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Ce este un e
MASTERSIZER ? BE==¥ o &

« Mastersizer 2000 este un echipament modular alcatuit
dintr-o unitate de dispersie in care se pregateste proba
Ssi una optica care asigura masurarea distributiei
granulometrice prin difractie laser.

* Complet automat sistemul permite obtinerea de
rezultate pe baza procedurilor standardizate proiectate
care elimina variabilitatea introdusa de operator.




Ce face un MASTERSIZER ?

Ofera solutii practice si  sigure pentru
determinarea distributiei dimensiunii particulelor
pe un interval cuprins intre 0,02 um si 2000 pym
cu o acurateta de = 1%.

Rezultatul obtinut in urma unei analize este o
distributie in volum, si exprima, pentru fiecare
clasa de dimensiuni, proportia in volum, din
volumul total al particulelor, si care se poate
converti in distributie de numar, suprafata sau
lungime.




Ce sisteme pot fi analizate ?

Mastersizer 2000 garanteaza reproductibilitate in analiza
emulsiilor, suspensiilor, dispersiilor sau pulberilor uscate.
Toti parametrii masuratorii sunt inregistrati automat si
pot fi ulterior examinati, prelucrati si comparati.

Mediul de dispersie este de regula apa dar se pot utiliza
si etanol, alcool isopropilic, etilenglicol, butanona, hexan,
acetona, si in functie de probe si necesitati pot sau nu sa
fie folositi surfactanti — de regula neionici — sau aditivi:
fosfat trisodic, oxalat de sodiu, clorura de calciu.

Pentru o buna pregatire pentru analiza si in functie de
natura probelor acestea pot fi sau nu ultrasonate
(operatie reglabila din soft).




Importanta determinarii dimensiunii
particulelor

Controlul dimensiunii particulelor ofera
informatii importante despre: proprietat
optice (opacitate), stabilitate, viscozitate,
sedimentare, etc.

Se pot elucida aspecte cinetice atat in

timpul sintezelor in emulsie, cat si spre
exemplu in realizarea unor compozite.




Avantajele oferite de sistem:

Posibilitatea analizei de particule cu domeniu
extins de valori de dimensiuni cat si diversitatea
naturii probelor emulsii, dispersii, suspensii Si
pulbert;

Analiza executata cu recircularea probei ceea ce
preintampina posibilitatea sedimentarii;
Posibilitatea interconversiei rezultatelor din

distributie in volum, in distributie de numar,
suprafata sau lungime.




Exemple de analiza dimensiunii S
distributiei dimensiunii particulelor:
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Interconversia rezultatelor din distributie in
volum in distributie de numar si lungime
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Posibilitatea de inter-
conversie matema-
tica a rezultatelor
permite alegerea
variantei optime de
prezentare si care
este si cea mai
reprezentativa pentru
sistemul analizat dar
aduce in acelasi timp
erori generate de
calculul efectuat .




Ce este un
ZETASIZER ?

Zetasizer este echipamentul care ofera posibilitatea caracterizarii
structurilor in solutie. Cei trei parametrii pe care ii poate determina
sunt:

- dimensiunea particulelor

- potentialul zeta, si

- masa moleculara

care pot fi analizati intr-un domeniu extins de concentratii si cu
controlul temperaturii.

De asemenea, sistemul poate executa masuratori de autotitrare
urmarind tendintele structurii analizate raportata la pH, potential zeta
sau concentratie.




Determinarea dimensiunii particulelor cu
aparatul ZETASIZER

Se pot determina dimensiunile, distributia
dimensiunii particulelor cu un domeniu de
valori cuprins intre 0,6 nm — 6 microni

Determinarea are la baza difuzia
dinamica a luminii emisa de un laser

Proba de analizat nu necesita diluare.

Intre speciile care pot fi analizate:
particule coloidale, produse farmaceutice,
nanoparticule, emulsii, etc.




Determinarea potentialului zeta

Potentialul zeta se apreciaza prin determinarea mobilitafii
electroforetice combinatd cu méasurarea vitezei particulelor.

Marimea potentialului zeta ofera o indicatie asupra stabilitatii
sistemului coloidal. Valoarea generald care face separarea
intre sistemul stabil si cel nestabil este plasata la + 30mV sau
— 30mV. Particulele cu potentiale mai mari decat +30 mV sau
mai mici decat — 30 mV sunt considerate normal stabile.

Factorul cel mai important care afecteaza potentialul zeta este
pH — ul. Valoarea potentialului zeta fara un anumit pH
nominalizat este practic o cifra fara semnificatie.

Determinarea potentialului zeta ofera mformatu privind
stabilitatea emulsiilor, a altor structuri, evaluarea puritatii
sistemulul, etc.




Factori care afecteaza potentialul zeta

Schimbari de pH

Conductivitate guvernata de tipul si
concentratia sarii

Schimbari in compozitia mostrei generata
de concentratii diferite de aditivi,
surfactanti, prezenta unor  structuri
polimere.




Evaluarea potentialului zeta

Structura polimerica biodegradabila cu grupe -OH si —COOH:

Zeta Potential Distribution
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Despre autotitrator:

Cu ajutorul Autotitrator-ului se poate
urmari variatia: dimensiunii particulelor,
potentialului zeta in functie de pH,
conductivitate sau concentratia aditivului
adaugat.

Determinarea punctului iso-
electric ofera de asemenea,
informatii  privind stabilitatea
structurilor analizate.

Zeta Potential (mV)
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STABLE




Evaluarea dimensiunii particulelor si a
potentialului zeta in timpul unei autotitrari:
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pH Titration Graph
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Facilitati suplimentare oferite de
ZETASIZER

» Posibilitatea urmaririi evolutiei dimensiunii particulelor
si/sau potentialului zeta in timp.

Determinarile ofera informatii privind cinetica proceselor de
agregare si/sau sedimentare a particulelor respectiv
solubilizarea sau emulsionarea structurilor analizate.

> Posibilitatea urmaririi evolutiei dimensiunii particulelor
si/sau potentialului zeta cu temperatura.

Determinarile ofera informatii privind:
- tranzitiile de faza ale sistemelor polimerice;
- temperaturile de denaturare a proteinelor, respectiv
determinarea temperaturii de topire a acestora;
- aparitia fenomenelor de histerezis.




EL X-02C Ellipsometer

Elipsometrul EL X-02C analizeaza prin
elipsometrie spectroscopica — pe un domeniu
de lungimi de unda de la 300 la 1700 nm —
suprafete pentru determinarea proprietatilor lor
optice cat si morfologia acestora prin
masurarea schimbarii starii de polarizare a
luminii reflectate de suprafata studiata.
Masuratorile au avantajul de a fi nedistructive,
rapide si destul de usor de realizat.

Elipsometria investigheaza indicele de refractie complex cat si tensorul functiei
dielectrice ale probelor analizate ceea ce permite accesul la parametri fizici
fundamentali care la randul lor pot fi corelati cu o varietate de proprietati ale mostrei
studiate, intre care morfologia acesteia, calitatea cristalului, compozitia chimica sau
conductivitatea electrica. Practic pot fi analizate si caracterizate cu o acuratete
excelenta filme avand grosimea de la céativa angstromi sau zecimi de nanometri la
cativa micro-metri.




Principii de baza

Polarizare
elipsoidala

Polarizare
liniara

Proba

Schema unei analize elipsometrice

Elipsometria masoara schim-
barea polarizarii luminii dupa
transmisie sau reflexie. Practic
elipsometria este data doar de
sistemul de reflexie, iar natura
exacta a schimbarii polarizarii
este determinata de proprie-
tatle mostrei de analizat:
grosime, complexul de indici
de refractie, respectiv tensorul
functiei dielectrice.




Tehnici elipsometrice

Elipsometria imagistica poate fi folosita pentru obtinerea de imagini prin utilizarea
unei camere digitale ca detector si care da mformatn despre grosimea filmului precum
si indicele de refractie. Analiza datelor masurate prin modelare optica computerizata
conduce la obtlnerea valorilor indicelui complex de refractie precum si la ,rezolvarea
spatiala” a grosimii filmului.

Elipsometria in situ se refera la masuratori dinamice in timpul proceselor de
modificare ale probei: cregteri in grosime ale filmului, gravarea sau curatirea probei.
Prin masuratori elipsometrice in situ este p03|b|Ia determinarea parametrilor
fundamentali ale proceselor, cum ar fi viteza cresterii grosimii filmului sau viteza de
gravare, variatia proprietatilor optice in timp, etc.

Porozimetria elipsometrica — EP — masoara schimbarile proprietatilor optice si
grosimea materialelor in timpul adsorbtiei sau desorbtiei de substante volatile la
presiune atmosferica sau la presiune redusa in functie de utilizari. Tehnica EP este
unica prin capacitatea ei de a masura porozitatea filmelor foarte subtiri, sub 10 nm.

Elipsometria magneto-optica generalizata este o tehnica avansata de elipsometrie
spectroscopica in infrarosu care studiaza proprietatile purtatorilor de sarcina liberi in
probe conductoare. Prin aplicarea unui camp magnetic extern este posibila
determinarea in mod independent a densitatii, parametrului de mobilitate optica si
parametrului de masa efectiv ale purtatorilor de sarcina liberi. in afara campului
magnetic doar doi din cei trei parametrii corespunzatori purtatorilor de sarcina liberi
pot fi independent determinati.




Echipament dotat cu capacitate pentru analiza
chimica si facilitate imagistica a suprafetelor

SISTEM SisuChema NIR — ANALIZA CHIMICA A
SUPRAFETELOR PRIN IMAGISTICA CHIMICA iN
INFRAROSU APROPIAT

SisuChema combina spectroscopia NIR cu
imagistica de inalta rezolutie; oferind informatii
despre natura componentilor chimici, cantitatea si
distributia lor intr-o proba.

Programul Evince este utilizat pentru analiza
datelor sub forma de imagine hiperspectrala.
Echipamentul utilizeaza o interfata grafica asigurata
de ChemaDAQ si diferite formate de imagine. Cu
ajutorul tehnicii de analiza prin programul Evince se
obtin informatii eficiente si relevante asupra unei
probe. Vizualizari asupra rezultatelor sunt
disponibile atat pentru imaginile neprocesate cat si
pentru rezultatele procesate. Vizualizarile imediate
a moadificarilor aparute fac prelucrarea rapida si
eficienta.




Functionalitate
» Analiza completa a rezultatelor sub forma de imagine hiperspectrala si analiza spectrala pentru fiecare pixel.
» Clasificarea continutului imaginii.
» Cuantificarea continutului imaginii.
» Detectarea lungimii de unda caracteristice.
»Segmentarea continutului imaginii, precum si transferarea fundalului.
»Comprimarea imaginii utilizand diverse tehnici, precum PCA & PLS in diverse alte formate.
»Vizualizare posibila pentru spectrele neprelucrate, spectrele pre-procesate, un canal pentru masuratorile efectuate
si a imaginilor prelucrate (componentele modelului).

Software tip ChemaDAQ

Asigura utilizatorilor alaturi de
cunostintele de baza pentru controlul
sistemului, achizitia datelor si stocarea cu
prelucrarea datelor.

Domenii de aplicatii ale dispozitivului:
@Determinari nedestructive pe tablete farmaceutice, referitoare la distributia si concentratia componentilor.
@Studiul uniformitatii blendurilor farmaceutice.
@Determinarea domeniului si marimii particulelor si distributiei componentilor chimici in amestecurile
heterogene.
@ldentificarea formelor polimorfe.
@Verificarea produsului in timpul obtinerii pentru a se putea optimiza performantele si reproductibilitatea.
@Verificarea produsului in timpul obtinerii pentru a putea elimina problemele inainte de aparitia lor.
@Ca QA/QC pentru verificarea conformitatii specificatiilor chimice si fizice.
@Explorarea relatiei structura/functie a unui compus.




Sistem de analiza termica simultana

Analiza termica simultana se refera la aplicarea a
doua sau mai multe tehnici pe o proba in acelasi timp.
Sistemul STA 409 PC Luxx® combina avantajele unei
termobalante de inaltd performantd cu un calorimetru cu
scanare diferentiala.

o Particularitati in determinarea TG

. Schimbari de masa in procente in greutate sau mg
. Evaluarea automata a etapelor schimbarii de masa
. Calculul perechilor de date pentru evaluarea
schimbare de masa / temperatura
. Calculul masei reziduale
. Corectia automata de referinta
o Particularitati in determinarea DSC
. Determinarea temperaturilor initiala, maxima, de
inflexiune si finala
. Cautarea automata a peak-ului in determinare
. Entalpii de transformare : analiza suprafetei peak-
urilor cu selectarea corectiei de referinta
. Corectia automata de referinta

SISTEMUL DE ANALIZA TERMICA SIMULTANA
STA 409 PC Luxx® CONECTAT LA FTIR SI
SPECTROMETRU DE MASA




Sistemul STA 409 PC Luxx® permite analiza
precisa pentru: schimbari de masa, comportare la
descompunere, stabilitate termica, comportare Ia
oxidare, entalpii de tranzitie, temperaturi de tranzitie de
faza, temperatura de tranzitie sticloasa, comportarea la
cristalizare, diagrame de faza si influenta aditivilor, la un
singur parcurs pe aceiasi proba. Incorporarea unui
sistem electronic nou incorporat si a celui de obtinere a
datelor permite o performanta ridicata. Este un
instrument ideal pentru cercetare, dezvoltare si controlul
calitatii.

Sistemul STA 409 PC Luxx® este monitorizat prin
calculator cu program specific incorporat, prin care se
comanda masuratorile si se evalueaza datele obtinute.
Prin combinarea listei de optiuni din software se pot
realiza interpretari sofisticate a datelor.

STA 409 PC Luxx® : Performante

Instrumentul realizeaza masuratori in vid, in
atmosfera oxidanta sau in gaz inert, de la -110 °C
pana la temperatura 1550°C.

Echipamentul este conectat la FTIR si
spectrometru de masa asigurand evaluarea si analiza
gazelor dezvoltate (EGA).
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Masurarea potentialului zeta pe
suprafete solide

Potentialul zeta sau potentialul
electrocinetic este rezultatul acumularii de
sarcini electrice la interfata solid / lichid. Ca
si caracteristica a interfetei, potentialul zeta
este influentat de proprietatile suprafetei
solide si ale mediului Tinconjurator.
Masurarea potentialului zeta asigura in
domeniul dispersiilor coloidale, spre
exemplu, prezicerea stabilitatii suspensiilor
de particule sau a tendintei lor de a se
aglomera.




Analizorul electrocinetic SurPASS determina potentialul zeta la interfata dintre solid/lichid al suprafetelor
macroscopice pe baza masurarii potentialului de electrofiltrare respectiv curentului de electrofiltrare.
Materialele solide in contact cu un lichid prezinta o sarcina electrica diferita fata de faza solida sau cea
lichida. Sarcina electrica acumulata astfel creata se numeste strat dublu electric, si este orientat catre
faza lichida si este divizat in

sstrat ferm imobil unde purtatorul de sarcina electrica este fixat pe interfata solid/ lichid, si

un strat difuz mobil in care purtatorii de sarcina sunt implicati intr-o miscare termica.

Un plan de forfecare separa cele doua straturi. Potentialul de la interfata dintre stratul imobil si cel difuz
este cunoscut ca potential electrocinetic zeta.

Datorita unei miscari relative intre cele doua faze, stratul difuz este forfecat creand astfel o diferenta de
potential: potential de electrofiltrare sau potential de sedimentare.

Pe de alta parte, aplicarea unui camp electric asupra unei dispersii determina o miscare de electroforeza
a particulelor solide sau un transfer electroosmotic al lichidului printr-un sistem capilar fix.

Determinarea potentialului zeta cu analizorul electrocinetic SurPASS se bazeaza pe masurarea
potentialului de electrofiltrare si alternativ a curentului de electrofiltrare.

Acumularea de purtatori de sarcina la interfata lichid-solid (formarea stratului dublu electric) se bazeaza
pe:

*Disocierea grupelor de molecule de la suprafata

*Adsorbtia ionilor componentilor activi ca surfactanti sau polielectroliti pe suprafata solida

*Disocierea ionilor din structura de retea a solidelor anorganice.

Extinderea acestui proces depinde de compozitia chimica si structura fizica a solidului si lichidul
inconjurator.

Formarea stratului dublu electric, marimea si semnul potentialului zeta sunt determinate de aceste
proprietati ale solidului respectiv lichidului.

Marimea si semnul potentialului zeta ofera indicatii asupra:

sstructura fizico-chimica a suprafetei solide

scompozitia solutiei electrolitice

sinteractiunea dintre componentele suprafetei solide si a lichidului.




Echipament pentru determinarea
susceptibilitatii magnetice

Metoda folosita pentru masurarea susceptibilitati magnetice se
bazeaza pe principiul probei stationare si a magnetului in miscare.
Balanta de susceptibilitate magnetica (MBS) Johnson Matthey
masoara forta pe care proba o exercita asupra unui magnet
permanent suspendat, spre deosebire de balanta Gouy care masoara
forta egala si opusa pe care un magnet o exercita asupra probei.
Caracteristici

*Are o caracteristica automata de eliminare a tubului gol din citirile
inregistrate.

*Unitatea afiseaza direct susceptibilitatea volumetrica in unitati c.g.s.
*Susceptibilitatea masica poate fi citita direct.

*Echipamentul permite inregistrarea grafica cat si o interfata RS232 cu
calculatorul.

*Domeniu de masuratoare a susceptibilitatii volumetrice in unitati c.g.s
:0.001 x 107 t0 1.99 x 104

Datele pot fi transmise direct la imprimanta fara PC intermediar. Balanta de susceptibilitate magnetica

*Include program de operare pentru colectarea si analiza datelor Johnson Matthey determina proprietatile
magnetice la temperatura camerei, ale

solidelor si lichidelor paramagnetice sau
diamagnetice.




