+00:02

DS /(u/ma) ssos-

1.0

[Time left: 0:16:44

200

150

100

0 10 Eil Ell

Seqment 5, heating to 220.0°C

40

50 &0 bl 20

time: /min oll segments

Running _[0.34

PRl [TTTTTTTTT]

Obrazek 4.7

Po ukonceni experimentu a vychladnuti kalorimetru (udaj o aktualni teploté je zobrazen na

spodni liste)
- Uzavieme ventil na bombé¢ (Ar 5.0).

- Zdvihneme pec (soucasnym stisknutim tlacitek na boku a ¢elnim panelu kalorimetru),
vyjmeme kelimek se vzorkem a zvazime, abychom ur¢ili pfipadnou zménu hmotnosti vzorku

pii experimentu.
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4. Vyhodnoceni (postup upiesni vedouci prdace)

- Spustime program pro analyzu dat NETZSCH Proteus Thermal Analysis.

- V menu na horni li§t¢ zvolime File — Open (nebo kliknutim na ptislusnou ikonu), v nabidce
souborl oznac¢ime kurzorem pozadovany soubor s nasSimi vysledky a stiskneme tlacitko
Otevrit (obrazek 4.8).

"= Open Measurement File - C:\NGBWINXTA\DATAS

Oblast Hledéni; | ) date5 -] £ E-
|¥]Bamios-z012-3 |#]Bamioz_10-6 [#]Bs_105 |®]am_ara_t [#kecrod_1n
|#)BaTioz_10 |#]BaTioz_10-7 [#]es_10-6 %) cim_ar10_2 [#k2crod_to
|#]Bamios_10-z [#]Es_1n [#)Bs_10-7 %] c_samp_1 [#]katinka_ar1
|¥]EaTioz_10-3 [#]es_to-2 [#)es_108 ]t =] karund_sir
|#)BaTioz_10-4 [#1B5_10-3 |#) cacs-sps-1 [®)1n_ar10_t [#)LaT 55
|¥)EaTioz_10-5 [#]es_t04 |#) cazcoson-2 [Elin_ario_alz |#)tizsc4_ta
< >
Mazey In A0 al3 Otevfit
e |
Saubary oL ‘DSC 4014 C Data Files ﬂ Stoma
[~ Keep directary teasurement file twpes
[~ Calculated [ Com W Sample | Cor+Sample
Section/Subfile Contents
E Header | | Description Walug A
@ Gases Instrument: METZSCH DSC 404 C
=] Temp. Steps Project: All-Calibration
[) Temp. Progiam Filename: In_Ar10_AIS sdc
(1 Data Sample |dentity: In
[ Sensilii | | Date/Time: 3.11 2012134907
ENSIVIL Laboratary: (4CH-GOT
< > [E— 1N 5
Instrument: DSC 404 C on TASC 414/4 via [EEE488
;
Obrazek 4.8
- P P
Otevie se okno (obrazek 4.9), ve kterém:
¥ NETZSCH Proteus Thermal Analysis [BEE
File Edt YView Insert Settings Range Extras Recorder Wi Help -8x
D[] 1|2 S(RE 0] Lt ] > | A [23] a[m2]35| mnli] [ M2
P e PN T N | e PR D P P
DSC {uiimg) Temp. [°C

Texo

10

05

00

-05

0 10 20 30 40 50 60 70 80
Time fmin

[T In_Ar0_AR.sde In_Ar10_AI3 n 9.11.2012 13:49:07

Obrazek 4.9

For Help, press F1

- V menu na horni list€ zvolime Settings — Segments (nebo kliknutim na pfislusnou ikonu),
vybereme piisluSnou ¢ast zdznamu kalorimetrického signélu (druhy resp. t stiskneme tlacitko
OK (obrézek 4.10).feti ohtev) a

13
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VSCHT, budova A, laborator GO1 var. 06; tisk 19.9.2023

Segments @
Apply to window “

|Cunent - [Main] Mew | Cancel |
Hel
File hames [zample names): ﬂ

Iy c [ In Ar10_AI)

Connected
Split

Toatal Selection ] Dynamic] Heatingl Eooling]

[E— " 1 Dynamic 2200°C 100 Kdmin
[1— % 2 Dynamic 80.0°C 100 Kémin
— & 3 Dynamic 2200°C 100 Kdmin
[1— % 4 Dynamic 80.0°C 100 Kémin
[1— & 5 Dynamic 2200°C 100 Kdmin
[1— % E Dynamic 80.0°C 100 Kémin
Al || None | | Selested: 106
Obrazek 4.10

- V menu na horni li§t€ zvolime Settings a zaménime ¢asovou osu na teplotni (nebo kliknutim
na tlacitko t-T) (obrazek 4.11).

I NETZSCH Proteus Thermal Analysis - [Main]

File Edit ‘iew Insert Settings Range Ewaluati Extras Recorder Window Help
D[] SR T[]0 | | A¢|% s [piles| male| v N2
|| o | s | 0| || ][

DSC HuV/mg)
ex0

0o n3

-02

04

-086

-08

100 120 140 180 200

160
Temperature [*C

(1131 In_Ar10_AI3 sde. n_Ar10_AI3 n

Obrazek 4.11

9.11.2012 13:49:07
For Help, press F1

- Kliknutim na ikonu s lupou aktivujeme funkci ZOOM a kurzorem ovladanym mysi
vyznacime oblast okolo piku, ktery chceme vyhodnotit.

- Pro vyhodnoceni zvolime v menu Evaluation polozku Complex peak ... (nebo kliknutim na
ptislusnou ikonu) (obrazek 4.12).
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¥ NETZSCH Proteus Thermal Analysis - [Main: Complex Peak]
Fle Edt Wiew Insert Settings Range FEvaluation Extras Recorder Window Help

2 e o P O i S M N L

[ | 2 O | 0 f % e d A )]
Min: [ — Widh yarigsuset ;End ;Et Bassine type: sory | ok | ben
Max [f7303 =] I™ Wi rDLSE_\Megla\c:‘vng‘ ™ pon e Jinea = Bl ||mi[ED
DSC #uVfmg)
Texw
"
00 il "
n
|4
02 il
AN
| A
o P
NN
08 [ ~
3 ~. na
___________ e ey | L
08 i l
i !
i !
10 \ 7
145 150 155 160 165 170 175 180 185
Termperature /°C
n_ArT0_AID n 9.11.2012 138907
S
r
Obrazek 4.12

- Pohyblivymi kurzory vymezime pocatek a konec pro integraci.

- Pokud neni nastaveno, zvolime baseline type linear a zaskrtneme polozky onset (odpovida

teploté tani) a area.
- Stiskneme tlacitko Apply (objevi se vysledek).

- Pokud nejsme s vysledky spokojeni, stiskneme tlac¢itko Undo, parametry integrace (tj.
pocatecni a konecny bod popf. typ baseline) upravime a opétovné stiskneme tlacitko Apply.
- Stiskneme tla¢itko OK (zmizi diferencidlni DSC kiivka a kurzory, textova pole lze

v obrazku pfemistit a editovat) (obrazek 4.13).

V¥ NETZSCH Proteus Thermal Analysis - [Main] [BEE
Fie Edt Wiew Insert Settings Range Evaluation Extras Recorder Window Help - ax
D[=|ci|| SIR(E@] bk rd]=] ] | % i S |
O[] e | s | 0| || ][
DSC HuV/mg)
00 Texo na
-02
Complex Peak:
Area:  -28.58 pVs/mg
e Onset: 156.0 °C
-08
-08
-10
140 150 160 170 180 190 200
Temperature [*C

(1131 In_Ar10_AI3 sde. In_Ar10_AI3

n 9.11.2012 13:49:07

For Help, press F1

Obrazek 4.13

- Stejnym zptisobem provedeme integraci druhého piku (tani pfi tfetim ohtevu).
- Oba vysledky spojime do jednoho obrazku (obrazek 4.14) a vytiskneme (ulozime do pdf
souboru). Pfed tiskem mlZeme upravit rozsah na obou osach, zménit jednotky (napf.

°C <> K), zménit polohu popisek a format pisma.
- V menu na horni li§t¢ zvolime File — Print Analysis (nebo Crtl+P).

15
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DSC kalorimetrie
var. 06; tisk 19.9.2023

o | 4] ] el ]| T e
Sl i alas|) ol el dlaLale]

DSC /{uVimg)

[t 3]
00 exo 13

02
Complex Peak:
Area: -28.58 pyVs/mg
Onset: 156.0 °C

Complex Peak:
Area:  -28.6 puVs/mg

Onset: 156.0 °C
-04

-08

-08

140 150 160 170 180 190
Termperature /°C

W 31in_Ar1o_pmsis n_Ano_e n 9112012134507 [IATTATIn_Ario_Alvsde 0 ArIO_AR n 2002 1T

Obrazek 4.14

Teplotni kalibrace (postup upriesni vedouct prace)
Z udaji v tab. I vypocteme hodnoty teplotni korekce At = #qy5 exp — tus rer. Mame-li k dispozici

vysledky kalibracnich méfeni pro dalsi latky, vyjadiime At jako funkeci z.y, (1ze zpracovat
v Excelu).

Tepelna kalibrace (postup upresni vedouct prdace)

Z daja v tab. I (Standardy pro teplotni a tepelnou kalibraci DSC) vypoc¢teme hodnoty senzitivity
S, §=A/Q, kde 4 je integrovana plocha piku (uV.s/mg) a Q je ptislusny tepelny efekt
(mJ/mg). Mame-li k dispozici vysledky kalibra¢nich méfeni pro dalsi latky, vyjadiime S jako
linearni funkci 7.y, (1ze zpracovat v Excelu). Rozmér senzitivity je (uWV/mW).

5. Vysledky prdce

Pokud provadime kalibraci pouze s jednim standardem, jsou vysledkem prace:
1. Obrazek s vyhodnocenymi parametry pikt pro druhy a tieti ohfev.

2. Tabulka s vypoctenymi daty

I tfus,ref = 156’6 (OC) A}Ifus = 2836 J g_l
n

Trus,exp (°C) A1(°C)  |A (Vs mg') | S (uV mW?)
2. ohfev 156,0 -0,6 28,58 0,999
3. ohfev 156,0 -0,6 28,60 1,000
Primér 156,0 —-0,6 28,59 1,000

Pokud provadime kalibraci s vice standardy (Sn, Bi, Al, ...) dale zpracujeme (brazek 4.15):
3. Teplotni kalibraci v podobé¢ linearni zavislosti teplotni diference At = k.texp + g..
4. Tepelnou kalibraci v podobé¢ linearni zavislosti senzitivity S = ks.fexp + gs.
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-0.65 1.07
y=-1.702E-03x - 4.346E-01 /.
o 070 1 1.06
D.; E
& £
't 075 =21.05
- »
]
2 080 \ 104 /
\. / y = 3.590E-04x + 9.810E-01
-0.85 ; ; ; ; 1.03 T T T T
150 170 190 210 230 250 150 170 190 210 230 250
texp (°C) texp (OC)
Obrazek 4.15

To vse doplnéné struénym, ale vystiznym textem s uvedenim jména badatele a data jeho
experimentu.
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DSC kalorimetrie
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5. Stanoveni teploty a entalpie tani paracetamolu

HO

H
CH

NYE

)

Obrazek 5.1

Strukturni vzorec paracetamolu
(N-(4-hydroxyfenyl)acetamid, CsHoNO,, M = 151,16 g.mol', CAS RN: 103-90-2)

Paracetamol je bila krystalicka latka Siroce vyuzivana ve farmaceutickém primyslu. Jako
ucinnd latka je pfitomna v mnoha komeréné dostupnych 1é¢ivych ptipraveich. V soucasnosti
se fadi mezi nejpouzivangj$i analgetika a antipyretika. Paracetamol patfi do skupiny
nenarkotickych analgetik, vyuziva se k potlaceni mirnéjsi bolesti, proti zvysené télesné teploté

rrrrr

polymorfnich forem paracetamolu. Termodynamicky stabilni polymorf (I) ma monoklinickou
krystalovou strukturou, polymorf (II) s orthorombickou krystalovou strukturou je za
standardnich podminek metastabilni. Ob¢ formy byly opakované studovany metodou DSC

(viz tabulka 5.1)

Tabulka 5.1
Rozsah kalorimetricky stanovenych hodnot teploty a entalpie tdni polymorft I a 11
paracetamolu
Paracetamol Formal Formall
tis (°C) 167,7-170,5 154,9-158,6
A HD gY 179,3 — 225,60 175,3-221,6

Na obrazku 5.2 je zaznam DSC signalu pfi opakovaném ohievu paracetamolu na teplotu cca
200 °C. Pti prvnim ohfevu je na kiivce tepelného toku vyrazny endotermni pik (Zonset = 167,7
°C), ktery odpovidad tani vychozi monoklinické formy (I), pik pfi druhém ohifevu (fonset =
155,7 °C) odpovida tani metastabilni orthorombické formy (II), kterd vznikd krystalizaci

z podchlazené (amorfni) faze.
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DSC /(uV/mg)
Texo

. Rl
T + L S

/ 28
Complex Peak:

Area: -188.9 pVs/mg
Onset: 167.7 °C

Complex Peak:
-1 Area: -181.6 pVs/mg
Onset: 155.7 °C

100 120 140 160 180 200
Temperature /°C

Obrazek 5.2
Zaznam DSC signalu pro vzorek paracetamolu (I) PK 3
(m = 3,34 mg, rychlost ohfevu 10 °C/min)

1. Cil prdace
Cilem prace je stanovit teplotu a entalpii tani dvou polymorfnich forem paracetamolu a

vypocitat entalpii transformace mezi formou (I) a (II). Parametry méfeni (pouzivany kelimek,
pfibliznou hmotnost vzorku, obor teplot, rychlost ohfevu, oznaceni vzorku a nazev souboru
pro uloZeni dat aj.) upfesni vedouci prace.

2. Spusténi kalorimetru

- Zapneme vnéjsi okruh chlazeni (chodba).

- Zapneme kalorimetr a regulator teploty (cca 40 min pifed méfenim).

- Zapneme chlazeni (rezim autostart, teplota nastavena na 24 °C), zapneme zdroj.

- Zvazime referen¢ni kelimek.

- Pfipravime vzorek paracetamolu (pfimo v kelimku navaZime cca 4-6 mg a vzorek upravime
aby rovnomé&rné& pokryl celé dno a zaklopime vi¢kem).

- Zdvihneme pec (soucasnym stisknutim tlacitek na boku a ¢elnim panelu kalorimetru),
umistime referencni kelimek v zadni poloze, kelimek se vzorkem v piedni poloze a nasledné
pec spustime do pracovni polohy.

- Otevieme ventil na bombe¢ (Ar 5.0).

- Na ¢elnim panelu kalorimetru stiskneme tlacitko purge 1, otevieme kohout na odvodu
plynu z kalorimetru a ventilem purge 1 nastavime pratok cca 50 ml/min (levy pritokomer).
- Zapneme pocitac.

- Spustime fidici program DSC 404C on 18 TASC 414 4.

- V menu na horni 1isté¢ zvolime File — New a vyplnime idaje podle obrazku 5.3 (uptesni
vedouci prace). Pro jméno (Name) a identifikaci vzorku (/dent) uzijeme stejné oznaceni
PAR XX, kde XX je vami zvoleny kod pro vasi pracovni skupinu (vyplnite jej v poloZce
Operator). Stejné oznaceni pouZzijete 1 pro nazev souboru pro ulozeni vysledki (viz obrazek
5.7).

19
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DSC 404C Measurement Header

™ Correction
~
*+ Sample

Measurement Type:

Laboratory: |UACH-GU1
Project; |LO4L
Dperatar, |MY
Diate: |11/12/15; 09:05:43

Material |Paracetamal ~|
Instrument Setup Information
Crucible Type: [DSC/TG pan Al
Sample Carier: |DSC[HTG] HIGH RG 4

e
o

Sample Carrier TC:
Furnace: |STD Pt-Rh

Furnace TC:
Measurement Mode: |DSC

Temp. limit: |cp crucible temp. limit 1400

Help on Crucible Selection |

Sample
dent: | PAR_MY_Ar_10

Mame: |PAR_MY_a&_10

Sample Masz |7.850 mg
Crucible Mazz: |38.810 mg

Reference

Mare: |blank

Reference bass: |38.330 g
Crucible Mazs: |0 000 mg

Remark:

Purge Gaz 1: |Aif

Flowe Flate: |50 ml/min

Purge Gas 2 |

Flaw Fate: il rmiry

Help CANCEL |

Current hardware temperature range is from 0 °C to 600 °C

oK. |

Contirue -» |

Obrazek 5.3

- Stiskneme tlacitko Continue.
- Otevie se okno Open Temperature Recalibration, oznac¢ime tcalzero. TMX a stiskneme
tlacitko Otevrit (obrazek 5.4).

¥ Open Temperature Recalibration - C:\NGBWINYTAVCALS X

Oblast Hedani: | (3 ca

x|« & E-

13363 bdc
x|

Nézev ‘lcalzam
soubaru;

Oteiit |

Soubary typu: ‘ Temp.Recalib.

[~ Keep directary

j Stoino

Section/Subfile Contents
@ Header Description Walue e
Controller 414/3
Intertace IEEE 433
Gas )
Crucible
Femark TCALZERD. T may only be used for temperature calibration ..
Heating Rate 0.0 K.Arin
Mhannel n b
Digabled Thermocouple Calibration
r
Obrazek 5.4

- Otevie se okno Open Sensitivity File, oznacime Senszero.exx a stiskneme tlacitko Otevrit

(obrazek 5.5).
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= Open Sensitivity File - C:INGBWINYTAMCALS

Oblast hledani: | cald

133-63.edc
Pt1_sens.edc
Senszero.exx

4

x|« & E-

Nézev ‘Senszam
soubaru;

Oteiit |

Soubary typu: ‘ Sensilivity

[~ Keep directary
Section/Subfile Contents

ﬂ Stoino

Dizabled Sensitivity

E Header Description Walue
Controller 414/3
Intertace IEEE 433
Filename C:ingbwinhtacalihs enszera. ex
Remark Sensitivity file with constant value 1" over whole temp. range
Gas
Crucible
Heatina Rate K driv

W

Obrazek 5.5

- Teplotni program (obrazek 5.6).

Pti méteni volime ve vSech krocich teplotniho programu zaskrtnutim ptislusného policka
moznost Purgel, polozku STC volime dle uptesnéni vedouciho prace. Jednotlivé kroky

(step) jsou nasledujici:
1. Initial (25 °C) - stisknout tlacitko Add.

2. Dynamic (prvni ohfev na 200 °C, rychlost ohfevu 10 °C min' — upfesni vedouci

prace, Acqusition rate 10 points/K resp. 100 points/min, idaj Acqusition rate se

automaticky dopocte) - stisknout tlacitko Add.
3. Dynamic (chlazeni na 25 °C, rychlost chlazeni 10 °C min' — upfesni vedouci

prace, Acqusition rate 10 points/K resp. 100 points/min, udaj Acqusition rate se

automaticky dopocte) - stisknout tlacitko Add.
4. Dynamic (druhy ohfev na 200 °C, rychlost ohfevu 10 °C min ' — upfesni vedouci

prace, Acqusition rate 10 points/K resp. 100 points/min, idaj Acqusition rate se

automaticky dopocte) - stisknout tlacitko Add.
5. Dynamic (chlazeni na 25 °C, rychlost chlazeni 10 °C min™' — upfesni vedouci

prace, Acqusition rate 10 points/K resp. 100 points/min, udaj Acqusition rate se

automaticky dopocte) - stisknout tlacitko Add.
6. Final (objevi se automaticky nastavena hodnota Emergency Reset Temp. 210 °C) -

stisknout tlac¢itko Add.

7. Final Stand by (20 °C, 40 °C min"', max. stand-by time 5 min).
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DSC 404C Temperature Program Definition Elg‘
Temperature Steps 1

Hr | Type | °C Kimin Time ptsimin | ptsiK |sTe| P1] P2 |
) 250 F F
2 |& 2000 10.00 01730 40,00 4w
3 |w 250 10.00 01730 40,00 4am -
4 |& 2000 10.00 o17.30 40.00 400w W [
5 | 250 10.00 o17.30 40.00 il P
& |® 2100 r' 7 r
7|k 200 40.00 0445 r' v rr
- 00 | ool | |m micl

Step Conditions Category

[~ Purgel
v Purge2

Stand-By Temperature: 200 °C

Set switch state ondaff

Step Category

Heating Riate: [40.00  K/min
Max StandBy Time: |9%:05  hhemm

Delete Current Step

Foints
Seqgment 1}
o - Total 2800
Total Time
0115
MNapoveda ‘ akK | Stomo Continue >

Obrazek 5.6

- Stiskneme tlacitko Continue.

- Otevie se okno Define Measurement File Name (obrazek 5.7), kde v uréeném adresafi
zadame jméno souboru pro uloZeni vysledki: PAR XX, kde XX je vami zvoleny kod pro vasi

pracovni skupinu.

= Define Measurement File Name - C:\NGBWINATAMDATAS

Ulosit do: | 5 datas ~] £ B
2 CACO-Yitek |#] aa.sde %] Mlz03-BaTiO3-2012-2.cdc  |®]Be
[ Caleulaked 3 Agl_Ari0_Al203.sdc 3 Al203-BaTio3-2012-3.sdc | ®|B:
[ Cp-Pt 2] fgz_Arl0_Al203,sdc ] Al203-BaTiOF-2013-1.sde  |®]Be
[ Dominika ] ag2s04_10,5dc 2] Al203-BaTi0z-2013-2.5dc %] Be
[ Farmaka 2] ag2504_10_2.5dc %] Mlz03-BaTios-2014-1.sdc | ®]Be
=) Grafen ] Ag2504_10_3.5dc |#] Alz03-BaTio3-2015-1.5dc  |®]Be
[C3) Jan Paitai ﬂAg—nanol_ArID_AQOS.sdc 3 Al203-CC-2010-1,5dc =Bz
Ky ] fg-nanoz_ar10_al203.sdc | ®] Alz03-spinels-1,sdc #]B:
)L O-Be-CHTM |#] 4lz03-BaTio3-2010-1sde 5] AI203-5rCa0-1.5de 2]B:
() Marek Staszek 3 Al203-BaTi03-2010-2.5dc 3 Al203-5rCo0-2,5do B
(S Michal Kamradek 3 Al203-BaTi03-2010-3.5dc 3 B2T _Air_1100_1.sdc | Be
[ HAND |[2]4l203-BaTiO3-2011-1.5dc  |®]B2T_Art0_L,sde 2Bt
)0 |#]8lz03-BaTioz-2011-2.5dc  |]B3T_air_1000.5dc 2]B:
5220 2] Mlz03-BaTio3-2011-3.5dc || B3T_Air_1100_2.5de #]B:
6 ] Alz03-BaTiO3-2012-1.sdc || BA_Ari0_1.sdc #]e:

< >
o [PAR_Mv_A,_10]
soubaru;

Ulait jaka typ: | D5C 404C Sample Files ~| Stomo

[™ Keep directom

2)X)

Obrazek 5.7

- Stiskneme tlac¢itko Ulozit.
- Start (obrazek 5.8).

Po aktivaci tlacitka Start experiment spustime. Celkova doba experimentu je 75 minut
(zavisi na rychlosti ohievu a chlazeni; uvedena doba plati pro obvykle uzivanou rychlost

10 °C min ™).
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3. Prubéh experimentu

DSC 404C Adjustment on... [2|[X]

Dsc Start |
2500 —

2000 — Initial Cond. ON |
1500 —

1000 —=

500 —

0 = Esit |
500 —=
L1000 —= Help |
:;ggg _E Temp. Threshold /K
12500 —= Iritial heating [15.0

I—_| Equilibration |5

Temperature recalibration dizabled!

Obrazek 5.8

V prubéhu experimentu je zaznamenavana teplota (°C) a kalorimetricky (DSC) signal
(uV/mg) v zavislosti na ¢ase. Sou€asné je zobrazovan zbyvajici ¢as do konce méfeni (obrazek

5.9).

* TEMP 1o01°c 3§

V_Ar_10.sdc

* R4 75%-10.0¢00:05

[BEE

DSC /u/mg) sxor

 Remaining Measurement Time ()
Time left: 0:05:00

Temperatue /'C

[Fen

" Obrazek 5.9

200

120

1680

140

120

100

Po ukonceni experimentu a vychladnuti kalorimetru (udaj o aktualni teploté je zobrazen na

spodni liste)

- Uzavieme ventil na bombe¢ (Ar 5.0).
- Zdvihneme pec (soucasnym stisknutim tlacitek na boku a ¢elnim panelu kalorimetru),
vyjmeme kelimek se vzorkem a zvazime, abychom ur¢ili pfipadnou zménu hmotnosti vzorku

pii experimentu.

23
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4. Vyhodnoceni (postup upiesni vedouci prdace)

- Spustime program pro analyzu dat NETZSCH Proteus Thermal Analysis.
- V menu na horni li§t¢ zvolime File — Open (nebo kliknutim na ptislusnou ikonu), v nabidce
souborl oznac¢ime kurzorem pozadovany soubor s nasSimi vysledky a stiskneme tlacitko

Otevrit (obrazek 5.10).

= 0Open Measurement File - C:ingbwintaldataS\Farmaka

Oblast hledan’: | I3 Famaka

|#]PaR_CIa_ar10_z.sdc
[#]Par_CIa_Ar10_3.sdc
|#]PaR_CIA_Ar10_4.sdc
|#]PaR_CI4_Ar10_5.sdc
|®)PaR_CIa_ar10_6,sdc
|#]Par_cIa_arl0_7.sdc

<

[®)Par_CIa_ar10_8.sdc
[#]Par_CIa_ar10_9.sdc
[®]PaR _CIa_Ar10_10.5dc
[#]Par _Cra_ar10_11.5dc
[#]Par_cia_ar10_12.5dc
[#]Par_cra_ar10_13.5dc

- emsE

[®]Par_cIa_ar10_14.sdc
[#]Par_cia_ar10_15.sde
[#]Par_cia_srio_té.sde
[Elrar_my_ar_10,sdc
|®]Par_oxa_ar10_t.sde
[#]Par_oxa_ario_z.sdc

RIX

[®]Par _owa_arin_s.sdc
[#]Par_oma_arto_s.sdc
[®]Par _cmwa_artn_5.sdc
B Para_kKotas_1.sdc
|i] Para_kKotas_2.sdc
m Para_kotas_3.sdc

3

Mazew
zoubon

|PAR_MY_Ar_10.5dc

DOtevfit |

™ Keep directary

Soubory bpe |DSC 404 C Data Files

Meazurement file types

[ Calculated [ Com. W Sample | Com+Sample

j Storno

Section/Subfile Contents
E Header # | | Description Walue ~
E Gases Instrument: METZSCHDSC 404 C
E Temp. Steps Project: LO%L
E Termp. Program Filename: PaR_MY_Ar_10.sdc
] Data Sample [dentity: PaR_MV_Ar_10
[ Sensitivit o | | DatedTime: 12112591818
Snsiviy Labaratary (ACH-GOT
d Mrier st bt A
Instrument: DSC 404 Con TASC 414/4 via [EEE488
r
Obrazek 5.10
~ ’ J
Otevie se okno (obrazek 5.11), ve kterém:
¥ NETZSCH Proteus Thermal Analysis - [Main] FEX
Fle Edt Mew Insert Settings Range FEvaluation Extras Recorder Window Help BEES
] sl sl ) of | {5 alalo ||| Dlg{=0] SlRlele| sl =lel] ~| L Bulsls| BT
DSC f{uvimg) Temp. [°C
Texo
3 200
180
2
160
1
140
0
120
- 100
-2 80
2 60
40
4
0 10 20 0 40 50 60 70
Tirne Jmin

[IE1TPAR_MV_Ar To.sde
For Help, press F1

PAR_IV_Ar_10

PAR_WV_Ar_10

12:11.2015 %1816

Obrazek 5.11

- V menu na horni li§t¢ zvolime Settings — Segments (nebo kliknutim na ptisluSnou ikonu),
vybereme pfislusnou ¢ast zdznamu kalorimetrického signélu (prvni ohfev) a stiskneme

tlacitko OK (obrazek 5.12).
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Apply to window

£

Ok

|Cunent - [Main]

File nares [sample names):

Mew | Cancel

Help

PAR_MY_ar_10.sde [PAR_MY_Ar_10)

Connected
Split

Toatal Selection ] Dynamic] Heatingl Eooling]

wi— @ 1 Dynamic 2000°C 100 Kdmin
[1— % 2 Dynamic 280°C 100 Kémin
[1— & 3 Dynamic 20000°C 100 Kdmin
[1— % 4 Dynamic 280°C 100 Kémin
Al | Ngne | | Selected [1of 4
Obrazek 5.12

- V menu na horni li§t€ zvolime Settings a zaménime ¢asovou osu na teplotni (nebo kliknutim
na tlacitko t-T) (obrazek 5.13).

I NETZSCH Proteus Thermal Analysis - [Main]

Fle Edt Vew Iwert Settings Range Evoluation Exras Recorder Window Help BEE
] [ [ N ] (e A D] SR T = P e 3 e N R e T
DSC AuVimg)

Texo

00 0
-05

10

15
-20
-25
-30
-35

8 [1.1] PAR_MV_Ar_10.sdc

40 60 80 100 120 140 160 180 200
Temperature [*C

[AT1.11 PAR MV _Ar_0.sde PAR_MV_A1_T0

Obrazek 5.13

PAR_IV_Ar_T0 T2:11.2015 91816

For Help, press F1

- Kliknutim na ikonu s lupou aktivujeme funkci ZOOM a kurzorem ovladanym mysi
vyznacime oblast okolo piku, ktery chceme vyhodnotit.

- Pro vyhodnoceni zvolime v menu Evaluation polozku Complex peak (nebo kliknutim na
ptislusnou ikonu) (obrazek 5.14).

25
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P NETZSCH Proteus Thermal Analysis - [Main: Complex Peak] FEX
Recorder Window Help BEES

Fle Edt View Insert Settings Range Evaluation Extras
[ ] [ | | | | [ e | |5 || o] <2 @ 55 | P ] ¢ (] ][] [x
Min [1597 =] widhat: [37 W Onset [ End PFeak_ Bassine type: Apply ‘ oK ‘ Help ‘
wor [iawe = R Nl s e | Corcel | 150
DSC HuVimg)
T
og 1€ a 1
A
-05 ' \
[
-10 ' \
[
" P
20 ! \
g b \
3 X
25 ! ~
! S 1l
gy | S == S = P T
\ !
*9 [1.1]PAR_MV_Ar_10.sdc \ I-’
DSC i \
40 DDSC v A
N
150 160 170 180 0
Termperature /°C
[H11.1] PAR_MV_Ar_10.5dc PAR_MV_Ar_10 PAR_MV_Ar_10 12,11.2015 9:18:16.
For Help, press F1 psc
r
Obrazek 5.14

- Pohyblivymi kurzory vymezime pocatek a konec pro integraci.

- Pokud neni nastaveno, zvolime Baseline type: linear a zaskrtneme polozky onset a area.
- Stiskneme tlacitko Apply (objevi se vysledek).

- Pokud nejsme s vysledky spokojeni, stiskneme tlac¢itko Undo, a parametry integrace (t;.
pocatecni a konecny bod popt. typ baseline) mizeme opravit.

- Stiskneme tlacitko OK (zmizi diferencialni DSC kiivka a kurzory, textova pole lze

v obrazku premistit a editovat) (obrazek 5.15).

¥ NETZSCH Proteus Thermal Analysis - [Main] FEX
Recorder Window Help _ax

Fle Edt View Insert Settings Range Evaluation Extras
sl 2o | a0 | el al o] || D{=i0] SSIRIE] weletlr e ] | [ 5] mle| [
Complex Peak:

DSC Huvimg) Area 1714 pvsimg
texo Onset: 1679 °C
0

05

10

15
-20
-25

-30

-35

ag [1.11 PAR_MV_Ar_10.sdc

. DsC

150 160 170 180 190
Termperature /°C
PAR_V_AT_10 PAR_MV_Ar_10 12112015 11816

[E11.1] PAR_MV_Ar_0.5dc
For Help, press F1

Obrazek 5.15

Vysledkem integrace endotermniho piku (v pfipad¢ na obrazku 5.15) je nekorigovana teplota
onsetu 167,9 °C a plocha piku 171,4 uV smg'. Pro vypolet spravnych hodnot teploty
uzijeme diive odvozenou kalibra¢ni rovnici pro piislusnou teplotni korekci a pro vypocet
entalpie tani teplotni zavislost senzitivity. Stejnym postupem vyhodnotime pik pii druhém
ohfevu (tdni orthorombické formy (II), kterd vznikla krystalizaci skelné faze pii druhém
ohtevu) a vysledky porovname (obrazek 5.16). Déle z rozdilu entalpii tdni obou forem urcime

entalpii fazové transformace PAR(I) <> PAR(II).
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¥ NETZSCH Proteus Thermal Analysis - [Main] FEX
Fle Edt Mew Insert Settings Range FEvaluation Extras Recorder Window Help BEES

[ | 2] o] | ] daja] || DIcs|<] @] SR8 o]tz w] | | 23] e b5 [x
DSC AuVfmg)
00 B30 3],
05 Cormplex Peak: B
Area: -165.1 pVsimg
Onset 155.7°C
10
Complex Peak:
15 Area: -171.4 pVsimg
Onset: 167.9°C

-20

=25

-30

35 [1.1] PAR_MV_Ar_10.sdc

DSC
g [1.3] PAR_MV_Ar_10.sclc
. DsC
140 150 160 170 180 190
Termperature /°C
Fa[1.1]PAR_MY _Ar_10.sdc PAR_MY_Ar_10 PAR_MY_Ar_10 1241.2015 9:16:16 [FA[1.31 PAR_MV_Ar_10.5dc PAR_MV_Ar_10 PAR_MV_Ar_10 12112015 91816

For Help, press F1

Obrazek 5.15

5. Vysledky prace

Vysledkem prace jsou:

1. Teplota a entalpie tani monoklinické formy (I): #s(I) = Zons xorig(1), Arusf(I) = A(L)/S.

2. Teplota a entalpie tani orthorombické formy (II): #us(II) = Zons korig(IL), Anusf(II) = A(IL)/S.
3. Entalpie transformace PAR(I) <>PAR(II): AcH(I—>11) = AssH(1) — A H(ID).

To vSe doplnéné strucnym, ale vystiznym textem s uvedenim jména badatele a data jeho
experimentu.
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6. Stanoveni dehydratacni entalpie monohydratu a-laktézy

Lakt6éza (disacharid o sumérnim vzorci Cj;H»,0p; tvofeny dvéma monosacharidovymi
jednotkami glukézou a galaktozou) patii mezi Casto uzivané pomocné latky v peroralné
podavanych lécich (z produkce Zentivy napt. B-komplex forte, Celaskon, Diluran, Dithiaden,
Famotidin, Guajacuran, Helicid, Hypnogen, Hypotylin, Medrin, Olfoxin, Ondemet,
Oxazepam, Prednison, Rispen, Spofavit, Thiamin, Vasacardin, Zoxon aj. ). Laktoza se mize
vyskytovat v n&kolika polymorfnich formach®: monohydrat a-laktézy (Lo.H,O), B-laktoza
(LP), stabilni anhydrid a-laktézy (Las) a hygroskopicky anhydrid a-laktozy (Loy).

Na obrazku 6.1 je zaznam DSC signalu pii ohfevu monohydratu a-laktézy na teplotu cca 230
°C (Ref. ”). Na kfivce tepelného toku jsou dva vyrazné endotermni piky: prvni odpovida
dehydrataci (onset pii teploté 144,2 °C maximum pii teploté 147,9 °C), druhy tepelnému
rozkladu pii teplotdich nad 211 °C. Z plochy prvniho piku byla vyhodnocena entalpie
dehydratace AH = 156,1 J g'. Teoreticky ubytek hmotnosti pii dehydrataci je 5,0 hm. %
z ptuvodni hmotnosti.

- Pegi= 147 EEE T2
| |
'25 1
| Lactose Monohydrate | r
.| Pyiséosc | I
é | A= 113EEn I
5 | endt= 156100 | |
i I |
15 | |
3% Water Loss Subimination {
E 1 | |
I | |
; il f'? 2
/|
(_ Dnset B =144 70 °C Craed = 211 (56X
] ety = LS e e I = 1 ST iy
e e wm @ m m w m m m  mom
Terpersue ]
Obrazek 6.1

7 http://www.zentiva.cz/.

8 ].H. Kirk, S.E. Danna, C.G. Blatchford: Lactose: A definitive guide to polymorph determination, Int. J.
Pharmaceutics 334 (2007) 103-114.

9 W.J. Sichina: Characterization of Water of Hydration of Pharmaceuticals Using the Pyris 6 DSC, Perkin-
Elmer Instruments Application Note PETech-54.
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1. Cil prace
Cilem prace je stanovit teplotu a entalpii dehydratace monohydratu a-laktézy. Parametry

meéteni (pouzivany kelimek, piibliznou hmotnost vzorku, obor teplot, rychlost ohievu,
oznaceni vzorku a nazev souboru pro ulozeni dat aj.) uptesni vedouci prace.

2. Spusténi kalorimetru

- Zapneme vn¢jsi okruh chlazeni (chodba).

- Zapneme kalorimetr a regulator teploty (cca 40 min pied dalSim krokem).

- Zapneme chlazeni (rezim autostart, teplota nastavena na 24 °C), zapneme zdroj.

- Pfipravime vzorek monohydratu a-laktézy (pfimo v kelimku navazime cca 6 mg a vzorek
upravime tak, aby rovnomérné pokryl celé dno a zaklopime vickem).

- Zdvihneme pec (soucasnym stisknutim tlacitek na boku a ¢elnim panelu kalorimetru),
umistime kelimek se vzorkem v pfedni poloze, zaklopime vickem a spustime pec.

- Otevieme ventil na bombé¢ (Ar 5.0).

- Na ¢elnim panelu kalorimetru stiskneme tlacitko purge 1, otevieme kohout na odvodu
plynu z kalorimetru a ventilem purge 1 nastavime prutok cca 50 ml/min (levy prutokomer).
- Zapneme pocitac.

- Spustime fidici program DSC 404C on 18 TASC 414 4.

- V menu na horni li§t€ zvolime File — New a vyplnime udaje podle obrazku 6.2 (uptesni
vedouci prace). Pro jméno (Name) a identifikaci vzorku (/dent) uzijeme stejné oznaceni
LAK XX, kde XX je vami zvoleny kéd pro vasi pracovni skupinu (vyplnite jej v polozce
Operator). Stejné oznaceni pouzijete 1 pro nazev souboru pro ulozeni vysledki (viz obrazek
6.6).

i - Sample
Measurement Type: " Camrection ldert: |L-’-‘«_Ar_'| 01
~ :
f* Sample Marne: |Lactose
Labaratary: |UACH-GU1 Eennieliesyd 620 e
Project |Lactose Crucible Mazz |38.770 mg
Operatar: ||_D_\,r|_ Reference
Date: [09/08/15; 133218 Name: |blank
b aterial |Lacto$e j Reference Mass: |0.000 mg
Irgtrurnent Setup Information Crucible Mass: |35 730 mg
Crucible Type: [DSC/TG pan Al
Sample Carier: |DSC[HTG] HIGH RG 4 R
Sample Carrier TC: S
Furnace: |STD Pt-Rh B Bas 1 |Ar
urge Gaz 1
Fumace TC: 5 Flow Rate: ’507 mldmir
Measurement Mode: |DSC |
o - — Purge Gag 2
Temp. limit; |C|:l crucible temp. limit 1400 Flow Rate: ’7 i
Help on Crucible Selection |
Current hardware temperature range is from 0 °C to 600 °C
Help CANCEL | oK, | Contirue > |
Obrazek 6.2

- Stiskneme tlacitko Continue.
- Otevie se okno Open Temperature Recalibration, ozna¢ime tcalzero. TMX a stiskneme
tlacitko Otev¥it (obrazek 6.3).
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¥ Open Temperature Recalibration - C:ANGBWINTACAL5 23
Oblast Hedéni: | 53 cals | cf B2~
133-63 bdc
PEL_temp.tdc
| i
Nézev tcalzeno Oteiit
souboru: | l—l
Soubory typu: ‘Temp.ﬂecalib ﬂ Stano

[~ Keep directary
Section/Subfile Contents
E Header Description Walue A
Controller 414/3
Intertace IEEE 433
Gaz
Crucible
Remark TCALZERD. T may only be used for temperature calibration .
Heating Rate 0.0 K.Arin
Channel n b
Dizabled Thermocouple Calibration
r
Obrazek 6.3

- Otevie se okno Open Sensitivity File, oznacime Senszero.exx a stiskneme tla¢itko Otevrit

(obrazek 6.4).

E Open Sensitivity File - C:INGBWINYTAVCALS

Oblast Hedani: | £ calf =] £ B
= 133-63.0dc
Ptl_sens.edc
Nézev ‘Senszam Oteiit |
soubaru;
Soubory typu: ‘Sensitivity j Stano
[~ Keep directary
Section/Subfile Contents
@ Header Description Walue )
Controller 414/3
Intertace IEEE 433
Filename C:ingbwinhtacalihs enszera. ex
Remark Sensitivity file with constant value 1" over whale temp. range. ...
Gas
Crucible
Hastinn Flate 1K frvin b
Disabled Senzitivity
r
Obrazek 6.4

- Teplotni program (obrazek 6.5).
Pii méteni volime ve vSech krocich teplotniho programu zaskrtnutim ptislusného policka
moznost STC a Purgel. Jednotlivé kroky (step) jsou nasledujici:

1. Initial (25 °C) - stisknout tlacitko Add.
2. Dynamic (ohfev na 185 °C, rychlost ohfevu 10 °C min ' — upfesni vedouci préce,

Acqusition rate 10 points/K resp. 100 points/min, idaj Acqusition rate se
automaticky dopocte) - stisknout tlacitko Add.

3. Dynamic (chlazeni na 25 °C, rychlost chlazeni 10 °C min ™' — upfesni vedouci

prace, Acqusition rate 10 points/K resp. 100 points/min, udaj Acqusition rate se
automaticky dopocte) - stisknout tlacitko Add.

4. Final (objevi se automaticky nastavena hodnota Emergency Reset Temp. 195 °C) -

stisknout tlac¢itko Add.
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5. Final Stand by (20 °C, 40 °C min "', max. stand-by time 5 min).

DSC 404C Temperature Program Definition r'il[E

Temperature Steps 1

Hr | Type | °C Kimin Time ptsimin | ptsiK |ste| P P2 |
) %0 AL
2 |& 1850 10.00 THEDD 100,00 W% [
3 | 250 1000 1600 100,00 W W W
e 1950 ALl
7 200 40.00 01730 F F
s EN oo/ N —

Step Conditions Category Step Categary

g ?‘:Fgﬂ Stand-By Temperature: 20.0 T

[~ Purge2 Heating Fiate: [40.00  KJmin

tax. Stand-By Time: [00:05  hhymm

Flease enter a number between 0.0 and 14000

Delete Current Step

Paints

Segment: a
o ) Tatal 3200
Total Time
00:37
MNépovéda ‘ akK I Starma Continue >

- Stiskneme tlacitko Continue.
- Otevie se okno Define Measurement File Name (obrazek 6.6), kde v ur¢eném adresari
zaddme jméno souboru pro ulozeni vysledkt: LAK XX, kde XX je vami zvoleny kod pro
vasi pracovni skupinu.

Obrazek 6.5

"= Define Measurement File Name - C:\NGBWINATA\DATAS

] agzs04_10.2
|#] agzso4_10_3
#]BaC03_10
|#]gacos_to-2
#]Bac03_10-3
|#)Baco3_t0-4
#]BaTioa_tn
|#]aTioz_10-2
|#]EaTioz_10-3
|#]EaTios_t0-4
|#]EaTioz_t0-5
|#]aTios_10-5

|[=]kzcro4 10
|[#]kzcroe_10-2
[#]La_t0 1
[#]La_to_z
|#]Lizs04_t0
L2504 _10_2
|#]Hbzos_10-1
=|RbNO3_10
|#]RbNOS_10_2
|2]REMNOS_Ari0_t
5| RENO3_Ar0_2

B RbNGS_Ari0_3

Uloit do: | 5 datas =] =5 -
Cicaco-viek  [3]BS_10 |#)5rco3_10

(D) Calculated [#]es_10-2 [#)1cal-en-0

CHoLn #]es_10-3 [®)7¢aksn-1

s |#]es_t0-4 [#) ThHeeknio-0

|#)ag2504_10 | N _samp_t |®] THeelHio-1

Nazev
soubaru;

|Le A0t

UloZit jaka typ: ‘DSC 404C Sample Files

ﬂ Stoino

[~ Keep directary

- Stiskneme tlac¢itko Ulozit.

- Start (obrazek 6.7).

Obrazek 6.6

Po aktivaci tlacitka Start experiment spustime. Celkova doba experimentu je 37 minut
(zavisi na rychlosti ohievu a chlazeni; uvedend doba plati pro obvykle uzivanou rychlost

10 °C min ™).
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3. Pritbéh experimentu

DSC 404C Adjustment on... [2][X]

pst Start |
2500 —=

2000 —= Inital Cond. N~ |
1500 —;

1000 =

500 —

0 = Esi |
S0 =
000 —= Help |
o0 = Temp. Threshold /K
F2500 — Initial heating |15.0
I—_| Equilibration |50
Temperature recalibration dizabled!

Obrazek 6.7

V pribéhu experimentu je zaznamenavana teplota (°C) a kalorimetricky (DSC) signal
(LV/mg) v zavislosti na ¢ase. Soucasn¢ je zobrazovan zbyvajici ¢as do konce méteni (obrazek

6.8).

* TEME 10z°c 5+

DSC /ué/mg) exor.
05

............... x

Time left: 0:06:07

160

140

120

100

Seqment 2, cooling to 25.0°C

5 10 15 Fil
time: /min, all segments

nning

280

.0

1017°C_ EENENENE &

Obrazek 6.8

Po ukonceni experimentu a vychladnuti kalorimetru (idaj o aktudlni teploté je zobrazen na

spodni 1i§tg)

- Uzavieme ventil na bombé¢ (Ar 5.0).
- Zdvihneme pec (soucasnym stisknutim tlacitek na boku a ¢elnim panelu kalorimetru),
vyjmeme kelimek se vzorkem a zvazime, abychom urcili zmé&nu hmotnosti vzorku (ibytek)

pfi experimentu.
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4. Vyhodnoceni (postup upiesni vedouci prdce)

- Spustime program pro analyzu dat NETZSCH Proteus Thermal Analysis.

- V menu na horni li§t¢ zvolime File — Open (nebo kliknutim na ptislusnou ikonu), v nabidce
souborl oznac¢ime kurzorem pozadovany soubor s nasSimi vysledky a stiskneme tlacitko
Otevrit (obrazek 6.9).

* Open Measurement File - C:\NGBWINYTA\DATAS BPIR

Oblast Hedéni: | () dala5 -] £ E-
[#)agzs04_t0_3 #)BaTio3_10 [#]Es_1n [#kecrod_10 [z
[#)Ba_ar10_t |#)BaTioz_to-2 [#]85_10-2 [#k2crod_to-z [#]Liz:
5]Bac03_10 |#)BaTioa_to-3 [#]8s_10-3 [®ea 101 = iz
|#)Bacos_10-2 |#)BaTioa_to-4 [#]es_104 [#)a 102 =iz
|#]Bacos_10-a |#]BaTioa_to-5 B5_10_blark.bdc [®]La_ar1_t [#] b
|#)Bacos_10-4 |%)BaTioa_Lo-6 [®) cn_samp_1 [BlLa_ario s [#]rbi
< >

Nézey L& 4103 Deviit
souborn:
Soubory typu: ‘AH Meazurement Files ﬂ Starno

[~ Keep directary Meazurement file twpes
[" Calculated W Cor. | Sample W Com+5Sample

Section/Sublfile Contents
E Header | | Description Walue e
E Gases Instrurnent: NETZSCH DSC 404 C
] Temp Steps Project: Lactose
@ Tenmp, Program Filename: Lé a0 3 sdc
(] Data Sample |dentity: LA Arl0_3
3 Sensitvi | | Date/Time 7.9.2009 16:55:09
Enstiviy Labaratory: [1aCH
< Mreratnr | s b
Instrument: DSC 404 C on TASC 414/4 via [EEE488
7
Obrazek 6.9
~ ’ J
Otevie se okno (obrazek 6.10), ve kterém:
¥ NETZSCH Proteus Thermal Analysis - [Main] FEX
Fle Edt Wiew Insert Settings Range FEvaluation Extras Recorder Window Help BEES
D[S <H|d| SRS Tkl | | | [e3] o[22 2| Boles] [k W2
a2 e[ [ [ A laa 9] S| A A4
DSC {uvimg) Temp. /°C

ex0

1

00

-05

2047
0 5 0

15 20 25 30
Time Jmin

[WILA_Ar10_ssde Lactose LA_Ar10_3 7.9.2009 16:55:09

Obrazek 6.10

For Help, press F1

- V menu na horni li§t¢ zvolime Settings — Segments (nebo kliknutim na ptisluSnou ikonu),
vybereme ptislusnou ¢ast zaznamu kalorimetrického signdlu (ohtev) a stiskneme tlacitko OK
(obrazek 6.11).
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Apply to window

|Cunent - [Main] Mew | Cancel

’ Hel
Filz names [zample namesz]: #

ELe A0 3sde [Lactose )

Connected
Split

Total Selection lD_l,Jnamic:] Heating] Coolingl

wli— & 1 Dynamic 185.0°C 100 KAmin
[1— % 2 Dynamic 280°C 1000 Kdmin
Al || None | | Selested: 102

Obrazek 6.11

- V menu na horni li§t€ zvolime Settings a zaménime ¢asovou osu na teplotni (nebo kliknutim

na tlacitko t-T) (obrazek 6.12).

I NETZSCH Proteus Thermal Analysis - [Main]

Fle Edt View Insert Settings Range Evi Extras Recorder Window Help

L, n"
D=l SRl | il ] | AklE) wllps] el el
|| o | s | 0| || ][
DSC HuVimg)
Texo
0o 01
-05
-10
-15
-20
40 60 80 100 120 140 160 180
Temperature [*C

[AITATLA_Ar10_3.5de

Lactose LA_Ar103

7.9.2000 165509
For Help, press F1

Obrazek 6.12

- Kliknutim na ikonu s lupou aktivujeme funkci ZOOM a kurzorem ovladanym mysi

vyznacime oblast okolo piku, ktery chceme vyhodnotit.

- Pro vyhodnoceni zvolime v menu Evaluation polozku Complex peak (nebo kliknutim na

ptislusnou ikonu) (obrazek 6.13).
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¥ NETZSCH Proteus Thermal Analysis - [Main: Complex Peak]
File Edit View Insert Settings Range Ewalustion Extras Recorder Window Help 8 %
2 e o PP e A e MRS e L]
[ | 2 O | 0 f % e d A )]
06— widhat [37 gﬂuset I~ End gFeak,x Bassine type: sory | ok | ben
Max [iE14 = I~ widh Fé@;_‘"‘e;‘ij‘ﬁi‘ - E::trs [sgmoidd <] Cancel | 150
DSC #uVfmg)
00 Texo 04
A
i
i\
05 ] A
/ A
i \
i
' N A
10 i’ N 7
T T i
Y !
15 \ /
Vo
Vo
v/
-20 ./
90 100 110 120 130 140 150 160 170
Termperature /°C
[ET.ATLA_Ar10_3.sde Lactose LA_Ar10_3 7.9.2009 16:55:09
For Help, press Fi bsc
r
Obrazek 6.13

- Pohyblivymi kurzory vymezime pocatek a konec pro integraci.

- Pokud neni nastaveno, zvolime baseline type sigmoidal a zaskrtneme polozky onset a area.

- Stiskneme tlacitko Apply (objevi se vysledek).
- Pokud nejsme s vysledky spokojeni, stiskneme tlac¢itko Undo, a parametry integrace (t;.

pocatecni a konecny bod popf. typ baseline) mizeme opravit.

- Stiskneme tlacitko OK (zmizi diferencialni DSC kiivka a kurzory, textova pole lze

v obrazku premistit a editovat) (obrazek 6.14).

¥ NETZSCH Proteus Thermal Analysis - [M FEX
Fle Edt View Insert Settings Range Ev Extras Recorder Window Help _ax
D1l S[mlem] il > | |45 ol Bl e
Sl | o B | [ | 0 (] ][
Complex Peak:
DSC AuVimg) Area -154.5 LVsfmg
fa® Peak 1526°C 1
Onset 1453°C
-05
-10
-15
-20
90 100 110 120 130 14 150 160 170
Termperature /°C
[EI1ATLA_Ar10_3.5dc Lactose. LA_AI10_3 7.9.2009 16:55:09
For Help, press F1
y
Obrazek 6.14

Vysledkem integrace endotermniho piku (v ptipad¢ na obrazku 6.14 v mezich 100-168 °C) je
nekorigovana teplota onsetu 145,3 °C, minima piku 152,6 °C a plocha piku 154,5 pV s mg .

Pro vypocet spravnych hodnot teploty uZzijeme diive odvozenou kalibra¢ni rovnici pro

piislusnou teplotni korekci a pro vypocet dehydratacni entalpie teplotni zavislost senzitivity
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3. Vysledky prdce

Vysledkem prace jsou:

1. Teplota dehydratace monohydratu a-laktézy (uved'te korigovanou teplotu v minimu piku).
2. Dehydrata¢ni entalpie monohydratu a-laktdzy.

3. Ubytek hmotnosti vzorku béhem méfeni v hm. % vzhledem k ptivodni hmotnosti. Ziskanou
hodnotu porovnejte s teoretickou hodnotou 5,0 hm. %.

To vSe doplnéné struc¢nym, ale vystiZnym textem s uvedenim jména badatele a data jeho
experimentu.



Cena kalorimetru, na kterém sva mérent provadite,
je priblizné stejna, jako cena tohoto uzasného auta ...

%“)

Mnoho uspéchti a radosti z poznavani pieje
J. Leitner



