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Sicherheitshinweise

Beim Lesen dieses Handbuches wird ihnen auffallen, dafd einzelne Absatze
mit den Schlagworten Warnung, Achtung, und Hinweis hervorgehoben
wurden.

Das Nichtbeachten einer Warnung kann zur Gefahrdung des Bedienenden
und/oder der Umgebung fdhren.

Wo wir Sie zur Achtung ermahnen, folgt ein Hinweis, dessen Nichtbeachtung
zU Schaden an lhrem Geriat oder zum Verlust von MelRdaten fihren kann.

Auf wichtige Punkte, denen kein gefdhrlicher Aspekt anhaftet, erfclgt ein
Hinweis.

Elektrische Sicherheit

Das TGA-Modui 2950 fuhrtin seinem inneren lebensgefanrliche Spannungen.
Ziehen Sie daher vor Inangriffnahme jeglicher Wartungsarbeit unbedingt den
Netzstecker.

Warnung Aus Sicherheitsgrinden durfen Wartungs- und Instandset-
zungsarbeitenim Inneren des Gerites nurvon hierflir geschul-
ten Fachkriften vorgenommen werden. Offnen Sie die Gehiu-
se nur, wenn dies im Bedienungshandbuch ausdriicklich ge-
fordert wird.

Achtung Das TGA-Modul 2950 bendtigt eine Betriebsspannungven 115
V +/-10% bei 50 oder 60 Hz. Eine zu grofle Betriebsspannung
kann das Gerit beschidigen; eine zu kleine kann zu Funk-
tionsstdrungen fithren.

Gefahrliche Stoffe

Warnung Verwenden Sie als Spiilgas fiir den TGA 2950 nie Wasserstoff
oder andere explosive Gase.

Warnung An der Innenseite der Keramikumhtiliung der Ofeneinheit des
TGA 2950 befindet sich eine Isolierschicht aus hitzefester
Keramikfaser. Solange die Keramikumhiillung intakf ist, kén-
nen keine Keramikfasern nach aulen gelangen. Versuchen
Sie daher nicht, die Ofeneinheit zu 6ffnen. Sollte die Kerami-
kumhillung in solcher Weise beschadigt werden, dal Kera-
mikfasern zumVorschein kommen, entsorgen Sie die Ofenein-
heit auf einem geeigneten Wegq.
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Verbrennungsgefahren

Lassen Sie nach dem Offnen des Ofens bei Versuchsende Ofen, Ofensockel,
und Thermoelement abkiihlen, bevor Sie diese Teile berlihren.

Warnung Der Ofensockel (s. Abb. 17) kann wihrend einem Versuch heilt
genug sein, um schwere Verbrennungen zu verursachen.
Achten Sie darauf, den Ofensockel wiahrend und kurz nach
einem Versuch nicht zu berlhren.

Mechanische Sicherheit

Warnung Bringen Sie keine Gegenstinde -vor allem nicht lhre Finger-in
denWegdes Ofens, wdhrend dieser sichbewegt. Der Ofen wird
sehr fest an seine Dichtflache gedriickt.

Seite 8




Einfiihrung

1. Einfuhrung

Das TGA-Modul 2950 nimmt Betrag und Geschwindigkeit von thermisch
bedingten Gewichtsinderungen auf, wahlweise als Funkiion ansteigender
Temperatur, oder als Zeitfunktion bei konstanter Temperatur. So konnen
beispielsweise Phaseniibergénge ausgemessenwerden, die mit Zersetzungs-,
Dehydrations- oder Oxydaticnsvorgdngen einhergehen. Auch eignen sich
TGA-Kurven zur Charakterisierung mancher Stoffe. Der TGA 2950 kann
betrieben werden an einer TA-Steuereinheit Typ 9900, 2000, oder 2100 unter
dem Betriehssystem TA OS ab Version 8.0.

Bifd 1

1.1 Komponenten

Der TGA 2950 besteht aus denfolgenden finf Hauptkomponenten (s. Abb. 2):
. DCer Wageeinheit, dem Herz des TGA 2850.

. Der Probenplattform, die Probenschiffchen an den Waagebalken hangt
und auch wieder abnimmt.

. Der Ofeneinheit, die Probentemperatur und -atmosphére kontroliiert.
. Dem Modulgehduse, das die Elektronik und Mechanik des Moduls
beherbergt.
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* Dem Warmetauscher, der nicht mehr bendtigte Warme von der Ofenein-
heit abfahrt.

HEATER POWER
DISF’LAY BWITCH SWWCH

fDDDG_ﬂ:} m

umr\-wm

nnmrﬂﬂn 505

KEYP#D

FURMACE

CABINET

Bild 2

1.2 Zubehorgerite

1.2.1 Gasumschaltventil

Das Gasumschaltventil (GSA) ermdgticht es, wahrend eines Versuchs das
Spulgas zu wechseln, oder die Spllgaszufuhr ein- und/oder auszuschalten.

1.2.2 Weitere Zubehorgerate

Der TGA 2950 kann in Verbindung mit Gaschromatographen, Massenspektro-
graphen, FTIR-Geraten, Vakuumanlagen, und vielen anderen Analysengera-
ten verschiedener Herstelier betrieben werden. Beziehen Sie gegebenenfalls
weitere Informationen von dem Geratehersteller Ihrer Wahl.
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1.3

Technische Daten

Temperaturbereich 25°C bis 1000°C
Thermoelement Platinel 1 ®
Heizrate 0,1 bis 100 °C/min
Probenschiffchen (Volumen) Piatin {50 i, 100 pl)

Aluminiumoxid (100 pl, 250 yl, 500 i)

maximaies Probengewicht 1049

Aufldsung 0,1 ug

Mindestgenauigkeit +0,1%

Melbereiche 0,1 ug bis 100 mg und 1 ug bis 1000 mg
zuléssige Spligase Helium, Stickstoff, Sauerstoff, Luft, Argon
Maximaler Spulgasdurchfluf 100 ccm/min

Achtung Die maximale mechanische Belastbarkeit der Waage betragt
5g. Das Gesamtgewicht von Probe, Probenschiffchen, Tarier-
gewichten, und Aufhangedriahten darf 5g nie {iberschreiten, da
sonst die Wageeinheit beschadigt wirde.

Der Wigemechanismus reagiert auf Anderungen der Umge-
bungstemperatur. Um die bestmdgliche MeRgenauigkeit aus-
zuhutzen, missen Siewdhrend der Messungen flireine schwan-
kungsfreie Umgebungstemperatur sorgen.

Be{riebsspannung 115 V £10% bei 50 oder 60 Hz
Leistungaufnahme 1,5 KVA

zulassige Steuereinheiten TA 9900, TA 2000, TA 2100
Datenspeicher 258 kB

MeRwertnahmeintervall 0,5 bis 1000 sec

Schnittstelle GPIB
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_Installation

2. Installation

Ihr Analysenmodul wurde vor der Auslieferung auf elekirische wie mechani-
sche Funktionsfahigkeit gepruft. Es ist betriebsbereit, sobald Sie folgende
Schritte durchgeflihrt haben:

. Auspacken des Moduls und seiner separat verpackten Teile

. Priifen der Lieferung auf Vollstdndigkeit und auf Transportschaden
. Auffilien des Warmetauschers

. Anschliefen des Moduls an die Steuereinheit

. Herstellen alter anderen Kabel- und Schlauchverbindungen

. Auspacken der Wageeinheit

. {nstallieren der Aufh&ngedrahte

. Waagerechistellen des Gerates und Ausrichten der Aufhangedréahte
. Justieren der Probenplatiferm

Hinweis Sie kdnnen diese Installationsarbeiten auch vom Kunden-
dienst durchflihren lassen.

Achtung Lesen Sie dieses gesamte Kapitel durch, bevor Sie mit den
Installationsarbeiten beginnen: Dies setzt die Gefahr von MiRk-
verstiandnissen herab.

2.1 Auspacken und Uberpriifung der
Lieferung

Packen Sie Ihr Modul gleich nach Erhalt aus, um eveniuelle Transportschaden
feststellen zu kénnen. Benachrichtigen Sie gegebenenfalls sofart uns (5TA
GmbH), sowie den Spediteur.

Stellen Sie auch sicher, dai alle auf dem Lieferschein verzeichneten Teile in
der Sendung enthalten sind; andernfalls benachrichtigen Sie uns.
Uberlegen Sie sich, ob Sie die Verpackungen spiter noch gebrauchen
konnten, bevor Sie sie wegwerfen.

2.2 Wahl des Aufstellungsortes

Um spéter Messungen mit groRtmaéglicher Genauigkeit durchfiihren zu kén-
nen, soliten Sie [hr TA-System so aufstellen, daB stérende Umwelteinfllisse
weitgehend ausgeschlossen werden kénnen. Beachten Sie bei der Auswahl
und Vorbereitung eines geeigneten Aufstellungsortes folgende Anforderun-
gen:
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2.3

. Stellen Sie das Modul auf einer ebenen, stabilen, und sauberen Arbeits-
flache auf.

. Denken Sie auch an den Platz, der um die Gerdte herum fur die
Kdhlluftzirkulation freibleiben mu, und an den, den Sie spéater eventuell
flr verschiedene Hilfsgerdte brauchen werden.

Die Umgebungstemperatur darf keinen groben Schwankungen unter-

worfen sein.

. Ezine staubige Umgebung eignet sich nicht zum Betrieb eines TA-
Systems.

. Der Aufstellungsort sollte keiner direkten Sonneneinstrahlung ausge-
setzt sein.

Analysenmedul und TA-Steuereinheit missen aufgrund der Kabeireich-
weite nah beieinander aufgestellt werden.

. Der TGA 2950 bendtigt eine Betriebsspannung ven nominal 115V mit 50
oder 60 Hz, die mit 15 A belastet werden kann.

. Das Modul muf® mit Druckluft und/oder anderen Spllgasen versorgt
werden kénnen.

. Der Aufstellungsort mul} ausreichend bellftet sein.

. Der TGA 2950 darf keiner direkten Zugluft und keinen Vibrationen (auch
keinem lauten Schall} ausgesetzt sein.

. Gehen Sie mit allen TA-Geraten vorsichtig um.

Auffiillen des Wassertanks des
Warmetauschers

Warnung Vergewissern Sie sich, bevor Sie das Gehiuse des Wirme-
tauschers 6ffnen, daB dessen elektrisches Anschlulkabel
NICHT mit dem Modul verbunden ist.

1. Drehen Sie die Schraube an der Vorderseite des Warmetauschers
heraus.

2. Drehen Sie die vier Schrauben an der Riickseite des Warmetauschers
(s. Abb. 3) heraus.
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In Stallatlon ]

?:::::::::::::::Z::;:A—f—;\
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Bild 3

3. Nehmen Sie den Gehausedeckel ab.

4. Schrauben Sie den Deckel des Wassertanks (s. Abb. 4) ab.

WATER RESERVOIR
- BOTILE

Bild 4
5 Filllen Sie den Wassertank mit destilliertem Wasser auf,
Hinweis Uberpriifen Sie nach dem ersten Betrieb des Warmetauschers
nochmals den Flllstand des Wassertanks und fillen Sie néti-

genfalls auf Zweidrittelvoll nach.

Warnung Fiillen Sie nie eine andere Flissigkeit als destilliertes Wasser
in den Wassertank des Warmetauschers.

6. Wir empfehlen, zum Schutz vor Algenwuchs 1,5 bis 2 Gramm Kupfersul-
fat in den Wassertank zu geben und durch Riéhren aufzuldsen.

7. Setzen Sie den Deckel des Wassertanks wieder auf und drehen Sie ihn
fest.
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- Installation

8. Schrauben Sie den Gehdusedeckel wieder auf.

9. Schrauben Sie die eine Schraube an der Vorderseite, sowie die vier
Schrauben an der Rickseite des Gehduses wieder ein.

2.4 Anschliefen der Kabel und
Leitungen

Die meisten Anschilsse des TGA 2950 hefinden sichan dessen Riickseite. Die
folgenden Anleitungen gehen in ihren Richtungsbeschreibungen davon aus,
dall Sie sich vor der Rickseite des Moduls befinden.

Hinweis Schliessen Sie alle anderen Kabel an, bevor Sie die Netzkabel
an die Betriebsspannung anschliefen.

Achtung Ziehen Sie beim Ldsen einer Kabelverbindung nie am Kabel,
sondern immer am Stecker.

Warnung Fiihren Sie nie ein Kabel so am Boden entlang, dait Menschen
dariiberlaufen; das Ergebnis ware eine unnotige Stolperge-
fahr.

2.4.1 Anschlieflen der Leitungen des
Warmetauschers

1. Stecken Sie das Warmetauscherkabel in den mit COCLING ACCES-
SORY beschrifteten Anschluf? an der Riickseiie des Moduls (s. Abb. 5).
Das Wéarmetauscherkabel ist daran zu erkennen, dalk es als einziges in
diesen Anschluld palit.

2. Packen Sie die Wasserschlduche des Warmetauschers aus.

3. Schliefen Sie ein Ende des Wasserschlauches, der die Aufschrift
SUPPLY tr&gt, an dem mit SUPPLY beschrifteten Anschlu an der
rechten Seite des Moduls an (s. Abb. 6).

4. Schlieffen Sie das andere Ende des SUPPLY-Wasserschlauches an
den mit SUPPLY beschrifteten Anschluld des Warmetauschers an (s.
Abb. 6).
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~ Instaliation
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Bild 5

5, SchlieRen Sie ein Ende des unbeschrifteten Wasserschiauches an dem
mit RETURN beschrifteten AnschluR an der rechten Seite des Moduls an
(s. Abb. 8).

8. Schliefen Sie das andere Ende des unbeschrifteten Wasserschlauches
andem mit RETURN beschrifteten Anschiul des Warmetauschers an (s.
Abb. 6).

&

HEAT
EXCHANGEA CABLE

Bild 6
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Hinweis Wenn der Wassertank des Warmetauschers gerade neu gefullt

wurde, kann beim Starten des Moduls die Fehlermeldung Err
119 auftreten; sie weist auf Luft in den Wasserschlduchen hin.
Wiederholen Sie den Start des Moduls sooft, bis die Luft aus
den Wasserschliuchen verdridngt ist und der Fehler nicht
mehr auftritt.

2.4.2 AnschlieRen des GPIB-Kabels

Schlielen Sie das GPIB-Kabel am GPIB-Anschluf an der Riickseite des
Moduls (s. Abb. 5) an. Das GPIB-Kabel ist daran erkennbar, dafk es mit
seinen Steckern als einziges in diesen Anschlul® paft.

Schrauben Sie den Stecker dort fest.

Stecken Sie den Stecker am anderen Ende des GPIB-Kabels in den
entsprechenden Anschlul an lhrer TA-Steuereinheit, oderin den GPIB-
AnschluR eines bereits an die Steuereinheit angeschlossenan Gerates,
und schrauben Sie ihn dort fest.

Stellen Sie am Adressenschalter des Moduls (Abb. 8) eine Gerateadres-
se zwischen 1 und 9 ein, die in Ihrem TA-System bisher noch nicht
vorkommt. Abbildung 7 zeigt, wie die einzelnen Bindrschalter fur jede
zuldssige Adresse zu stellen sind.

Address

Switch Pattern
12345

O DO I B B

ADDRESS

1T 2 3 4 5

O
N
|

DD OO0 O OoD O
R = OO0 0O 00
O OR R~ OO00
DO = OO = O
Pt D D D D

*) = OFF;, 1 = ON

Bild 7 Bild 8
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2.4.3 AnschlieBen der Spiilgasleitungen

Warnung Leiten Sie auf keinen Fall Fllussigkeiten in die Spiilgasan-
schllsse ein.

1. Vergewissern Sie sich, daf? der abgegebene Druck |hrer Splilgasquelle
die zulassigen Betriebsdriicke |hrer Volumenstromregler {und eventuell
anderer zwischengeschalteter Gerate) nicht Gberschreitet.

Warnung Die Verwendung explosiver Gase als Splilgase fiir den TGA
2950 ist gefdhrlich und wird von uns ausdricklich NICHT
EMPFOHLEN.

Achtung Die Verwendung dtzender Gase kann die Lebensdauer lhres
Moduls herabsetzen. Leiten Sie NIE ein dtzendes Gas in die
Waigekammer ein.

Hinweis Wenn Sie Druckluft aus einem Kompressor oder aus einer
L aborieitung verwenden, missen Sie ein Trocknungsgeriat
zwischenschalten.

FURNACE
FLRGE

Bild 9

2. Schlieen Sie jeden derbeiden Spllgasanschlisse {(s. Abb. 9) miteinem
Yi-Zoll- Innendurchmesser-Schlauch an einen Volumenstromregler an,
und die beiden Volumenstromregler dann an lhre Splilgasquelle.

3. Der BALANCE PURGE-Anschlul fihrt in die Wagekammer; der FUR-
NACE PURGE-AnschluB in den Ofen.
Wir empfehlen einen Spllgasstrom von maximal 100 ccm/min, bei einer
Verteifung des Volumenstromes zu 40 % in die Wagekammer und zu 60
% in den Ofen,
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2.4.4 AnschlieRen der Kiihlluftleitung

A Vergewissern Sie sich, dafd lhre Druckluftguelle auf einen Druck von
zwischen 25 und 120 psi (171 und 824 kPa) eingestellt ist.

2. Schlieen Sie lhre Druckiuftquelle mit einem entsprechend druckfesten
Schlauch mit einem Innendurchmesser von % Zoil an den Kdhlluftan-
schiu (*COOLING GAS”; s. Abb. 10) ihres Moduls an.

Bild 10

2.4.5 AnschlieRen des Netzkabels

1. Vergewissermn Sie sich, daR das Modul ausgeschaltet ist (Schaiter
*POWER" auf Stellung “0”; s. Abb 11).

] =
] Vi 1
[ 1\ 2 e
000 CR0Q0C00O00Q0DO0C0

HEATER POWER

(i) (]G] (oo foeom) o) ()] ((or)

Ay

5 TGA 2950 Thermogravimelric Analyzer Du Port Instruments

g

Bild 11
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2. Schlieen Sie das Netzkabel am Modul an.

Achtung Bevor Sie lhr Modul an eine Spannungsquelie anschlieBen,
sollten Sie sich vergewissern, daR diese dierichtige Spannung
flihrt (nominal 115 V bei 50 oder 60 Hz).

3 Schlieffen Sie das Netzkabel an eine geeignete Spannungsquelle an.

2.5 Auspacken der Wageeinheit

Achtung Seien Sie beim Auspacken der Wigeeinheit sehr vorsichtig,
um den Waagebalken und die Einhdngedsen nicht zu beschi-
digen.

1. Drehen Sie die sechs Befestigungsschrauben der Deckelplatte der
Wageeinheit mit dem im Zubehdrkasten enthaltenen 7/64-Zoli-Inbus-
schilissel heraus.

2. Nehmen Sie die Deckelplatte der Wagesinheit ab.

3. Drehen Sie die Randelschraube am linken Wagekammerdeckel (s. Abb.
12} heraus, und nehmen Sie den linken Wagekammerdeckel ab.

SaMPLE TARE
SIOE SIDE

HANG-DOWN I
LoopP

Bild 12
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4, Entfernen Sie das Schaumstoffteil aus der linken Seite der Wagekam-
mer (s. Abb. 13) mit einer Pinzette. Achten Sie hierbei darauf, den
Waagenmechanismus mit der Pinzette nicht zu berlhren.

FOAM
INSET

Bild 13

51 Setzen Sie den linken Wagekammerdecke! wieder auf und-drehen Sie
die Schraube wieder ein.

6. Verfahren Sie an derrechten Seite der Wagekammer entsprechend den
Schritten 3. bis 5.

2.6 Installieren der Aufhangedrahte

Achtung Achten Sie bei der Durchfilhrung der folgenden Schritte dar-
auf, die Aufhingedrihte nicht zu verbiegen und die Aufhinge-
dsen nicht zu beschadigen.

i Schalten Sie den TGA 2950 ein (s. Kapitel 3).

2. Driicken Sie die Taste FURNACE. Der Ofen bewegt sich in seine untere
Position.

3. Finden Sie den Proben-Aufhangedraht im Zubehérkasten.
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10.

1%

Halten Sie den Proben-Aufhangedraht so in der Hand, dafd das obere,
zum Dreieck gebogene Ende nach links weist, und das untere, zum
Haken gebogene Ende nach rechts.

Senken Sie das untere Ende des Aufhangedrahtes soweit in den Ofen
hinab, daf Sie das obere Ende des Aufhdngedrahtes in das Thermoele-
menteréhrchen einfiihren kénnen, ohne den Aufhiéngedraht zu verbie-
gen (Abb. 14).

e

L

' |
THERMOCOUPLE ‘4_‘}

e
TUBE T ‘

Bild 14

Fuhren Sie den Aufhangedraht durch das Thermaoelementerdhrchen
nach cben, bis sein oberer Haken oben aus dem Rd&hrchen heraus-
kommit.

Fassen Sie den oberen Haken des Aufhangedrahtes mit einer Messing-
pinzette, und h&ngen Sie ihn nach links weisend in die Aufhangedse ein.

Schrauben Sie die (zylindrische) Tarierschiffchenabdeckung ab.
Finden Sie im Zubehdrkasten den Tarierschiffchen-Aufhingedraht.
Halten Sie den Tarierschiffchen-Aufhédngedraht so in der Hand, dal das
obere, zum Dreieck gebogene Ende nach links weist, und das untere,
zum Haken gebogene Ende nach rechis.

Fahren Sie den Aufhangedraht mit einer Messingpinzette von oben her

durch das Loch im Boden der Tarierseite der Wagekammer, ohneihn zu
verbiegen (Abb. 15).
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2.7

Bild 15

12, Hangen Sie den oberen Haken des Aufhangedrahtes nach links weisend
in die Aufhangebtse ein.

13.  Héangen Sie ein Probenschiffchen von der Art, die Sie bei lhren Versu-
chen verwenden werden, (s. Abschn. 5.4.1) an das untere Ende des
Gewichte-Aufhdngedrahtes.

14.  Schrauben Sie die Tarierschiffchenabdeckung wieder auf und drehen
Sie sie fingerfest gegen ihren Dichtring.

Ausrichten des
Proben-Aufhiangedrahtes

Um Storungen des Gewichtssignals zu vermeiden, muf das TGA-Modul
erschitterungsfrei auf einer stabilen Arbeitsfliche aufgestellt sein, und das
Probenschiffchen mul beriihrungsfrei hangen. Fithren Sie, um letztere Bedin-
gung zu erfillen, die Anleitungen der Abschnitte 2.7.1 und 2.7.2 aus.
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2.7.1 Ausrichten des oberen Endes des
Proben-Aufhangedrahtes

1.  Stellen Sie ein leeres Probenschiffchen auf die Probenplattform.

2. Driicken Sie die Taste LOAD auf dem Tastenfeld des Moduls. Das Modul
hangt selbsitatig das Probenschiffchen an den Proben-Aufhangedraht.

Sollte das selbsttdtige Ladendes Probenschiffchens erfolglos verlaufen,
h&ngen Sie das Probenschiffchen mit einer Messingpinzette an den
Aufhangedrant. (Die Probenplattform mul dann spéter noch eingestelit
werden; s. Abschn. 2.8)

3.~ Prifen Sie, ob das obere Ende des Proben-Aufhédngedrahtes berdh-
rungsfrei und einigermafen mittig im Thermoelementerdhrchen hangt.

4. Verstelien Sie ndtigenfalls die Justierschraube (s. Abb. 16) mitdem 7/64-
Zoll-inbusschliissel aus dem Zubehotrkasten, sodafll der Proben-Adif-
hangedraht mittig hdngt: Drehen Sie die Justierschraube rechtsheruim,
um den Aufhéngedraht nach hinten zu bewegen, oder linksherum, um
den Aufhangedraht nach vorne zu bewegen.

BALANCE
ADJUSTMENT SCREW

HANG-DOWN LOCP
AND WIRE

TCP OF
THERMOCOUPLE TUBE

Bild 16
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2.7.2 Waagerechtstellen des Moduls

Driicken Sie die Taste FURNACE, und dann in dem Moment, in dem der
Ofen das Probenschiffchen erreicht, die Taste STOP.

Prafen Sie, ob das Probenschiffchen berihrungsfrei und einigermaten
mittig im Ofen hangt (s. Abb. 17).

THERMCCOUPLE
TUZE

SAKMPLE FUANACE
PAN

FURNACE @

HOUSING iy

ToP
VIEW

Sampie Pan
Shoule Ba Conterad
Witkin Furracae

FURMACE
BASE

Bild 17
Stellen Sie nétigenfalls die FURe des Moduls so ein, daik das Proben-
schiffchen mittig im Ofen hangt.

Drdcken Sie die Taste FURNACE, um den Ofen wieder nach unten zu
bewegen.

Dricken Sie die Taste UNLOAD, um das Probenschiffchen wieder
abzuladen.

Schrauben Sie die Deckelplatte der Wageeinheit mit ihren sechs Schrau-
ben wieder an.
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2.8 Justieren der Probenplattform

Wenn beim automatischen Ladevorgang der Aufhangedraht das Proben-
schiffchen nicht mitnimmt, muf die Probenplattform justiert werden.

Hinweis Vor dem Justieren der Probenplattform sollten die Justierun-
gen der Abschnitte 2.7.1 uns 2.7.2 durchgefiihrt worden sein.

1. Wenn sich das TGA-Kalibrierprogramm nicht auf Laufwerk C (Festplatte)
befindet, legen Sie die Diskette mit dem TGA- Kalibrierprogramm in
Laufwerk A der Steuereinheit ein.

2. Driicken Sie auf der Steuereinheit F11 (Data Analysis). Sollie bereits ein
anderes DATA ANALYSIS-Programm laufen, driicken Sie F2 (Stop
Program}.

3. Dricken Sie F1 (Get New Program).

4. Rewegen Sie den Cursor mit den Pfeiltasten auf den Buchstaben des
Laufwerkes, auf dem sich das TGA-Kalibrierprogramm befindet (C oder
A), und driicken Sie ENTER.

5. Wahlen Sie mit dem Cursor das Programm “TGACal” aus, und driicken
Sie F3 (Select File). Das TGA-Kalibrierprogramm wird nun geladen,
wonach die Meldung “Ready” erscheint.

6. Starten Sie das TGA-Kaliprierprogramm durch Driicken von F1 (Start
Program). Es erscheint dessen Eingangsment (Abb. 18).

- N

Module: TG4 Tezay 25.89°C Basl Teentn Gtore OFC Stand By

- AGACal Yersian [.O
[ . du Pont o Menours acd Compasy

fonite Fa
i Stop
Lﬂraga-am

Bild 18
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7. Driicken Sie F2 (Sample Platform Adjust), und befolgen Sie die dann auf
dem Bildschirm erscheinenden Anweisungen. Abbildung 19 zeigt die
Probenplattform mit den in diesen Anweisungen vorkommenden Teilen
und ihren Bezeichnungen.

PANHOLE

SAMPLE

Bild 19
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Inbetrlebnahme

3. Inbetriebnahme

Dieses Kapitel enthalt grundlegendes Wissen (iber |hr TA-System. Ein TA-
System besteht aus einer Steuereinheit und mindestens einem Analysenmo-
dul. Die Steuereinheit (Abb. 20} ist ein Personal-Computer mit einer spezielien
Software, die sowohl alle Versuchsparameter, als auch die Meftdaten flr Sie
verwaltet; Weiterhinkénnen auf der Steuereinheit auch Auswertungsprogram-
me betrieben werden. Die Steuereinheit steht wahrend des Versuchs mit dem
Analysenmodul standig in bidirektionalem Datenaustausch.

MONTOR~

EYSTEM uNIT\

ZEYBOARD

Bild 20

Das Analysenmodul (hier: TGA-Modul 2850; Abb. 21) sergt fir die eigentliche
Ausflhrung lhrer Versuche.

HEATER POWER
BALANGE I DISPLAY  SWITCH SWITCH
CHAMBER —__ [
SAMPLE _‘ _
PLATFORM = :
J ﬁ‘Cj[j[jCjCj[j I

THERM | -

OCOUPLE . :

i KEYFAD

HEAT

EXCHANGER
FURNAGE Bild 21
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3.1

3.2

Hinweis  Zur optimalen Arbeit mitlhrem TA-System benétigen Sie nicht
nur das Wissen dieses Bedienungshandbuches, sondern auch
das des Bedienungshandbuches |lhrer Steuereinheit.

Einschaltreihenfolge der
Komponenten des TA-Systems

Schalten Sie die einzelnen Gerédte lhres TA-Systems immer in folgender
Reihenfolge ein:

1. alle angeschiossenen Analysenmodule und Module Interfaces

2. alle anderen angeschlossenen Gerate (einschliefllich des Bildschirmes
der Steuereinheit)

3. die Steuereinheit selbst.

Hinweis  Wenn Ihre Steuereinheit ein Festplattenlaufwerk besitzt, ver-
gewissern Sie sich vor dem Einschaliten, daf in keines der
Diskettenlaufwerke eine Diskette eingelegt ist.

Einschalten des TGA-Moduls

Hinweis Lassen Sie thr TGA 2950 mindestens eine halbe Stunde lang
warmlaufen, bevor Sle damit einen Versuch durchfiihren.

1. Vergewissern Sie sich, daB alle notwendigen Kabel kerrekt angeschlos-
sen sind.

2. Schalten Sie das Modul ein, indem Sie den POWER-Schalter in die
Stellung “1” bringen.

Hinweis Wenn der POWER-Schalter und/oder der HEATER-Schalter
flackernd leuchtet, stelit dies nicht unbedingt einen Grund zu
Besorgnis dar.
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3.2.1

3.  DasModul fihrt nun einen automatischen Selbsttest durch; wenn hierbei
ein Fehler auftritt, erscheint der entsprechende Fehlercode auf der
Anzeige. Die Bedeutungen der einzelnen Fehlercodes werden in An-
hang A erklart.

Wenn die Meldung "Module Loader” auf der Anzeige erscheint, bedeutet dies,
dalk keine Modulsoftware installiert ist; verfahren Sie gegebenenfalls nach der
Anleitung in Anhang B.

Nachdem der automatische Selbsttest abgeschlossen ist, zeigt das Modul
nacheinander seinen Status (mit seiner GPIB-Gerateadresse und dem freien
Speicherplatz), einen Copyright-Hinweis, und dann die Standby-Meldung (mit
MeRsignalen; s. Abb. 22) an.

En{Ent

HEATER POWER

.

TGA 2950 Thermogravimetric Anatyzer Du Pont Instruments

Bild 22

Der automatische Selbsttest des TGA 2950

Nachdem es singeschaltet worden ist, fihrt das Modul stets einen automati-
schen Selbsttest seiner logischen Schaltungen durch; dies dauert ca. 15
Sekunden. Hierbei werden die einzelnen Bereiche der Modullogik in der aus
Abb. 23 ersichtlichen Reihenfoige geprift; Die in der Tabelle angegebenen
Testnummern erscheinen wahrend des jeweiligen Tests auf der Anzeige des
Moduls.
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Test Number Area Being Tested
-- CPU logic
30 CMOS RAM
4n Program memory
5n CPU board I/O functions
On DRAM data storage memory
70 GPIB test
82 Keypad test
An Analog board tests
Bn Drive board tests
Do Saved memory checksum

Bild 23

Wenn im Verlauf des automatischen Selbsttests kein Fehler auftritt, verhalt
sich das Modul danach wie im vorigen Abschnitt beschrieben, wobei das
READY-Lampchen an der Riickseite des Moduls brennt.

Wenn ein Fehler auftritt, erscheint ein Fehlercode auf der Anzeige; weiterhin
werden die Nummer des Tests (5. Abb. 23), bei dem der Fehler aufgetretenist,
und ein Hinweis, ob der Fehler als kritisch (fatal) eingeschatzt wird, angezeigt.

Bei einem nichtkritischen Fehler bleibt diese Anzeige drei Sekunden lang
bestehen, damit Sie den Fehlercode notieren kdnnen, woraufhin der automa-
tische Selbsttest fortgesetzt wird. Sie kdnnen dann selbst entscheiden, ob Sie
trotz des Fehiers Versuche durchfihren wollen, oder cb der Fehler vorher
behoben werden soll.

Bei Auftreten eines kritischen Fehlers reagiert das Modul nicht mehr, da ein
sinnvoller Betrieb des Geréates ohnehin nicht moglich ist. Benachrichtigen Sie
in diesem Fall den Kundendienst.
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3.3 Systemstart

1. Stellen Sie sicher dai sich keine Diskette im Diskettenlaufwerk der
Steuereinheit hefindet.

2.  Schalten Sie die einzelnen Gerate |hres Systems in folgender Reihenfol-

ge ein;
. Analysenmodul{e)
. Modul Interface(s)

Hinweis Ein Modul oder ein Mi sollte mindestens 30 Minuten lang
warmlaufen, bevor ein Versuch, an dem es beteiligt ist, gestar-

tet wird.

. andere Gerate, die am GPIB hangen

* Drucker

. Plotter

- externes 5% Zoll- Diskettenlaufwerk der Steuereinheit (soweit
vorhanden)

Hinweis Wenn die Controllerkarte fiir das externe Laufwerk eingebaut
ist, muR das Laufwerk auch angeschlossen sein, und immer
vor Einschalten des Computers eingeschaltet werden; anson-
sten kommt es zu einem CONFIGURATION ERROR.

. Bildschirm der Steuereinheit

Hinweis Wenn Sie das INTENSITY-Potentiometer des Bildschirmes
iber seine Mittelstellung hinaus aufdrehen, kann dies die
Lebensdauer des Bildschirmes verklirzen.

. Steuereinheit

Nach dem Einschaiten der Steuereinheit gibt diese normalerweise einen
einzelnen Ton von sich, und das Einschaltment (Abb. 24} erscheint auf dem
Bildschirm.

Gibt sie dagegen zwei Tone von sich, so hat sie bei threm automatischen
Selbsttest einen Fehler diagnostiziert; wenden Sie sich in dem Fall an Kapitel
6 des Bedienungshandbuches der Steuereinheit.
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e N

[ DuPort Thermal Analyst 200G System

Copyright (c3} 1987 E.!. du Pant de Nemours and Company
TA Operating System 2000 Loader

Fe
Start Start
TA oos
= sl

Bild 24

3, Driicken Sie F1, um TA OS zu starten. TA OS meldet sich, indem das
SYSTEM CONFIGURATION-Mend (Abb. 50) auf dem Bildschirm er-
scheint.

Entnehmen Sie die weitere Vorgehensweise zur Durchfihrung von Versuchen
Kapitel finf dieses Handbuches.

3.4 Die Steuereinheit

3.4.1 Die Hauptmenus

Das Betriebssystem TA OS ist in drei HauptmenUs gegliedert: Das SYSTEM
CONFIGURATION-Men(, das INSTRUMENT CONTROL-Mend, und das DATA
ANALYSIS-Ment. Die Hauptmenis werden im folgenden jeweils kurz be-
schrieben; genauere Angaben finden im Bedienungshandbuch lhrer Steuer-
einheit.
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3.41.1 Das SYSTEM CONFIGURATION-Menii

Nach dem Laden von TA OS (durch Driicken von F 1 nach dem Einschalten der
Steuereinheit) erscheint als erstes immer das SYSTEM CONFIGURATION-
Meni (Abb. 25) auf dem Bildschirm.

Die oberste Zeile auf dem Bildschirm ist die Statuszeile; sie informiert Gber
laufende Versuche. Die Statuszeile erscheint in jedem Mend.

Im mittleren Bereich des Bildschirms befindet sich die Geratetabelle mit
Informationen Gber alle im System installierten Geréate.

Rechts von der Gerétetabelle befindet sich eine Liste der auf Ihrem System
installierten Optionen.

Genauere Angaben finden Sie im Bedienungshandbuch lhrer Steuereinheit.

(. )

tiagule: 16A [ ms 24890 Gasi F ot Stose Off Stans 8y
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‘ Zevial ao. LOIGE Yerzion §1.0€ ENTE |
S i SR
Sveten Coafguratiorn
Address Statos Mamne Test | Irstallec (Ontinas
1 dael ke 2000 TGA MG Nk ‘ Fealtime File Toansfer: ves
Simerl tanecus Runsénalyzie: RE=1-
| H E-11
| 1.0 tb
| RE=3:]
| Pioail Spoosler: rEs
| Flotier Type: HE-7475 &-pen
\

Bild 25

3.4.1.2 Das INSTRUMENT CONTROL-Menii

DasINSTRUMENT CONTROL-Men( (Abb. 26) ist eine Benutzeroberflache fur
die Eingabe aller Versuchsparameter und fir die Analysensteuerung. Es kann
bei aktivem TA OS jederzeit durch Dricken von F12 erreicht werden.
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3.4.1.3
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Bild 26

Hinweis Die Funktionen des Analysensteuerungsments sind nur ver-
figbar, wenn mindestens ein Analysenmodul online ist.

Detailliertere Abhandlungen liber das INSTRUMENT CONTROL-MenU finden
Sie in den Kapiteln finf und sechs dieses Handbuches.

Das DATA ANALYSIS-Menii

Das DATA ANALYSIS-Menii (Abb. 27) ist eine Benutzeroberflache fur die
Auswertung von TA-MeRdaten mit Hilfe von Auswertungsprogrammen, inner-
halb derer auch allgemeine Dateioperationen zur Verfligung stehen. Es kann
bei aktivem TA OS jederzeit durch Driicken von F11 erreicht werden.
Genauere Angaben finden im Bedienungshandbuch Ihrer Steuerginheit.
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Bild 27

3.4.2 Die Funktionstasten der Steuereinheit

Auf der Tastatur lhrer Steuereinheit befinden sich 12 durchnummerierte
Funktionstasten. F1 bis F8 sind variable Funktionstasten, d. h. ihre Funktion
ist abhéngig davon, welches Men( gerade aktiv ist. F9 hat garkeine Wirkung,
und F10 bis F12 sind konstante Funktionstasten, d. h. ihre Funktion ist
innerhalb von TA QS immer dieselbe.

3.4.2.1 Die variablen Funktionstasten

Die variablen Funktionstasten, die in dem gerade aktiven Menil eine Bewand-
nis haben, werden immer am unteren Rand des Bildschirmes jeweils mit dem
Namen der zugeordnten Funktion dargestellt (z. B. wie in Abb. 28).
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Bild 28

F8 - ACCEPT THIS FORM

Diese Funktionstaste kommt in vielen Me-
nus vor, und wird deswegen hier beschrie-
ben. Wenn Sie F8 driicken, bestétigen Sie
gleichzeitig die aktuellen Inhaite aller auf
dem Bildschirm befindlicher Eingabefelder
als von lhnen gew(linschte Eingaben.

3.4.2.2 Die konstanten Funktionstasten

F10 - HELP (Hilfe)

F11 - DATA ANALYSIS

Immer dann, wenn das System eine Einga-
be fordert, kénnen Sie es durch Drlicken
von F10 um weitere sachbezogene Infor-
mationen hitten. Es erscheint dann in der
rechten unteren Ecke des Bildschirmes ein
gelbes Hilfefenster, welches nach einem
weiteren Tastendruck wieder verschwin-
det.

Durch Dricken von F11 gelangen Sie in
das DATA ANALYSIS-Ment, einer Benut-
zeroberflache zur Bearbeitung bereits vor-
handenen MeRdaten.
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_Inbetriebnahme

F12 - INSTRUMENT CONTROL Durch Dricken von F12 gelangen Sie in
das INSTRUMENT CONTROL-Mend, ei-

ner Benutzeroberfldche fur die Analysen-
steuerung.

3.5 Die Bedienungselemente des
TGA 2950

HEATER POWER
SWITCH SWITCH
‘

DISPLAY

1

7
Ui

i

NGIRILLY)

T

Wit

(ihkh

TGA 2630 Tharmagravimetsic Anatyzer Du Pard Instruments

L
il
|
I
HHI

KEYFAD

Bild 29

3.5.1 Die Anzeige des TGA-Moduls 2950

Die Anzeige des Moduls (s. Abb. 29) zeigt bei normalem Betrieb links oben den
Modulstatus, rechts cben die Probentemperatur, und in der unteren Zeile das
Mefisignal (Probengewicht} an.

Ein Doppelkreuz (#) vor der Gewichtsanzeige besagt, daf sich das Mef3signal
noch nicht stabilisiert hat.

Die einzelnen maéglichen Moduistati werden in Kapitel sechs dieses Handbu-
ches erklart.
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3.5.2 Das Tastenfeld des TGA-Moduls 2950

Im folgenden werden die einzelnen Tasten des Tastenfeldes des Moduls (s.

Abb. 29) erklart.

SCROLL

TARE

LOAD

UNLOAD

FURNACE

START

STOP

REJECT

Dient zum “Durchbléttern” der verschiedenen vom
Modut aufgenommenen Meltsignale. (Auf der Anzeige
des Moduls hat nur ein Mefisignal auf einmal Platz.)
Weitere Einzelheiten {iber einen taufenden Versuch
erhalten Sie, wenn Sie auf der Steuereinheit F12 und
dann F6 driicken.

Bewirkt das Laden, Wiegen, und Abladen eines leeren
Probenschiffchens; das Ergebnis dieser Wagung wird
als Offset des Probengewichts-Signales gespeichert.
Das betreffende Probenschiffchen ist damit austariert,

Bewirkt das automatische Laden eines Probenschifi-
chens von der Probenplattform.

Bewirkt das automatische Abladen des geladenen
Probenschiffchens auf die Probenptattform.

Bewegt den Ofen in seine obere oder untere Position
(Schliefenbzw. Offnen des Ofens), Wenn diese Taste
gedriickt wird, wahrend sich der Ofen bewegt, kehrter
seine Bewegungsrichtung um.

Startet einen vorbereiteten Versuch. Falis noch nicht
geschehen, erfolgen das Laden des Probenschiff-
chens und das SchlieBen des Ofens automatisch.
(Erfdlit dieselbe Funktion wie die Taste F1 (Start) auf
der Steuereinheit.)

Bricht einen laufenden Versuch ab und speichert die
bereits aufgenommenen MeRdaten. (Erfdllt dieselbe
Funktion wie die Taste F2 (Stop) auf der Steuerein-
heit.) Wenn kein Versuch l4uft, beendet ein Driicken
der STOP-Taste jede andere Aktivitédt des Moduls (z.B.
Luftkihiung des Ofens).

(Driicken von STOP bei niedergehaltenem SCROLL)
Bricht einen laufenden Versuch ab und I8scht die
bereits aufgenommenen MeRdaten. (Erfullt dieselbe
Funktion wie die Taste F3 (Reject) auf der Steuerein-
heit.)
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3.5.21

3.5.2.2

3.6

Hinweis  Die Funktionen TARE, LOAD und UNLOAD &ffnen automatisch
den Ofen, falls er geschlossen ist.

Der HEATER-Schalter

Der HEATER-Schalter (s. Abb. 29) schaltet die Betriebsspannung des Ofens
ein oder aus. Er sollte vor dem Start eines Versuches in die Stellung “1”
gebracht werden.

Hinweis Der HEATER-Schalterleuchtet nur, wihrend ein Versuch lduft.

Der POWER-Schalter

Der POWER-Schalter (s. Abb. 29) dient zum Ein- und Ausschalten des Moduls.

Ausschalten des Moduls

Schalten Sie den TGA 2950 aus, indem Sie die Schalter POWER und HEATER
jeweils in die Stellung “0” bringen.

Hinweis  Schalten Sie lhr TA-System mdéglichst nicht aus, wenn Sie es
an demselben Tag noch einmal benétigen: Sie werden zuver-
lassigere MeRwerte erhalten, wenn die Elektronik nicht abkiihit
und dann wieder warmliuft.

Alle Komponenten lhres TA-Systems sind fiir lange Einschalt-
zeiten ausgelegt.
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4.1

Kalibrieren des TGA 2910

Wir empfehlen lhnen, das Gewichtssignal und das Temperatursignal |Ihres
TGA 2950 mindestens einmal monatlich zu kalibrieren.

Hinweis Das Justieren der Probenplattform ist in Abschnitt 2.8 be-
schrieben.

Kalibrieren des Gewichtssignals

Hinweis Das Kalibrieren des Gewichtssignals sollte unter denselben
Spulgasbedingungen erfolgen, die Sie bei lhren spéteren Ver-
suchen herstellen werden.

1 Wenn sich das TGA-Kalibrierprogramm nichtauf Laufwerk C (Festplatte)
befindet, legen Sie die Diskette mit dem TGA- Kalibrierprogramm in
Laufwerk A der Steuereinheit ein.

2. Drlcken Sie auf der Steuereinheit F11 {Data Analysis). Sollte noch ein
anderes DATA ANALYSIS-Programm aktiv sein, driicken Sie F2 (Stop
Program).

3. Drtcken Sie F1 (Get New Program).

4, Bewegen Sie den Cursor mit den Pfeiltasten auf den Buchstaben des
Laufwerkes, auf dem sich das TGA-Kalibrierprogramm befindet (C oder
A), und drlicken Sie ENTER.

5. Wahlen Sie mitdem Cursor das Programm “TGACal” aus, und driicken
Sie F3 (Select File). Das TGA-Kalibrierprogramm wird nun geladen,
wonach die Meldung “Ready” erscheint.

6.  Starten Sie das TGA-Kalibrierprogramm durch Driicken von F1 (Start
Program). Es erscheint dessen Eingangsment (Abb. 30).
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Kallbrieren derTGA __ i

/ )

Module: TGA Teap 26.89°0 Gas! Event¢ Stere Off Stand By

TGA Calibration Pragram - - TGACal Versiom 1.0
Copyright (c! 1989 E. I. du Pont de Nemsurs amd Company

Fi F2 Sample
Haight Platform
Calib. Ad just

Bild 30

7. Dricken Sie F1 (Weight Calibration). Auf dem Bildschirm erscheint die
erste Anweisung (Abb. 31).

~ ™

HMudule: IGA Temp 2&.89°C Gasl Eventd Store Off Stand By
T34 Colabration Program -- TGACal Yersimn 1.0
Coepyright () 1983 £, 1. b Pont fe Hemours and fompany
Step 1 of 3 _ manually Tare Balauce —

1) Remove tave coaver and place an erMprty Samgle pan Bn the tare
side of the nalance.

LOAD 50 empty sample pan on the sample side of the bpalance.
2l close the FURNACE.

€

A Ad just weight 1n fhe tace pan unti] the displayed weight is
the cange 0,6 +10.0 wg.
Press F3 to asccept weight when in range.
lncalibrated weight; 2.558 wy  In rarge
T F1 ]
T T T
Atort -ic 4 il g bl
Catib.

Bild 31
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8.  Schrauben Sie die Tarierschiffchenabdeckung ab (Abb. 32),undhédngen
Sie ein Probenschiffchen von derselben Art, die Sie bejihren Versuchen
verwendenwerden, an das untere Ende des Tarierschiffchen-Aufhénge-
drahtes.

TARE TUBE

UNSCREW

h___/

Bild 32

9. Stellen Sie das Probenschiffchen, das Sie in lhrem ndchsten Versuch
verwenden werden, auf die Probenplattform.

10. Dricken Sie die Taste LOAD, um das Probenschiffchen an seinen
Aufhdngedraht zu hangen, und dann die Taste FURNACE, umden Cfen
zu schliefien. (Der Ofen solite geschlossen werden, um Zuglufteinfilisse
auszuschalten.)

11, Betrachten Sie die Anzeige des Gewichtssignals auf dem Bildschirm der
Steuereinheit: Die Anzeige erscheintin roter Farbe, wenn das Gewichts-
signal aufserhalb des zuléssigen Bereichs liegt: in gelb, wenn es inner-
halb des zuldssigen, aber auRerhalb des optimalen Bereichs liegt; und
in gran, wenn es innerhalb des optimalen Bereichs liegt.

12. Bringen Sie das Gewichtssignal mit Hilfe der Kalibriergewichte aus dem
Zubehorkasten méglichst nahe an Nullheran: Wenn das Gewichtssignal
positiv ist, legen Sie weitere Kalibriergewichte in das Tarierschiffchen:
Wenn das Gewichtssignal negativ ist, nehmen Sie Gewichte aus dem
Tarierschiffchen heraus.
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Hinweis Beriihren Sie die Kalibriergewichte nicht mit lhren Fingern,

13.

14.

15.

186.

17.

Fencle: PG4 Teng 26,6597 Gael Eoeabn Store OFf Stand By \

sondern nur mit einer Messingpinzette. Die von der Haut
abgegebenen Ole und Salze kénnen die Gewichte der Kali-
briergewichte verdndern.

Driicken Sie F8 (Accept Weight). Auf dem Bildschirm erscheintdie zweite
Anweisung (Abb. 33).

i TGa falibratine Proncam - TBaCal Versaow 1.9
l Copycigant o) 17EY 1. du Pant de Nemours amd Company

C2tep ! of 5 .— Masusll, Tarz Ealance ——r—————————— """

| “step 2 of 5 — Jera iuG mg Rangs s e
i 1

Press FB to asccept weight when slable.
Trcalsbrated sweights D607 mg  Stable

Fl ﬁi FB
T4 I wecept
Calib. J Height

Tz

. _/

Bild 33

Schrauben Sie die Tarierschiffchenabdeckung wieder an, um Zugluftein-
flisse auszuschalten.

Warten Sie, bis sich das Gewichtssignal stabilisiert hat (erkennbar an
dem Erscheinen der Meldung “Stable” neben der Gewichisanzeige),
und driicken Sie F8 (Accept Weight). Es erscheint die dritte Anweisung
(Abb. 34).

Das System schaltet nun umin den 1000-mg-Mefbereich, um auch hier
den Signaloffset zu messen. Warten Sie, bis sich das Signal stabilisiert
hat, und driicken Sie wieder F8 (Accept Weight). Es erscheint die vierte
Anweisung (Abb. 35).

Driicken Sie die Taste UNLOAD, und legen Sie das 100 mg-Kalibrierge-
wicht ("class M”) aus dem Zubehérkasten in das Probenschiffchen.
Driicken Sie die Taste LOAD, und danach die Taste FURNACE.
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Module: 764 Tenp

248.89°¢C Gasi Eventd Store Gf¢ Stand By

I o

TR Calibration Pragram -- TGACsl Versian 1.0
Copyrignt (cy 1937 E. 1. du Pont de Memours gng Company

I ef 5 Manually Tare 53lsnce cmmmmcon— 1
ep 2 57 £ .. Zero 100 ng Range . ,
Step 3 af S Zera bold g FPavng e

Balante has switched ta 1000 g ange

Pre=s FH to accept weiIght when stab]
Imcatinrated weight: 7117 mg  Ee

Bild 34

Module:

MG Teap 26.B9°C Gssl Eventd Store (ff Stand By

TGACal Versio 1.0
Qi raght o) 198% 2. T, du Pout oe Memours and Compsny
]

TG Calibration Prooram - -

- Manually Tare Halaoce

5 —- Pecn 100 my Fange - . ___ .
Step 3 af 5 — Zero 1007 mg Range i i
[ Step 4 oob 5 Calibvaze 10D o

aCw @ 100 wg ciass M weight in the semple pan.
thne pan anrd claose the FURNAGEE.
the pract mass of the standard:

! 10 1L DAD tne Sampie pan.
I

| 10000 ng.
‘ G
i

Bild 35
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18.

19.

20.

21.

22.

Geben Sie auf der Tastatur die Masse des Kalibriergewichts ein: 100.00
mg.

Warten Sie, bis sich das Gewichtssignal stabilisiert hat, und drlicken Sie
wiederum F8 (Accept Weight). Es erscheint die flinfte und letzte Anwei-

sung (Abb. 36).

Temp o8 .89°C Gasl Evgn:d Store Off Stand By

Aa Calinration Progras - [GACaL versiaa 1.0
gt Txi 1989 F. 1. du Facl de Memouvs arnd Company

i

ek
[ i i 5 7
I < 4
i en 5 sf S ,___1
1 5 ’V Ly 1ML GAD the sample pan and remove the 100 mg weight. ¢
g2l Z) Place a 1000 wg class M weight ia th ssmple paq-
T 37 LRAD the pan and close the FURNACE.
b &) Emter the exact mass of the standarc: 1000.00 ag.
R .

Bild 36

Driicken Sie die Taste UNLOAD, entnehmen Sie dem Probenschiffchen
das 100 mg-Kalibriergewicht, und legen Sie das 1000 mg- Kalibrierge-
wicht aus dem Zubehorkasten hinein. Driicken Sie die Taste LOAD, und
danach die Taste FURNACE.

Geben Sie auf der Tastatur die Masse des Kalibriergewichts ein: 1000.00
mg.

Warten Sie, bis sich das Gewichtssignal stabilisiert hat, und dracken Sie
wiederum F8 (Accept Weight).
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 Kalibrieren der TGA

4.2

4.21

Kalibrieren des Temperatursignals

Wenn Sie Versuche durchfilhren wollen, bei denen es auf genaue Tempera-
turergebnisse ankommt, empfiehlt es sich, vorher das Temperatursignal zu
kalibrieren. Dies geschieht, indem Sie einen Kalibrierlauf mit einer hochreinen
Metallprobe durchflihren, und dann den hierbei gemessenen Schmelzpunkt
zusammen mit dem tatsdchlichen Schmelzpunkt in die Temperaturkalibrie-
rungstabelle eingeben.

Kalibrierlauf zur Temperaturkalibrierung

1. Geben Sie ca. 10 mg eines hochreinen Metalls in ein austariertes
Probenschiffchen, und stellen Sie dieses auf die Probenplattform.

2. Drdcken Siedie Taste LOAD, umdas Probenschiffchen zu laden, und die
Taste FURNACE, um den Ofen zu schlieen.

3. Erstellen Sie eine Methode, die:

. die Probentemperatur ca. 100 K unterhalb des Schmelzpunktes
der Kalibrierprobe stabilisiert,

. und dann mit der Heizrate, die Sie in lhren Versuchen zu verwen-
den gedenken, bis Gber den Schmeizpunkt der Kalibrierprobe
hinaus aufheizt.

(Das Erstellen von Methoden ist in Kapitel 5 genauer beschrieben.)
4. Selektieren und starten Sie diese Methode.

S Warten Sie, bis die Methode abgelaufen ist, und laden Sie dann ein
geeignetes Auswertungsprogramm (entweder das General Analysis
Program, oder das TGA Standard Data Analysis Program). Ermitteln Sie
den Schmelzpunkt als Maximalwert der zeitlichen Ableitung der Tempe-
ratur (s. Abb. 37). (Verwenden Sie hierzu die Funktion “Curve Value”;
Detailliertere Angaben finden Sie im Bedienungshandbuch des Auswer-
tungsprogrammes.)
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4.2.2

Lt LITETLS

&

L Y

Bild 37

Eingeben der
Temperaturkalibrierungstabelle

Die Funktion F5 (Temperature Calibrate) im Signal Control-Ment erlaubt die
Eingabe von bis zu finf Paaren von jeweils gemessener und tatsdchlicher
Temperatur, die dann zur Kalibrierung des Probentemperatursignals verwen-
det werden. Je mehr Paare eingegeben werden, desto genauer wird die
Temperaturkalibrierung. Wenn Sie nur ein Temperaturpaar eingeben, besteht
die Temperaturkalibrierung lediglichin einerlinearen Verschiebung. Paare von
zweimal 0.00 °C werden von dem Kalibrieralgorhythmus ignoriert.

1. Dracken Sie nacheinander F12 (Instrument Control), F6 (GoTo Signal
Control), und F5 (Temperature Calibrate). Die Temperaturkalibrierungsta-
belle erscheint auf dem Bildschirm.

2. Geben Sie in der linken Spalte den gemessenen Schmelzpunkt aus

Abschnitt4.2.1 ein, und inder rechten Spalte den tatséchlichen Schmelz-
punkt der Kalibriersubstanz,
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Kalibrieren der

3. Wiederholen Sie Schritt 2 gegebenenfalls fiir bis zu vierweitere Kalibrier-
l&ufe mit verschiedenen Kalibriersubstanzen. (Hierdurch wird die Tem-

peraturkalibrierung genauer.)

Hinweis Wenndie Temperaturkalibrierung wirksamist, kénnen Sie dies
daran erkennen, daf die Temperaturanzeige in der Statuszeile
mit “TEMP *” gekennzeichnetist. (Beiinaktiver Temperaturka-
librierung ist die Temperaturanzeige mit “TEMP °C” gekenn-

zeichnet.)
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S.

5.1

Durchfiihren von
TGA-Versuchen

In diesem Kapitel finden Sie Schritt-flr-Schritt-Anteitungen zur Durchfiihrung
von TGA-Versuchen mit lhrem TGA-Modul 2950. Weitere Informationen tber
die Funktionsweise des TGA 2950 finden Sie in Kapitel 8 dieses Handbuches.

Die Durchflihrung eines TGA-Versuchs [4Rt sich in folgende Arbeitsgénge
gliedern:

. Eingeben aller Versuchsparameter auf der Steuereinheit

. Erstellen und Auswéhlen einer Methode auf der Steuereinheit
- Einstellen des Spllgasstromes

. Auswahlen und Austarieren des Probenschiffchens

. Laden der Probe

¥ Starten des Versuchs

. Abladen der Probe nach Beendigung des Versuchs

Im interesse genauer MeRergebnisse empfehlen wir erstens, die Kalibrierun-
gen einmal monatlich zu Gberpriifen, und zweitens, grundsatzlich sorgfiitig zu
arbeiten.

Voraussetzungen

Bevor Sie mit [hrem Modul Versuche durchfiihren, sollten Sie:

. Das Modul installiert haben, d. h., auch alle Kabel, Wasser- und Gaslei-
tungen angeschlossen haben (s. Kapitel 2},

. Ihr TA-System gestartet haben (s. Kapitel 3).

. Das Bedienungshandbuch fhrer Steuereinheit studiert haben.
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5.2

Programmieren eines Versuchs auf
der Steuereinheit

Der erste Schritt in der Vorbereitung eines TGA-Versuchs besteht darin, alle

notwendigen Informationen auf der Steuereinheit einzugeben.

Alle Anleitungen in diesem Abschnitt gehen von dem INSTRUMENT CON-
TROL-Ment {(Abb. 38) aus, in das Sie jederzeit durch Dricken von F12

gelangen kénnen.

[

Module: TGAR Temp 26.899C Gasl Event0 Store Off Stand By

Madule: Online

Hadule type: TGA
Semple: CALCIUM OXALATE

Methad: Ramp 20°C/min
Current segment: Stama By

File saved an drive C

Instrument Control

Fl F2 Fu GoTa
Start Stop Experimnt
Parameter

-

DuPant Thermal Analyst 2000 System

f& Golo
Signal

Contral

F8 BoTo
Configure
System

/

Bild 38
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5.2.1 Auswahl des anzusprechenden Moduls

Wenn Sie ein Multimodulsystemmitmehrals einem online-geschalteten Modul
haben, mlissen Sie beachten, daR alle im folgenden beschriebenen Funktio-
nen immer nur das gerade ausgewahlte Modul betreffen.

Wahlen Sie gegebenenfalls ein Modu! als anzusprechend aus, indem Sie im
INSTRUMENT CONTROL-Meni den Cursor am unteren Bildschirmrand mit
der linken oder rechten Pfeiltaste auf die Nummer dieses Moduls (1 bis 4)
bewegen.

Hinweis  Wenn das Modul, das Sie verwenden wollen, nichtin der Liste
erscheint, befindet es sich nicht online. Schalten Sie es in dem
Fall ein, und driicken Sie F8 (GoTo Configure System]}, und
dann F5 {Auto Configure).

5.2.2 Auswahl des Betriebsmodus’ des Moduls

1. Dricken Sie F4 (GoTo Experimental Parameters), um in das EXPERI-
MENTAL PARAMETERS-Ment (Abb. 39) zu gelangen.

4 )

Meodule: TGA Temp 25.8%*C Gasl EventO Store Off Stand By

EXPERIMEMTAL PARAMETERS
tModule Made: TGA

Sample Information
Sample:
Dperater:
Comment:
Run Number: 1
Save data file? ves Drive: [ A B C 1 Filename: Version: 1

Method MNumber: )
Methad s empty.

F1
Sample
Info

£7
Switch
Event

Hethod
Editor

Modify Select Module
Segment Hode Parame

Switch
Gas

F2 GoTo |

F3 ‘ Fu F3 GoTo

I re
Switch
Data

o /

Bild 39
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- Durc

rung.

2.

Dricken Sie F4 (Select Mode). Eine Liste der verfligbaren Betriebsmodi
(Abb. 40) erscheint auf dem Bildschirm.

(

=1
™

N

Moduie: TGA

\

Temp 26.89°C Gasl Event( Store Off Stand By

MODE SELECTION

1 16A 1000 *C

electiont 1

aximum number af runs staorgd: t

/

Bild 40

Geben Sie eine “1” ein, um den Betriebsmodus “TGA 1000°C” zu
wéahien.

Geben Sie ein, wieviele Probeniaufe im Modul gespeichertwerden sollen
(max. 4). Nach Durchfihrung der hier eingegebenen Anzahlvon Proben-
|zufen wird jederweitere Probenlauf zur Léschung des altesten im Modul
gespeicherten Probenlaufes flhren. Zur dauerhaften Speicherung muf
ein Probenlauf auf Festplatte oder Diskette kopiert werden; dies kann
geschehen:

unmittelbar wihrend des Probenlaufes mit der Option REALTIME
FILE TRANSFER (s. n&dchsten Abschnitt), oder

nach Beendigung des Probenlaufes mit F2 (Module Data File
Transfer).

Seite 56



5.2.3

Eingeben der Probenbezeichnung

1. Dricken Sieim INSTRUMENT CONTROL-Ment F4, um in das EXPERI-
MENTAL PARAMETERS-Meni zu gelangen.

2. Dricken Sie F1 (Sample Information).

3.  Geben Sie alle angeforderten Informationen ein; im Folgenden werden
die Bedeutungen der einzelnen Eingaben erklart:

Sample
QOperator

Comment

Save data file?

Drive

Filename

Version

Bezeichnung der Probe {(max. 32 Zeichen lang).
ihr Name (max. 25 Zeichen).

Jegliche Bemerkungen, die Sie im Zusammenhang mit
dem geplanten Versuch festhalten méchten (max. 64
Zeichen).

Wenn Sie hier mit YES antwarten, werden die MeRRda-
ten bereits wahrend des Versuches auf Festplatte oder
Diskette gespeichert. Es findet dann wéhrend des
Versuches alle 30 sec (Festplatte), bzw. alle 5 min
(Diskette), ein Schreibvorgang statt.

Wenn Sie hiermit NO antworten, werden die Meftdaten
im Modul gespeichert, und kénnen spater von dort mit
F2 (Module Data File Transfer) auf ein Laufwerk kopiert
werden (s. Bedienungshandbuch ihrer Steuereinheit).

Wenn Sie "Save data file?” mit YES beantwortet
haben, miissen Sie hier angeben, auf welches Lauf-
werk die MeRdaten geschrieben werden sollen. (s.
Bedienungshandbuch Ihrer Steuereinheit)

Wenn Sie “Save data file?” mit YES beantwortet
haben, miissen Sie hier einen Dateinamen fir die
entstehende MefR3datendatei angeben (max. 10 Zej-
chen).

Die Erweiterung des Dateinamens (eine ganze Zahl
von 1 bis 99). Jedesmal, wenn ein Probenlauf gestartet
wird, wird sie automatisch um 1 hochgezahit.
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Die Angaben zu “Run Number”, “Method Number’, und “Module Mode”
kénnen in diesem Men( nicht verdndert werden. Die Probenlaufnummer (Run
Number) wird automatisch immer weitergezéhlt, die Methodennummer (Me-
thod Number) wird wie in Abschnitt 5.2.6 beschrieben eingegeben, und der
Betriebsmodus des Moduls wie in Abschnitt 5.2.2 beschrieben.

5.2.4 Ein

geben der Modulparameter

Driicken Sie F4 (GoTo Experimental Parameters), um in das EXPERI-
MENTAL PARAMETERS-Men( zu gelangen.

Driicken Sie F5 (GoTo Module Params), um in das MODULE PARAME-
TERS-Menti (Abb. 41) zu gelangen.

-

\

o

Hodule: TGA Temp 25.8B9°C Gasl Event0 Store OFff Stand By
MOBULE PARAMETERS
Module Mode: TGA
Data Sampling Interval: 2.0 sec/paint
Data Compression Threshold for
Temperature: 0,05 *C  Signal A: 0.000 mg
Method End Conditions
Furnace: (Open and unload Closed (leave loaded or vacuum gperation)
Air Cool (if openedl: Yes for 12.00 min
Fi GaTo F8
Hodule Accept
Reset Thi= Form
Bild 41

Geben Sie furalle zu &ndernden Parameter die jeweils benétigten Werte
ein. Dracken Sie hierbei die ENTER-Taste, um in das jeweils nédchste
Eingabefeld zu gelangen; verwenden Sie die Pfeiltasten, um den Cursor
innerhalb eines Eingabefeldes zu bewegen.

Die Bedeutung der einzelnen Parameter wird im folgenden erklart.
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_ Durchfuhrung von TGA-Versuchen

Module Mode

Data Sampling Interval

Data Compression Threshold

Method End Conditions

Der derzeit eingestellte Betriebsmodus {h-
res Moduls (s. Abschnitf 5.2.2).

Das MeRwertnahmeintervall in Sekunden.

Der Schwellwert, um den sich ein Me3da-
tenpunkt vom dem vorhergehenden MeR-
datenpunktunterscheiden muf}, um aufge-
nommen zu werden. (Dies hat den Sinn,
dal in weitgehend linearen Kurvenberei-
chenweniger MelRdatenpunkte aufgenoms-
men werden als in solchen mit starken
Verdnderungen.)

Furnace:

Wenn Sie hier “open” wéahlen, wird der

Ofen nach Beendigung des Versuchs au-
tomatisch gedffnet; wenn Sie “closed”

wahlen, bleibt er geschlossen.

Achtung

Wihlen Sie bei Vakuumbetrieb unbe-
dingt “Furnace: closed”, da ein Offnen
des Ofens bei noch bestehendem Vaku-
um zu Schaden am Modul fithren kénn-
te.

Air Cool;

Wenn Sie “Furnace: open” gewahlt ha-
ben und hier YES eingeben, wird nach
Beendigung des Versuchs die Luftkilhlung
fur die angegebene Dauer eingeschaltet.

Um alle Modulparameter auf ihre Vorgabewerte zurtickzusetzen, kénnen Sie
F1 {(GoTo Module Reset) driicken. Die Vorgabewerte der einzelnen Modulpa-
rameter werden im folgenden angegeben.

Achtung Die Funktion MODULE RESET setzt alle Modul-Parameter
zurick; hierbei werden auch alle im Modul gespeicherten
Methoden und Probenlidufe geldscht.

Module Mode

Data Sampling Interval

TGA

2.0 sec/Melldatenpunkt
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~ Durchfilhrung von TGA-Versuchen

Data Compression Threshold Temperatur: 0.05 °C
Signal A: 0.000 mg

Method End Conditions Furnace: Open and unload
Air Cool: Yes for 12 min.

5.2.5 Erstellen von Methoden

Bevor Sie einen Versuch durchfithren kénnen, milssen Sie mindestens eine
METHODE fur thr Modul erstellt haben. Eine METHODE ist aus Steuerbefeh-
len zusammengesetzt; jeder einzelne Steuerbefehl wird als SEGMENT be-
zeichnet. Eine Beschreibung aller flir den TGA 2950 verfigbaren Segmentty-
penfinden Sie in Abschnitt 6.1. Erstellte Methoden werden im nicht-flichtigen
Speicher lhres Moduls gespeichert; es haben dort bis zu 15 Methoden mit
zusammen maximal 60 Segmenten Platz.

1. Driicken Sie F4 (GoTo Experimental Parameters).

2. Dricken Sie F2 (GoTo Method Editor), um in das Hauptmen( des
Methodeneditors (s. Abb. 42) zu gelangen.

- N

Module: TGA Teup 26.37°C Gasl Eve=nt( Store Off Stand By

HETIOD_EDITAR

Method Mumber Name Segments Used
O~ Method to run

Rel+ IR I g VR I B

COOCoOQOCO00TO 00

o

Segments Not Used

Fl
Evil
Mgthad

F3 Fu FS
Delete List Select
Method Method Hethod

- J

Bild 42

3. Dricken Sie F1 (Edit Method). Auf dem Bildschirm erscheint die Anfor-
derung:
Edit Method:
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4. Geben Sieeine leere Methodennummerein. Eine leere Nummeristin der
auf dem Bildschirm befindlichen Methodenliste daran zu erkennen, dai
ihr kein Name und null Segmente zugeordnet sind. Der eigentliche
Methodeneditor (Abb. 43) erscheint auf dem Bildschirm.

- p

Hodule: TGA& Temp 24.89°C Gasl Event( Store Off Stand By

ETH0% EDITOR

tlethad Mame: Methodg HNumber: 1
Segment Description

1 Equilibrate at 0.00 iz

60 Segments rot used

F8
Accept
This Form

- J

Bild 43

5, Geben Sie einen Namen fur die neue Methode ein; er darf bis zu 25
Zeichen lang sein. Das erste Vorgabesegment und einige zusétzliche
Funktionstasten erscheinen auf dem Bildschirm (Abb. 44).

4 N

Madule: TGA Temp 26.89°C Gas! EventO Stare Off Stard By

METUOD EDITOR

Method Mame: 20°Céimin  Ramp Mz thod Humber: 1
Segment Description

1 Equilibrate at ©.00 oC
Add another segment? Yes

Fi Fa F3 Fu B
Change Insert Delete Restore Arcept
Seg Type Segment Segment Segment T™is Form

Bild 44
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Die Funktionstasten des Methodeneditors sindim Bedienungshandbuch
fhrer Steuereinheit beschrieben.

Ihre Steuereinheit kennt fiir thr TGA-Modul 2950 eine Reihe von Vorga-
pesegmenten, aus der sie Ihnen jedesmal, wenn Sie ENTER drticken,
das jeweils n&chste anbietet.

6. Wenn Sie das vorgegebene Segment verwenden wollen, gehen Sie zu
Schritt 7. Wenn Sie einen anderen Segmenttyp fir lhr erstes Segment
brauchen, dritcken Sie F1 (Change Segment Type). Auf dem Bildschirm
erscheint eine Liste der verfUgbaren Segmenttypen (Abb. 45).

~

Module: TGA Tempy 24.8%9°C Gesl EventD Store Off Stand By

PETHOD EDITOR
Editing Methad: 1
Bame: 20C/min Ramo

Segment Description Select rnew type for segment 1
1 Equilibrate at .00 e Jump
Add amother segment? Yes Equilibrate

imitial temperaturs
Hamp
isothermal
Step
Increment
Repeat
Fepeat till Final Temp
Sample interval
Gas
Event
Data storane

54 Segments not used

Controlled heatsconl ta finasl temp.
Start res1 segment when teap i5 stable. Fa

Accept
Tais Farm

. /

Bild 45

Bewegen Sie den Cursor mit den Pfeiltasten auf den gewdlnschten
Segmenttyp, und driicken Sie F8 {(Accept This Form).

7. Geben Sie den, bzw. die, Parameter des Segmentes ein. Es erscheint
die Anforderung:
Add another segment?

8. Geben Sie Y ein, um ein weiteres Segment an die Methode anzuflgen,
oder N, um dem System mitzuteilen, dal die Methode fertig eingegeben
ist.

9.  Wiederholen Sie Schritte & bis 8 flir jedes weitere einzugebende Seg-
ment. In den Speicher des Modules passen maximal 60 Segmente, die
auf bis zu 15 Methoden verteiit sein dirfen.
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10. Wenn Sie Ihre Methode fertig eingegeben haben, und in Schritt 8 mit N
geantwortet haben, wird die Methode im Modul abgespeichert, und es
erscheint wieder das METHOD EDITOR-Menl auf dem Bildschirm.

5.2.6 Auswaiahlen einer Methode

Verfahren Sie folgendermaRen, um eine Methode auswahlen, damit diese
einem dann gestarteten Probenlauf zugrundegelegt wird:

1. Dricken Sie im METHOD EDITOR-Meni F5 (Select Method). Auf dem
Bildschirm erscheint die Anforderung:

Select Method to run:

2. Geben Sie die Nummer der gewiinschten Methode ein. Diese Methode
wird nun in der Liste in Grin dargestellt, und mit dem Hinweis “Method
{o run” versehen.

5.3 Vorbereiten der Zusatzgerate

Wenn lhr Versuch Zusatzgerdte erfordert, vergewissern Sie sich vor dem
Starten, daR sie wie bendétigt eingestellt und eingeschaltet sind. Vergewissern
Sie sich auch, daf} Ihr System so wie es konfiguriert ist in der Lage ist, alle
Segmente der Methode in die Tat umzusetzen.

5.3.1 Luftkiihlung des Ofens

Sie kénnen lhr Modul programmieren, den Ofen nach Beendigung des
Versuchs mit Druckluft zu kiihlen (s. Abschn. 5.2.4).

Wenn Sie dies tun, vergewissern Sie sich vor dem Starten eines Versuchs, daid
der Hahn von der Druckluftquelle gedffnetist, und daflt diese auf zwischen 172
und 827 kPa (25 und 120 psig) eingestelit ist,
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5.3.1

Verwendung eines Spiilgases

Sie kénnen die Atmosphare, der lhre Probe wahrend eines TGA-Versuchs
ausgesetzt ist, kontrollieren, indem Sie eine Splilgasquelle an Ihr TGA-Modul
anschlieRen. Beim TGA 2950ist die separate Einleitung zweier Spulgasstréme
vorgesehen; einen in die Wagekammer, und einen in den Ofen.

Der Spulilgasstrom in die Wagekammer verhindert ein Aufsteigen von Zerset-
zungsprodukten aus dem Ofen, die sich sonst an dem empfindlichen Wége-
mechanismus niederschlagen kénnten. Er verldiit die Wagekammer zum Teil
durch ein Loch rechts neben dem Thermoelementerdhrchen, und zum Teil
durch das Thermoelementerdhrchen, um zusammen mit dem zweiten Spul-
gasstrom aus dem Ofen auszutreten.

Der in den Ofen eingeleitete Spllgasstrom flieRt horizontal Gber die Probe
hinweg (s. Abb. 46), um deren Zersetzungsprodukte schnellstméglich fortzu-
spullen.

BALANCE
i /PURGE
o=l S
i FURNACE
HOUSING
SAMPLE
PAN L P
RA‘\\ 3 }’
: TR,
; ORI

‘ B ‘-'-‘-'.;'::.'.?-,'7
FURNACE///}/ :

ESEE;;SE&Ei FURNACE

PURGE

Bild 46

Als Spllgase furden TGA 2950 kommen ausschlielich Stickstoff, Sauerstoff,
Helium, Luft und Argon in Frage.

Warnung Leiten Sie nie Wasserstoff oder ein anderes explosives Gas in
den Ofen lhres TGA ein.

Warnung Leiten Sie nie Fllissigkeiten in die Spllgasleitungen thres TGA
ein.
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5.3.3

Spulgas kann einer Druckflasche oder einer Laborleitung entnommenwerden.
Gas aus einer Laborleitung sollte vor der Einleitung in den TGA einen Trockner
passiert haben.

Wir empfehlen einen Durchflufd von maximal 100 ccm/min, der zu 40 % in die
Wagekammer, und zu 60 % in den Ofen eingeleitet werden solite. Es istwichtig,
dieses Verteilverhaltnis zu wahren, damit keine Zersetzungsprodukte in die
Wagekammer gelangen.

Um dieses Verteilverhdlnis einstellen zu kénnen, mufl an jeden der beiden
Spllgaseingange an der Rickseite des Moduls ein Volumenstromregler
angeschlossen werden. (Der BALANCE PURGE-AnschiuB flhrtin die Wage-
kammer; der PURGE-Anschluft in den Ofen.)

Vergewissern Sie sich vor dem Starten jedes Versuchs, da das richtige
Spiilgas angeschlossenistund daf derangeschlossene Spllgasvorratfir den
geplanten Versuch ausreicht. Halten Sie die Spulgasstrome stets Uber den
gesamten Versuch konstant, da andernfalls die MefRergebnisse beeinfluft
wiirden.

Verwendung eines Gasumschaltventils
(GSA)

Mit einem Gasumschaltventil kénnen Sie sowohl von der Methode aus, als
auch direkt Uber die Funktion SWITCH GAS, wéahrend eines Versuchs den
Spiilgasstrom ein-/ausschalten, oder die Spulgasquelle wechseln.

Vergewissern Sie sich vor dem Starten eines Versuchs, der ein Gasumschalt-
ventil verwendet, da es eingeschaltetist, und daR alle erforderlichen Gaslei-
tungen wie bendtigt angeschlossen sind.

Entnehmen Sie alles weitere dem Bedienungshandbuch lhres GSA.
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5.4.1

5.4.2

Vorbereiten der Probe

Auswahl der geeigneten Probenschiffchen

Flar den TGA 2950 stehen Probenschiffchen aus Platin und aus Keramik zur
Verflgung. Platinschiffchen gibt es mit 50 und mit 100 ul Fassungsvermdgen;
Keramikschiffchen mit 100, mit 250, und mit 500 ul Fassungsvermégen.

Beachten Sie bei der Auswahl geeigneter Probenschiffchen folgende Punkte:

5 Fur die meisten Versuche werden sich Platinschiffchen am besten
eignen, da sie leichter zu reinigen sind als die poréseren Keramikschiff-
chen.

. Fur Proben, die mit Platin verschmelzen oder reagieren konnten (anor-
ganische oder atzende Stoffe), sollten Keramikschiffchen verwendet
werden,

. Verwenden Sie, sofern lhre Probe wahrend des Versuchs schmelzen
wird, ein Schiffchen, das groR genug ist, um ein Uberlaufen der Probe
beim Schmelzen auszuschliefzen.

Alle Arten von Probenschiffchen sind nach einer Reinigung durch groRe Hitze
grundséatzlich wiederverwendbar. Dies kann mit einem Propangas-oder Bun-
senbrenner geschehen, oder mit dem Ofen lhres TGA durch Abfahren einer
entsprechenden Methode.

Hangen Sie, sobald Sie sich bezlglich Probenschiffchenart und -gréRe
entschieden haben, ein ebensolches Schiffchen mit einer Messingpinzette an
den Tariergewichte-Aufhangedraht.

Austarieren des Probenschiffchens

Um stets genaue Mefergebnisse zu erhalten, soliten Sie das Probenschiff-
chenvorjedem Versuch austarieren, auch, wenn Sie wieder dasselbe Proben-
schiffchen verwenden. Dies kann entweder automatisch oder manuell gesche-
hen.
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5.4.2.1 Automatisches Austarieren des Probenschiffchens

1. otellen Sie das leere Probenschiffchen auf die Probenplattform.

2. Driicken Sie die Taste TARE auf dem Tastenfeld des Moduls. Das Modul
ladtnun autematisch das Probenschiffchen, wiegt esinjedem derbeiden
Mefibereiche, speichert jeweils das gemessene Gewicht als Offset, und
[adt es wieder ab.

Das Modul wartet vor dem Abspeichern des Offset, bis das Gewichtssi-
gnal ausreichend stabil ist.

5.4.2.2 Manuelies Austarieren des Probenschiffchens

Beim manuellen Austarieren wird nur fiir den aktuellen MeRbereich der Offset
gemessen,; der Offset fir den anderen MeRbereich wird dann hieraus ge-
schatzt. Wenn die Gewichtskalibrierung des TGA genau stimmt, wird die
Schatzung des zweiten Offset genau sein.

1. Stellen Sie das leere Probenschiffchen auf die Probenplatiform.
2. Dricken Sie die Taste LOAD auf dem Tastenfeld des Moduls.

&, Dricken Sie die Taste FURNACE, um den Ofen zu schlielen, und somit
Zuglufteinflisse am Probenschiffchen auszuschlielen.

4. Driicken Sie auf der Steuereinheit F 12 (Instrument Control), und dann 6
(GoTo Signal Control},

5 Warten Sie, bis sich das Gewichtssignal (Signal A) stabilisiert hat, und
dricken Sie dann F1 (Auto Zero). Das Gewichtssignal dieses Zeitpunk-
tes wird nun als Gewichtssignal-Offset gespeichert.

5.4.3 Laden der Probe

1. Geben Sie die Probe in das Probenschiffchen, und stellen Sie das
Probenschiffchen auf die Probenplattform (s. Abb. 47). Der Draht an der
Unterseite des Probenschifichen muf in der Kerbe auf der Probenplait-
form liegen, damit das Probenschiffchen automatisch geladen werden
kann.
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Hinweis

Achtung

Beriihren Sie Probenschiffchen grundsatziich nicht mit den
Hianden, sondern verwenden Sie eine Messingpinzette.

Wenn Sie das Probenschiffchen selbst an den Proben-Aufhian-
gedraht hingen, kann der Wigemechanismus hierbei Scha-
den nehmen.

SARPLE
P
SAMPLE
o PAN
" i 100, S HOLDER
THEHI.ﬁUCOUF—‘LE"l:/ =
7 T SAMPLE
SANFLE = i it
ook PLATFORHM
L
FUSNACE — |

PQUSING

Bild 47

2 Driicken Sie die Taste LOAD. Das Probenschiffchen wird nun automa-
tisch an seinen Aufhangedraht gehangt.

3. Korrigieren Sie nétigentfalis die Position des Thermoelementes: es solite
nahe dem AuRenrand des Probenschiffchens ca. 2 mm Uber dessen
oberem Rand enden (s. Abb. 48),

Hinweis

Wenn Sie die Position des Thermoelementes verdndern, soll-
ten Sie danach eine neue Temperaturkalibrierung durchfih-

ren.
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L‘ T -

THERMOCOUPLE e | ,

THERMOCOUPLE
SHQULD BE ABQUT
2mm FRCOM

PAN SURFACE

SAMPLE HOOK —— ]

SAMPLE PAN —

—

FURNACE —

Bild 48

Driicken Sie die Taste FURNACE, um den Ofen zu schlielen (s. Abb.
49).
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fiihrung von TGA-Versuchen

Bifd 49

K5 Starten eines Versuchs

Vergewissern Sie sich vor dem Starten eines Versuchs, daft Sie alle Versuch-
sparameter eingegeben haben, und dafk das Modul online ist.

1, Driicken Sie entweder F1 (Start) im INSTRUMENT CONTROL-Mend der
Steuereinheit, oder driicken Sie die START-Taste auf dem Tastenfeld
das Moduls.

2. Umden Verlauf der Signale wahrend des Versuchs verfolgen zu kénnen,
driicken Sie entweder F6 (GoTo Signal Control) im INSTRUMENT
CONTROL-Men( der Steuereinheit, oder driicken Sie die SCROLL-
Taste auf dem Tastenfeld des Moduls solange, bis das gewlnschte
Signal auf der Anzeige erscheint.

Wenn auf lhrem System die Option REALTIME PLOT instaliiert ist,
kénnen Sie auch F5 (GoTo Realtime Plot) driicken, um die MeRsignale
in Echtzeit auf dem Bildschirm graphisch darstellen zu lassen.
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Durchfiihrung von TGA-Versuchen =

5.6 Abbrechen eines Versuchs

Wenn Sie aus irgendeinem Grund einen Versuch abbrechen wollen, driicken
Sie entweder F2 (Stop) auf der Steuereinheit, oder die STOP-Taste auf dem
Tastenfeld des Moduils. Die bereits aufgenommenen MeRdaten eines mit der
STCP-Funktion abgebrochenen Versuchs bleiben gespeichert; um einen
Versuch abzubrechen und gleichzeitig alle MelRdaten dieses Versuchs zu
|6schen, dricken Sie entweder F3 (Reject) auf der Steuereinheit, oder dricken
Sie auf dem Tastenfeld des Moduls die STOP-Taste zusammen mit der
SCROLL-Taste.

Achtung Alle MeRdaten eines mit der REJECT-Funktion oder mit der
Tastenkombination SCROLL-STOP abgebrochenen Versuchs
gehen verloren.

Hinweis DerWirmetauscherliauft nachdem Ende eines Versuchsnoch

weiter, bis die Probentemperatur 50 °C unterschritten hat, und
die Luftkiihlung -sofern Gberhaupt eingeschaltet- beendet ist.

5.7 Uberwachen des Verlaufs eines
Versuchs

Um den Verlauf der Signalwerte eines laufenden Versuchs mitverfolgen zu
kKénnen, driicken Sie F6 (GoTo Signal Control}, umindas SIGNAL CONTROL-
Mend (Abb. 50) zu gelangen.

Hnoule Type: TGA

Module Signals:
lern Time: L 00 SrEgment Time- .0 aar
Her imt Yemia: GLDd e Heraler Powers: LT et

Signal A Weight: Ssdn
Priitial beigrt: £.27% m

- /
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Die im SIGNAL CONTROL-Menii verfligharen Funktionen werden in Abschnitt
6.3 erklart; die dort angezeigten Parameter im folgender Tabelle:

Module Type Der Typ des Moduls, auf dem der Versuch
lauft (TGA).
Run Time Die seit Beginn des Versuchs vergangene

Zeit in Minutan.

Segment Time Die seit Beginn des akiuellen Segmentes
vergangene Zeit.

Set Point Temp Die Solltemperatur, die der Ofen zu errei-
chen versucht.

Heater Power Die momentane Heizleistung in Wat.

Signal A Das aktuelle Probengewichtin mg. Es wird
nur angezeigt, wahrend eine Methode [auft.

Oifset Die Gawichtsdifferenz zwischen Proben-
schiffchen und Tarierschiffchen. Jederder
MeRbereiche hat seinen eigenen Offset.

Initial Weight Das zu Beginn des Versuchs gemessene
Precbengewichtin mg.

Weight Range Der zur Zeit gewahlte Mellbereich. Der

TGA 2950 wahlt fUr jede Probe automa-
tisch den glnstigsten MelRbereich.
Der TGA 2950 verfugt Giber einen Meibe-
reich bis 100 und (iber einen bis 1000 my.
Indemkleineren Melbereich sind genaue-
re Massungen méglich.

Temperature Calibration Eine Tabelle von bis zu finf Paaren jeweils
einertatsichlichenund der hierbei gemes-
senen Temperatur, die zur Kalibrierung
des Temperatursignals verwandt wird.
Weann hier keine Tabelle erscheint, ist die
Temperaturkalibrierung ausgeschaltet.
(Ndheres iber die Temperaturkalibrierung
finden Sie in Abschnitt 4.2)
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5.8

5.9

Abladen des Probenschiffchens

Wenn Sie bei der Eingabe der Modulparameter “Furnace: Open and Unload”
gewdhit haben, |&dt der TGA 2950 das Probenschiffchen nach Beendigung
des Versuchs automatisch ab.

Ansonsten |adt das Modul die Probe auiomatisch ab, wenn Sie die Taste
UNLOAD auf dem Modul-Tastenfeld dricken.

Durchfiihren eines TGA-Versuchs

In diesem Beispiel wird der prozentuale Gewichisverlust von Kalziumoxalat als
Funktion linear ansteigender Temperatur bei kontrollierter Prebenatmosphare
ermittelt.

1. Stellen Sie ein sauberes 100 pl-Platin-Probenschiffchen auf die Proken-
plattform, und driicken Sie die Taste TARE. Das Probenschiffchen wird
nun automatisch austariert.

2. Messen Sie mit dem Spatel aus dem Zubehorkasien ungeféhr 20 mg
Kalziumoxalatab, und geben Sie esindas Probenschiffchen. Stellen Sie
das Probenschiffchen auf die Probenplattform.

3, Dricken Siedie Taste LOAD. Das Prebenschiffchen wird automatisch an
seinen Platz gehangt.

4. Betrachtan Sia das aufdem Anzeigefeld des Moduls angezeigte Proben-
gewicht (Dricken Sie nétigenfails die Taste SCROLL, bis das Probenge-
wicht auf der Anzeige erscheint.).

Wenn das Probengewicht akzeptabel ist, gehen Sie zu Schritt 5.
Wenn Sie das Probengewicht dndern mdchten, dricken Sie die Tasie
UNLOAD, und wiederholen Sie die Schritte 2, 3, und 4.

5l Drticken Sie F12 (Instrument Control) auf der Steuereinheit.
8. Driicken Sie F4 (GoTo Experimental Parameters).

7. Driicken Sie F4 (Select Mode), und wahlen Sie Betriebsmodus 1 ("TGA
100G°CH).

8. Geben Sie als Anzahi der zu speichernden Probenldufe “1” ein.
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~ Durchfilhrung von TGA-Versuchen

10.

11

12.

13.

14.

15.

18.

17.

Driicken Sie F2 (GoTo Method Editor).
Driicken Sie F1 (Edit Method). Auf dem Bildschirm erscheint die Anfor-
derung:

Edit Method:
Geben Sie eine leere Methodennummerein. Eine leere Nummeristinder
auf dem Bildschirm befindiichen Methodenliste daran zu erkennen, dafk
ihr kein Name zugeordnet ist, und sie null Segmente hat.
Geben Sie als Methodenname TGA-X ein.

Geben Sie folgende Segmente ein:

Equilibrate at 50.00°C
Ramp at 20°C per minute to 900°C

(N&heres tberdas Erstellenvon Methodenfinden Siein Abschnitt 5.2.5)

Drucken Sie Fb (Select Method), und geben Sie die Methodennummer
aus Schritt 11 ein.

Drucken Sie die ESCAPE-Taste.

Driicken Sie F1 (Sample Information), und machen Sie folgende Einga-
ben:

Sample: Kalziumoxalat
Operator: <lhr Name=>
Comment: 20 K/min
Save data file? YES

Drive: ABC
Filename:; TGA_BSPL
Versicn; 1

Dricken Sie F5 (GoTo Module Parameters), und dndern Sie nétigenfalls
die einzelnen Modulparameter. Stelien Sie flr dieses Beispiel folgende
Parameter ein:
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Data Sampling Interval: 2.0 sec/pt

Data Compression Threshold for Temperature: 0.05
Signal A: 0.0

Method End Conditions Furnace: Open and unload
Air Cool; Yes for 12 min

18.  Drucken Sie F12 (Instrument Control).

19, Dracken Sie wahlweise F1 (Start), oder driicken Sie die START-Taste
auf dem Tastenfeld des Moduls.

20. Werten Sie die Melldaten nach Beendigung des Versuchs mit einem
geeigneten Auswertungsprogramm {entweder General Analysis Pro-
gram oder TGA Standard Data Analysis Program) aus. Abbildung 51

zeigt eine graphische Auswertung, wie sie fir diesen Versuch beispiels-
weise aussehen kdnnte.

aznlar CALCI T6A File: ATGR-2.%2
Aun Dater 19-0ot-89 62:55
g2
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2 e
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o O
= [ S
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i i [
= )
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T
el R L
T T T + 4,2
i iy % ] B3 1629
Temperaturs (°C) RS

Bild 51
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6.1

Technische

Finzelheiten

Thermoanalytische Methoden

Eine Thermoanalytische Methode ist ein Programm zur Steuerung eines
Versuchs; sie hesteht aus einzelnen Steuerbefehlen, die SEGMENTe genannt
werden. Methoden werden im METHOD EDITOR der Steuereinheit erstelit,
und im batteriegespeisten Speicher des Moduls gespeichert, wo bis zu 15
Methoden mit insgesamt bis zu 80 Segmenten Platz haben.

Auf lhrem TGA-Modul 2950 stehen folgende Segmenttypen zur Verfigung:

Segmenttyp

Bedeutung

Jump

Equilibrate

Initial Temperature

*Ramp

*Isothermal

Bewirkt eine sprunghafte Anderung der
Solltemperatur, wonach sofort mit der Aus-
fihrung des nachsten Segments begon-
nenwird. Bei der Ausfiihrung eines Jump-
Segments schiellt die Probentemperatur
meist weit Uber die angegebene Solitem-
peratur hinaus.

Bewirkt das Aufheizen odar Abklhlen der
Probe aufdie angegebene Solltemperatur.
Mit der AusfGhrung des nachsten Seg-
ments wird erst begonnen, nachdem die
Solltemperatur erreicht und stabilisiert wur-
de,

Bewirkt das Aufheizen oder Abkihlen der
Probe auf die angegebene Starttempera-
tur. Nachdem die Solltemperatur erreicht
und stabilisiert wurde, wird gewartet, bis
Sie den Versuch starten.

Stellt die angegebene Heiz- oder Kiihirate
ein, und behait sie bei, his die angegebene
Endtemperatur erreicht ist.

Halt die Probentemperatur fir die angege-
kene Dauer konstant.
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*Step Bewirkt Temperaturspringe um die ange-
gebeneTemperaturdifferenz in dem ange-
gebenen zeitlichen Abstand, bis die ange-
gebene Endtemperatur erreicht ist.

Increment Andert die Temperatur um die angegebe-
ne Temperaturdifferenz. Mit der Ausfih-
rung des nachsten Segments wird erst
begonnen, nachdem die neue Temperatur
erreicht und stabilisiert wurde.

Repeat Segment Rewirkt die Wiederholung eines oder meh-
rerer Segmente der Methode.

Repeat till Final Temp Bewirkt die Wiederheolung eines cder meh-
rerer Segmente der Methode bis die ange-
gebene Endtemperatur erreicht oder iber-
schritten wird.

Sample Interval Legt das zeitliche Intervall der aufzuneh-
menden Melwerte (MelRwertnahmeinter-
vall) fest.

Gas Steuert die Schaltsteilung des Gasum-

schaltventils.

Event Steuert die Schaltsiellung des EVENT-
Relajs’, mitdem ein externes Gerdtvonder
Methode aus geschailtet werden kann,

Data Storage Schaltetdie MeRdatenspeicherung ein oder
aus.

Die mit * gekennzeichneten Segmenttypen schalten die Mefidatenspeiche-
rung automatisch ein, wenn sie nicht unmittelbar auf ein DATA STORAGE!
OFF -Segment folgen.

Die Folgende Tabelle fuhrt die Maximalwerte und die Vorgabewerte der
einzelnen Segmentparameter auf. Beachten Sle, daf die hier gezeigten
Maximalwerte sich auf den Methodeneditor beziehen; die technischen Daten
des TGA 2850 finden Sie in Abschniit 1.3.
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6.1.1

Segmenttyp (Maximalwert(e) eingesetzi)
Jump te 2000.00 °C

Equilibrate at 2003.00 °C

Initial Temperature 2000.C0 °C

*Ramp 200.00 °C/min to 2000.00 °C
*Isothermal for 100000.00 min

*Step 200.00 °C / 100600.00 min to 2000.00 °C

Increment 200.00 °C

Repeat Segment 80 for 9989 times
Repeat Segment 80 il 2000.00 °C
Sampling Interval 50 sec

Gas: 2

Event: 1

Data Sterage: Gn

\Vorgabewert

0.00 °C

0.00 °C

0.00 °C

1 °C/min to £.00 °C
1.00 min

1.00 °C /1.00 min
to 0.00 °C

1.00°C

% 1

Ty Hil:0.80.%C
0.5 sec/pt
Gas 1

0 (=aus)

Off

LRie mit * gekennzeichneten Segmentiypen schalten die Mefldatenspeiche-
rung automatisch ein, wenn sie nicht unmittelbar auf ein DATA STORAGE:

OFF -Segment folgen.

Der Methodeneditor

Indem Sie im EXPERIMENTAL PARAMETERS-Menu die Taste F2 (GoTo
Method Editor) driicken, gelangen Sie in das METHOD EDITOR-Mend, in dem
Sie Thermoanalytische Methoden erstellen, andern und ausdrucken kénnen.

Folgende Funktionen sind innerhatb des METHOD EDITOR-MenUs verflgbar;
sie sind im Bedienungshandbuch lhrer Steuereinheit ausfihrlich erklart:
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F1 - Edit Method

F2 - Copy Method

F3 - Delete Method

F4 - List Method

F5 - Select Method

Startet den eigentlichen Methodeneditor,
mit dem Sie eine neue Methode eingeben,
oder eine bereiis bestehende abandern
kénnen.

Erstellt eine Kopie einer bestehenden Me-
thode. Sie kdnnendann unterwahrung der
bestehenden Methode an der Kopie Ande-
rungen vornehmsn.

Léscht eine gespeicherte Methode, um
deren Speicherplatz freizugeben.

Druckt eine Methode auf Drucker oder
Plotter aus.

L8t Sie eine der gespeicherten Methoden
zum Ablauf auswahien.

Um eine neue Methode einzugeben, oder um eine bestehende abzudndern,
driicken Sie F1 (Edit Method). Sie gelangen damit in den Methodeneditor, in
dem folgende Funktionen zur Verfligung stenen:

1 - Change Seqg Type

F2 - Insert Segment

F£3 - Delete Segment

F4 - Restore Segment

Erlaubt die Anderung des Segmentes, auf
dem der Cursor steht. Positicnigren Sie
nach dem Driicken von F1 den Cursor
mithilfe der Pfeiltasten auf dem gewiinsch-
ten Segmenttyp, und driicken Sie ENTER.
Geben Sia dann alle bendtigten Segment-
parameter ein.

Figt oberhalb des Segmenies, auf dem
der Cursor steht, ein Segment ein, das mit
diesem identisch ist; s kann dann mit F1
wie gewlinscht verandert werden.

Ldscht das Segment, auf dem der Cursor
steht; alle nachfolgenden Segmente wer-
den hierbei aufgeriickt.

Figt das zuletzt geldéschte Segment ober-
halb des Cursors wieder ein. Ein Segment
kanninnernalb einer Methode bewegt wer-
den, indem Sie es zunachst mitF3 dschen,
dann den Cursor an die gewlinschte Posi-
ticndes Segmentes bewegen, und F4 drik-
ken.
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6.1.2

F5 - Edit Name Erlaubtdas Anderndes Methodennamens.
ZweckmaRigerweise soliten Sie jeder Me-
thode einen Namen geben, derihren Zweck
beschreibt.

Ineiner laufenden Methede kdnnen Sie Segmentparameter dndern, nichtaber
Segmenttypen andern, oder Segmente 8schen oder hinzufiigen.

Die Handhabung des Methodeneditors ist im Bedienungshandbuch lhrer
Steuereinheit ausfihrlich erklart.

Automatische Testroutine des Moduls vor
dem 3tart einer Methode

Ihr TGA-Modul 2950 Gberprift vor dem Start einer Methode stets, dai:

. es selbst funktionsfahig ist.

alle Temperaturvorgaben der gewahlten Methode fir den TGA 2950
Zuldssig sind.

& der Ofen betriebsbereit ist. (Eine haufige Ursache dafiir, dai der Ofen
nicht betriebsbereit ist, ist der ausgeschaltete HEATER- Schalter am
Modub)

das Anfangs-Probengewicht zuldssig ist.

. der Ofen geschlossen ist, und die Probenplattform sich in ihrer Ruhepo-
sition befindet,

. kein Kalibrier-, Tarier- oder Abladevorgang ingang ist.

der Warmetauscher betriebsbereit ist.

Wenn eine dieser Bedingungen nicht zutrifft, wird der Versuch nicht gestartet,
und eine Fehlermeldung wird angezeigt.
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6.2

6.2.1

MeRdatenspeicherung

Die MeRdatenspeicherung wahrend eines Versuchs wird gesteuert durch:

. Das MeRwertnahmeintervall (Data Sampling Interval; s. Abschn. 6.1.1)
& Die Ausfihrung von Segmenten bestimmter Typen (s. Abschn. 6.1.1)
. Die Taste 8 (Switch Data) (s. Abschn. 6.3)

. Die MeRdatenschweliwerte (Data Collection Thresholds; s. Abschn.
6.2.1)

MelRdatenkomprimierung

Da ein langerer TGA-Versuch durchaus sinige MByte an Mefldaten liefern
kann, verwendet Ihr TGA-Modul 2850 einen Aigorhythmus, der die Anzahlder
aufzunehmenden MeRdatenpunkte in den linearen Teilen der Kurve stark
reduziert: Wenn ein MeRdatenpunkt um weniger als den von thnen eingege-
bernen MeRdatenschweliwert von einer Geraden durch die letzten beiden
aufgenommenen MeRdatenpunkte abweicht, wird er nicht aufgenommen. in
gréferen Bereichen ohne Schwellwerttberschreitung wird irotzdem jeder
ginhundertste MeRdatenpunkt aufgenommen.

Es gibt fur jedes MeRsignal einen eigenen MeRdatenschweilwert, und ein
MeRdatenpunkt mu® alle Schwellwertbedingungen unterschreiten, um nicht
aufgenommen zu werden.

Die MelRdatenschwellwerte werden im MODULE PARAMETERS-Meni einge-
geben; der flr die Temperatur in Kelvin, und der fir Signal A (Probengewicht)
inmg. So kann die gesamte TGA-Kurve einschliellich aller Phasenibergange
der Procbe mit einem konstanten Signal-Rauschabstand aufgenommen wer-
den; d. ., in linearen Kurvenbereichan warden nur wenige MelRdatenpunkie
aufgenommen, in Peakbereichen dagegen viele.

Die Eingabe eines Melkdatenschwellweries von null schaltet die Meltdaten-
komprimierung aus.
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6.3

6.3.1

6.3.2

Die Funktionen des SIGNAL
CONTROL-Menlis

indem Sie im INSTRUMENT CONTROL-Menl F8 (GoTo Signal Control)
dricken, gelangen Sie in das SIGNAL CONTROL-Meni, in dem folgende
Funktionen zur Verfligung stehen:

Automatisches gleich-null-Setzen von
Signal A

Wenn Sie F1 (Auto Zero A) driicken, wird das momentane Gewichtssignal mit
geandertem Vorzeichen als Offset flir den aktuellen MeRbereich gespeichert:
es wird danach stets zu der jeweils aktuellen Signalspannung ven Signal A
addiert.

Der Offsetflrden anderen Mellbereich wird dann hieraus geschatzt. Wenn die
Gewichtskalibrierung des TGA genau stimmt, wird die Schatzung des zweiten
Offset genau sein.

Das gleich-null-Setzen von Signal A kann auch als elektronisches Austarieren
des Waagebalkens bezeichnet werden.

Manuelles gleich-null-Seizen von Signal A

Driicken Sie F2 (Manual Zero A). Der Cursor springt in das Eingabefeld

Offset:

Geben Sie hier den gewlinschten Signaloffsetin mg ein. (Wenn beispielsweise
ein Gewichtssignal von 0,2 mg angezeigt wird, kénnen Sie einen Offset von -
0,2 mg eingeben, um diesen Zustand gleich null mg zu setzen.
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6.3.3 Ein-/Ausschalten der Luftkiihiung

6.3.4

o
e
o
i

F4 (Switch Air Cool) schaltet die Kihlluftzufuhr zum Cfen ein, bzw. aus. Diese
Funktion ist nur dann verfligbar, wenn der Ofen gedffnet ist. Wannimmer die
Luftkiihlung eingeschaltet ist, 18uft auch der Warmetauscher.

Temperaturkalibrierung

Die Funktion F5 (Temperature Calibrate) im Signal Control-MenU erlaubt die
Eingabe von bis zu finf Paaren von jeweils gemessener und tatsdchlicher
Temperatur, die dann zur Kalibrierung der Probantemperatur vaerwandt wer-
den. Je mehr Paare eingegeban werden, desto genauerwird die Temperatur-
kalibrierung. Wenn Sie nur ein Temperaturpaar eingeben, besteht die Tempe-
raturkatibrierung lediglich in iner linearen Verschiebung. Paare von zweaimal
0.00 °C werden von dem Kalibrieralgorythmus ignoriert.

Eine Anleitung zur Durchfihrung von Temperaturkalibrierungen finden Sie in
Abschniti 4.2.

Hinweis  Wenndie Temperaturkalibrierungwirksamist, kdnnen Sie dies
daranerkennen, dab die Temperaturanzeige in der Statuszeile
mit “TEMP = gekennzeichnetist. (Beiinaktiver Temperaturka-
librierung ist die Temperaiuranzeige mit “TEMP °C” gekenn-
zeicnnet.)

Lidschen der Temperaturkalibrierungsdaten

Wenn Sie F6 (Reset Temperature Calibration) dricken, setzen Sie damit alle
Temperaturpaare auf jeweils zweimal 0.00 °C zurlck.
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6.4

Funktionstasten zur
Versuchssteuerung

Die Fukfionen zur Steuerung von Versuchen befinden sich in den Meniis
INSTRUMENT CONTROL und EXPERIMENTAL PARAMETERS: teilweise
sind sie auch Uber das Tastenfeld des Moduls erreichbar.

Start

Hold

Resume

Stop

Dricken ven F1 (Start) im INSTRUMENT CONTROL-Men(, oder
von START aufdem Tastenfeld des Moduls, startet einen Versuch.
Dhes trifft auch auf unterbrochene und auf nach dem Erreichen der
nitialtemperatur wartende Versuche zu.

Drilcken von F1 (Hold) im INSTRUMENT CONTROL-Ment unter-
bricht den Versuch und hélt die Methode an, wobei die Versuchs-
bedingungen aufrechterhalten werden, bis der Versuch entweder
mit STOP abgebrochen, oder mit RESUME wiederaufgenommen
wird.

Die Funktion F1 (Resume) im INSTRUMENT CCONTROL-Meni
nimmt eine mit F1 (Hold) unterbrochene Methode mit dem Seg-
ment, in dem die Unterbrechung erfoigte, wieder auf.

Diese Funktion ist Gber F2 (Stop) im INSTRUMENT CONTROL-
Mend, sowie Uber die STOP-Taste auf dem Tastenfeld des Moduls
erreichbar, sie bricht den laufenden Versuch ab und schaltet die
Heizung aus. Alle bereits aufgenommenen MeRdaten bleiben
gespeichert.

Der Versuch kann dann mit F1 (Start) neu gestartet werden. Wenn kein
Versuch [8uft, halt STOP jede andere Aktivitdt des Moduls an, wie z. B. sinen

|.ade- oder

Abladevorgang, ein SchlieRen cder Offnen des Ofens, oder die

Luftkdhiung.

Reject

Diese Funkiion ist Uber F3 (Reject) im INSTRUMENT CONTROL-
MenU, sowie durch Drlcken der STOP-Taste beiniedergehaltenar
SCROLL-Taste tiber das Tastenfeld des Moduls erreichbar; sie
bricht den laufenden Versuch ab, und schaitet die Heizung aus.
Alle aus diesem Versuch gewcnnenen MeRdaten werden ge-
[9scht, und die Versuchs-Nummer wird beim Starten des néchsten
Versuchs nicht hochgezahilt.

Seite 85




nische Einzelheit

Modify Segment {F3 im EXPERIMENTAL PARAMETERS-Menii)

Nachdem Sie F3 (Modify Segment) gedriickt haben, kdnnen Sie zwi-
schen zwei Funktionen wanlen:

Driicken Sie F1 (Goto Next Segment), um das mementan aktive Seg-
ment zu Gberspringen, oder F2 (Change Parameters), um as abzuan-
dern.

Wenn Sie F2 driicken, erscheint eine Liste der verfligbaren Segmentty-
pen: Wahlen Sie mit den Pfeiltasten den gewlnschien Segmenttyp aus,
und driicken Sie Enter. Geben Sie dann wie vertangt die gewlinschten
Segmentparameter ein. Wenn Sie mit dieser Funktion ein Segment
dndern, 8ndern Sie es nur flirden gerade laufenden Versuch; d.h., beim
nédchsten Starten der Methode erscheint diese wieder in inrer ursprdng-
lichen Form.

Switch Data (F8 im EXPERIMENTAL PARAMETERS-Menil)

Einige Segmentiypen schalten die Meltdatenspeicherung automatisch
ein. Aulerdem kann die Melldatenspeicherung auch gezielt durch den
Segmenttyp DATA STORAGE ON/OFF | sowie bsi laufendem Versuch
manuell durch Driicken von F8 (Switch Data) ein-fausgeschaltat warden.

Achtung Wenn Sie die MeRdatenspeicherung durch Dricken von 8
(Switch Data) ausschalten, kann sie danach nur durch eine
weitere Betdtigung von F8&, oder durch ein BDATA STORAGE
ON-Segment wieder eingeschaltet werden. Nach Beendigung
einer Methode gehtdermanuelle Meflldatenspeicherungsschal-
ter stets wieder auf ON.

Switch Gas (F6 im EXPERIMENTAL PARAMETERS-Meni)

Wenn Sie F6 (Switch Gas) drlcken, schlief3t das Gasumschaitventil
{GSA) die momentan gedffnete seiner beiden Gasieitungen, und 6ffnet
die andere. Beachten Sie, dal dies nur dann eine Umschaltung der
Gasquelle bedeutet, wenn das GSA eingeschaltetist, und entsprechen-
de Gasleitungsverbindungen bestehen.

Das GSA kann auch von der Methode aus automatisch gesteuert
werden.
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~ Technische Einzelheiten

Switch Event (F7 im EXPERIMENTAL PARAMETERS-Meni)

Mit dem EVENT-Relais kénnen zusatzliche Gerate
vom TA-System aus ein-/ausgeschaltet werden. Dies
kann sowohl automatisiert von der Methode aus, als
auch manuelt durch Driicken von F7 (Switch Event)
geschehen.

6.5 Methoden-Statuscodes

Nachdem Sie eine Methode gestartet haben, wird deren Status fortlaufend
sowohlin der Statuszeile lhrer Steuereinheit, als auch in der linken Hélfte der
oberen Zeile der Modulanzeige angezeigt. Genauere Statusinformationen
erhalten Sie jederzeitim INSTRUMENT CONTROL-Menit threr Steuereinheit
(erreichbar durch Dracken von F12). Folgende Tabelle erkidrt die Bedeutun-
gen der einzelnen Methoden-Statuscodes des TGA 2950.

Air Cool Die LuftkGhlung des Ofens ist aktiv.

Calib Das TGA-Kalibrierprogramm ist aktiv.

Closing Der Ofen wird gerade geschlossen.

Cold Der Ofen der Zelle kann zur Zeit die von der Methode

verlangte Temperaturnicht iefern. Mégliche Ursachen
sind ein JUMP-Segmentinder Methode, ein Schadhat-
ter Ofen, oder ein falsches Signal vom Steuerthermo-

element.
Complete Die Methode wurde bis zu ihrem Ende ausgefihrt.
Cooling Das Modul folgt zur Zeit einem RAMP-Segment mit

negativer Heizrate.

Equilib Das Modul folgt zur Zeit einem EQUILIBRATE-Seg-
ment, indem es versucht, die Probentemperatur auf
einem bestimmten Wert zu stabilisieren,

Err. Ein Fehlerist aufgetreten. Der angezeigte Fehlercode
beschreibt den Fehler genauer (s. Anhang A).
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Heating

Holding

Hot

Initial

Iso

Jumping

{oad

No Power

Opening

Ready

Reject

Repeat

Stand by

Das Modul folgt einem RAMP-Segment mit positiver
Heizrate.

Die Methode wurde unterbrochen; die Zelienbedin-
gungen werden gehalten. Dricken Sie START, um mit
der Methode fortzufahren.

Das Modul kann die Zelle zur Zeit nicht schnell genug
kiinlen, umderMethode folge zu leisten. Dies bedeutet
meist, dal ein RAMP-Segment eine zu grofie negative
Heizrate hat, cderdal ein JUMP-Segment auf eine zu
tiefe Temperatur springt.

Das Modul folgt zur Zeit einem INITIAL TEMPERATU-
RE-Segment und versucht, die Probentemperatur auf
dem dort angegebenen Anfangswert zu stabilisieren.
Sobald dies geschehen ist, wechseit der Status zu
READY.

Das Modul halt die Probentemperatur zur Zeitisother-
misch.

Das Modu! folgt gerade einem JUMP-Segment, indem
es sprunghaft eine bestimmte Probentemperatur zu
erreichen versucht.

Das Modul fahrt gerade einen Ladevorgang aus.,

Dem Modul ist es nicht gelungen, einen Heizstrom
durch den Ofen zu schicken. Uberpriifen Sie den
HEATER-Schaiter, sowia die Sicherung.

Der Ofan wird gerade gedfinet.

Das Modul hat diein einem INITIAL TEMPERATURE-
Segment angegebene Anfangstemperatur stabilisiert,
und wartet nun auf Ihr Driicken von START, um den
Versuch fortzusetzen.

Der Versuch wurde abgebrochen, und seine Daten
wurden geldscht.

Das Modul fuhrt eine REPEAT-Schleife aus, in der
keine Temperatursteuerungs-Segmente enthalten sind.

Methode und METHOD END-Operationen wurden
abgeschlossen.
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6.9

6.6.1

Tare Das Modul fihrt einen Tariervorgang aus.

Temp °C Der Ofen ist im STANDBY-Modus, und der Versuch
wurde beendet. Die Temperaturkalibrierung ist nicht
aktiv,

Temp * Der Ofen ist im STANDBY-Modus, und der Versuch
wurde beendet. Die Temperaturkalibrierung ist aktiv.

Unload Cas Modui fuhrt einen Abiadevorgang aus.

Weight # Das Gewichtssignal ist zur Zeit nicht stabil.

Beschreibung des TGA 2850

Funktionsweise

Der TGA 2950 besitzt einen Regelkreis, der denWaagebalkenausschlag stets
zu null regelt;

Ein konstanter Lichistrom fallt durch einen Spalt, der sich mit dem Balken
bewegt, zwischen zwei Photodioden. Bewegt sich der Balken aufgrund einer
Veradnderung des Probengewichtes, werden die beiden Photodioden ungleich
stark belauchtet, und eine Komparatorschaltung, die die Photospannungen
miteinander vergleicht, gibt einen Strom durch das Spannbandsteliwerk,
sodafl es auf den Balken ein Drehmoment in Richtung seiner Nullage auslbt,
Dabeiist dieser Kompensationsstrom immer proporticnal der Gewichtsveran-
derung; Nach seiner Umformung in eine geeignete Spannung wird er ais
Gewichtssignat an die Steuereinheit weitergeleitet.

Der TGA 2850 verfugt dber zwel Meflbereiche: einen zu 1 g (bis 0 pg), und
einen zu 100 mg (bis 0,0 pg). Die Bereichsumschaltung erfolgt automatisch
und fiihrt zu keiner tUnstetigkeitsstelle des Mefisignals.

Negatives Gewicht (aus UUngleichgewicht zwischen Proben- und Tarierschiff-
chen) darfim 1 g-MeRbereich 150 myg, undim 100 mg-MeRhereich 15 mg nicht
uberschreiten.

Wiéhrend eines Versuchs wird die Wagekammer von sinem Inertgas durch-
split, um gasférmige Zersetzungsprodukte der Probe von dem Wagemecha-
nismus fernzunalten.

Ein unmittelbar Uber der Probe befindliches Thermoelement nimmt die Pro-
bentemperatur auf.
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Komponenten

Der Thermogravimetrische Analysator 2950 setzt sich aus fUnf Baugruppen
zusammen (s. Abb. 52): der Wégeeinheit, der Probenpiatiform, dem Ofen,
dem Gehauseaufbau, und dem Warmetauscher.

FBALLNCE

SdPLE
PLATFORAM

Bild 52

Die Wageeinheit

Die Wageeinheit (s. Abb. 53) ist das Herz des TGA 2950. Der Rhombisch
geformte Waagebalken besteht aus Aluminium, und ist an dem Spannband-
stellwerk aufgehangt. Oben am Waagebalken befindet sich der Lichtschran-
kensensor, der zusammen mit dem Spannbandsteliwerk und einer analogen
Schaltung den Regelkreis bildet, der den Waagebalken stets in seiner Nulipo-
sition halt.

Rechts und links am Waagebalken befinden sich Aufhange&sen zum Einhan-
gen der Aufhangedrahte fir die beiden Schiffchen. Links hangt der l1dngere
Aufhangedraht mit dem Probenschiffchen; rechts der kiirzere mit dem Tarier-
schiffchen.

ks stehen Probenschiffchen aus Platin (mit 50 und mit 100 ul Fassungsver-
mogen}und aus Keramik (mit 100, mit 250, und mit 500 pl Fassungsvermégen)
zurVerfagung. Alte Probenschiffchen haben einen Durchmesservon 0,4 Zoll.

in das Tarierschiffchen kdnnen mechanische Gegengewichte eingelegt wer-
den,
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6.6.2.2 Die Probenplattform

6.6.2.3

Bild 54

Die Probenplattform (s. Abb. 54) hingt das Probenschiffchen auf Knopfdruck
automatisch an seinen Aufhangedraht, und nimmt es auch wieder dort ab.

Der Ofen

T
THERMCCOUPLE \ :

FURNACE
FURGE INLET —

‘\_\

FURNACE
BASE

FURNACE -

COOLING e

WATER
LINES

Bild 55
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6.6.2.4

Der Ofen ist ein mit Widerstandsdraht bewickelter Keramikkérper, der dank
seiner geringen Warmekapazitat Heizraten von bis zu 100 K/min erreicht (bis
zur Obergrenze von 1000 °C). Nach Beendigung eines Versuchs kann er zur
schnelleren Abklthiung mit Druckluft beschickt werden.

Das Ofengehduse besitzt in Hohe des Probenschiffchens rechts und links
jeweils einen Spulgasanschluf, sodaf ein Splilgas unmittelbar Uber die Probe
hinweggeleitet werden kann, um deren gasférmige Zersetzungsprodukte
wegzuspllen. Das austretende Spllgas mit den Zersetzungsprodukten kann
bei Bedarf zur weiteren Analyse einem anderen Gerat zugeftihrt werden.

Der Ofen sitztauf einem Sockel, der auf Knopfdruck auf- und abbewegtwerden
kann, um den Ofen zu schlieRen, bzw. zu &ffnen.

Der Gehauseaufbau

Das Modulgehause enthaltimwesentlichen die Elektronik mitdem Anzeigefeld
und dem Tastenfeld.
Die Gehéausebasis besteht aus gegossenem Aluminium; dies soll einen

- stabilen Stand fUr die vibrationsempfindliche Wageeinheit gewahrieisten.

Rechts am Modul befindet sich ein abnehmbares Tablett, das eventuell
verschittete Proben daran hindern soil, indas Innere des Moduls zu gelangen.
Der Kuhliuftanschluf befindet sich an der rechten Seite des Moduls.

Die beiden Spllgasanschliisse befinden sich an der linken Seite des Moduls.
Alle Ubrigen Anschllisse befinden sich an der Rickwand des Moduls (s.
Abb.57).

MODULE DISPLAY ELECTRONICS
AND KEYFAD COMPARTMENT

COOLING GAS REAR
FITTING PANEL

Bild 56
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Bild 57

6.6.2.5 DerWarmetauscher

Bild 58
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6.6.3

Der Warmetauscher (Abb. 58) bestehtim wesentlichen aus einem gebldsege-
Kuhlten Kahler, einer Pumpe und einem Kihlwasser-Vorratstank. Er istausge-
stattet mit einem Uberhitzungs-Sensor, und mit einem Kihimittelumlaufsen-
SOr.

Theoretische Funktionsgrundlage

Die Thermogravimetrische Analyse (TGA) ist ein Thermeanalytisches Verfah-
ren, in dem die Anderung der Masse einer Probe als Funkion ven Temperatur
und Zeit aufgenommen wird.

Sie eignet sich zur Charakterisierung von Stoffen, die Zersetzungs-, Dehydra-
tions- oder Oxydationsvorgéange aufweisen, die mit Massendnderungen ein-
hergehen.

Die Probe kann entweder einer linear ansteigenden Temperatur ausgesetrt
werden (dynamische TGA), oder sie kann ldngere Zeit einer konstanten
Temperatur ausgesetzt werden (isothermische TGA).
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Wartung und Fehlerdiagnose

7.1

7.1.1

7.1.3

Wartung und
Fehlerdiagnose

Wir empfehlen lhnen, alie in diesem Kapite! nicht beschriebenen Wartungs-
und Instandsetzungsarbeiten nicht selbst in Angriff zu nehmen, sondern
gegebenenfalis unseren Kundendienst herbeizurufen.

Warnung Aus Sicherheitsgriinden diirfen Wartungs- und Instandset-
zungsarbeiten an den Elektrischen Schaltungen des TGA 2950
nur von hierfir geschulten Fachkriften vorgenommen wer-
den.

Wartung

Reinigen des Moduls

Halten Sie thren TGA stets sauber; wischen Sie eventuell verschiittete Proben
stets sogleich auf.

Bei Bedarf kénnen Sie das Tastenfeld mit einem Fensterreiniger abwischen:
sprihen Sie den Fensterreiniger jedoch nicht direkt auf das Tastenfeld,
sondern auf das Tuch, mit dem Sie es abwischen.

Reinigen des Ofens

Wir empfehlen thnen, den Ofen thres TGA alle zehn Versuche zu reinigen,
indem Sie ihn bei Luftspllung mit 20 K/min auf 900 °C  aufheizen.

Ersatzteile

Ersatzteile fir lhr TGA 2950 kénnen Sie bei Bedarf Uber den
STA-Kundendienst bestellen. (Anschrift und Telefon s. Anhang C)
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71.5

7.1.51

Kalibrieren des TGA

Am TGA 2950 soliten einmal monatlich das Gewichts- und das Temperatursi-
gnal kalibriert werden. Beide Arbeiten sind in Kapitel 4 dieses Handbuchs
beschrieben.

Wartung des Warmetauschers

Warnung Vergewissern Sie sich, bevor Sie das Gehduse des Warmetau-
schers 6ffnen, stets, daB dessen elektrisches Anschiufikabel
NICHT mit dem Modul verbunden ist.

Warnung Fillen Sie nie eine andere Flissigkeit als destilliertes Wasser
in den Wassertank des Warmetauschers.

Ungeféhr alle 3 Monate soliten Sie den Flllstand des \Wassertanks des
Warmetauschers Uberprifen, und gegebenenfalls mit destilliertem Wasser
auf zweidrittelvoll aufflilien.

Bei jeder Uberpriifung des Wassertanks soliten Sie auch den Kilhler, sofern
er verschmutzt erscheint, reinigen.

Wenn sich im Wassertank Algenwuchs zeigt, wechsein Sie das Klhiwasser
wie in Abschnitt 7.1.5.1 beschrieben.

Wechseln des Kiihlwassers

T Schalten Sie den HEATER-Schalter am Modul aus. Ldosen Sie das
Warmetauscher-Kabel und die beiden Kithiwasserleitungen vom Modul.

2. Drehen Sie die Schiraube an der Vorderseite, sowie die vier Schrauben
an der Rickseite des Wérmetauschers heraus.

3. Nehmen Sie den Gehdusedeckel ab.
4, Schrauben Sie den Deckel des Wassertanks ab,

5, Schiitten Sie den Inhalt des Wassertanks aus, indem Sie den Warme-
tauscher umdrehen.

6. Filllen Sie den Wassertank mit destilliertem Wasser zweidrittelvoll, und
schrauben Sie seinen Deckel wieder auf.

7. Schiielen Sie das Kabel und die beiden Kiihiwasserleitungen wiederam
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7.2

10.

1.

12,

13.

14.

15

16.

Modul an. (Setzen Sie jedoch den Gehausedeckel des Warmetauschers
noch nicht wieder auf))

Schaiten Sie den HEATER-Schalter ein.

Aktivieren Sie die Pumpe des Warmetauschers durch Dricken von F4
(Switch AirCool) im SIGNAL CONTROL-Meni. Lassen Sie das Kahlwas-
ser einige Minuten lang zirkulieren.

Schalten Sie die Pumpe aus, indem Sie nocheinmal F4 (Switch Air Cool)
driicken.

Schauen SieindenWassertank: Wenn sein inhalt nochimmer zu trdb ist,
I6sen Sie das Warmetauscher-Kabel und die beiden Kihlwasserleitun-
gen vom Modul, und gehen Sie zuriick zu Schritt 4.

Flillen Sie den Wassertank nétigenfalls auf zweidrittelvoll auf,

Wir empfehlen, zum Schutz vor Algenwuchs 1,5 bis 2 Gramm Kupfersul-
fat in den Wassertank zu geben und durch Ruhren aufzuldsen.

Schalten Sie die Pumpe wieder ein, indem Sie F4 (Switch Air Cool)
driicken, undiassen Sie sie laufen, kis sich keine Luftbhiasen mehrin den
Wasserschlauchen zeigen. (Mdglicherweise erscheint die Fehlermel-
dung “Err 1197 sie weistjedoch nurauf die  Luftim Kihlwasser hin, und
wird wieder verschwinden.)

Schrauben Sie den Deckel des Wassertanks wieder auf,

Setzen Sie den Gehdusedeckel wieder auf, und drehen Sie seine
Schrauben ein.

Auswechseln des

Thermoelementes

1. Offnen Sie den Ofen, und laden Sie das Probenschiffchen ab.

2. Drehen Sie die sechs Befestigungsschrauben der Deckelplatie der
Wiégeeinheit mit dem im Zubehorkasen enthaltenen 7/64-Zoll-Inbus-
schilssel heraus.

3, Nehmen Sie die Deckelplatte der Wégeeinheit ab.
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4.

10.

11.

Schieben Sie das Thermoelement von unten her in die Wagekammer
hinein (s. Abb. 59).

@
)

Bild 59

Ziehen Sie den Stecker des Thermoelementes heraus und nehmen Sie
das Thermoelement heraus.

Stecken Sie den Stecker des neuan Thermoelementes ein.

Fihren Sie das neue Thermoelement von aban her durch sein Loch im
Boden der Wagekammer.

Fihren Sie das Ende des Thermoelementes in das Loch in der Keramik-
platte am Ende des Thermoelementerdhrchens ein.

Laden Sie ein Probenschiffchen, und schieben Sie das Thermoelement
soweit nach unten, da® sein Ende 2 mm vom oberen Rand des
Probenschiffchens entfernt ist (s. Abb. 60}

Vergewissern Sie sich, dai sich die oberen Enden von Thermoelement
und Aufh&ngedraht nicht berlhren,

Setzen Sie die Deckelpiatte der Wéageeinheit wieder auf und schrauben
Sie sie fest.
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Hinweis

THERMOCQUPLE

THERMOCCUPLE
SHOULD BE ABOUT

SAMPLE HOOK  — 2mm FRCM
@ PAN SURFACE

SAMPLE PAN T

FURNACE / !C))

Bifd 60

7.3 Aus-und Einbauen des Ofens

7.3.1 Ausbauen des Ofens

Driicken Sie die Taste FURNACE, um den Ofen ganz nach unten zu

bewegen.

Drehen Sie die vier Schrauben rechts und links vom Ofensockel-Arm mit

dem Inbusschliissel aus dem Zubehdrkasten lose.

Um an die linke obere Schraube heranzukommen, miissen Sie

eventuell die drei Klemmschrauben auf dem Ofensockel lok-
kern, und das Ofengehiuse vorsichtig ein wenig nach links

drehen.

Bild 61
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Drehen Sie die D-férmigen Scheiben unter den Schrauben so, wie in
Abbildung 61 gezeigt.

Halten Sie den Ofensockel in einer Hand, wahrend Sie die Taste

FURNACE driicken, den Ofen sich um ca. ein Viertel seines Weges nach
oben bewegen lassen, und dann die Taste STOP dricken.

Ziehen Sie den Ofensockef vom Modul ab (s. Abb. 62).

Bild 62

Lockern Sie die drei Klemmschrauben auf dem Ofenscckel, und nehmen
Sie das Ofengehause vom Ofensockel ab, ohne dabeidie Spllgasleitun-
gen zu l6sen. Stellen Sie das Ofengehiuse auf dem Modul ab.

Ziehen Sie den Kiahliuftschlauch von der Unterseite des Ofensockels ab
(s. Abb. 62).

Hinweis Achten Sie beim Ldsen des Kiuhlluftschlauches darauf, sein

Ende nicht in das Modulgehause hineinrutschen zu lassen.
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Einbauen des Ofens

1. Stecken Sie den Kihlluftschiauch an der Unterseite des Ofensockels
auf.

2. Setzen Sie das Ofengehduse auf den Ofensockel, und drehen Sie die
drei Klemmschrauben gerade so fest, dal das Ofengehduse gehalten
wird.

Hinweis  Um den Ofensockel-Arm leichter wieder am Modul einstecken
zu kénnen, kénnen Sie die vier Schrauben am Steckplatz
jeweils umeine ganze Umdrehung weiter herausdrehen, Drik-
ken Sie dazu die Taste FURNACE, um den Steckplatz ganz
nach unten zu bewegen, drehen Sie die Schrauben um eine
Uradrehung heraus, und stellen Sie die D-formigen Scheiben
wiederwiein Abbildung 61 gezeigt. Driicken Sie dann die Taste
FURNACE, lassen den Sockel sich um ca. ein viertel seines
Weges nach oben bewegen, und driicken die Taste STOP.

3. Stecken Sie den Ofensockel-Arm in seinen Steckplatz ein.

4. Halten Sie den Ofensockel weiter mit einer Hand fest, wiahrend Sie die
Taste FURNACE dricken, um den Ofen ganz nach unten zu bewegen.

5. Verdrehen Sie die D-Scheiben so, dak ihre Bogen den Ofensockel-Arm
erfassen, und drehen Sie die vier Schrauben fest,

Hinweis Um andie linke obere Schraube heranzukommen, miissen Sie
eventuell das Ofengehduse vorsichtig ein wenig nach links
drehen.

B. Drehen Sie das Ofengeh&use vorsichtig in seine richtige Position, und
drehen Sie die drei Klemmschrauben auf dem QOfaenscckel fest,
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7.4 Diagnose von
Stromversorgungsproblemen

7.4.1 Auswechseln von Sicherungen

Warnung Das Durchbrennen einer der Sicherungen im Inneren des
Moduls kénnte auf einen gefahrlichen Defekt am Gerat hindeu-
ten. Uberlassen Sie das Priifen und Auswechseln der Siche-
rungen im Inneren des Moduls daher unbedingt dem Kunden-
dienst.

Das Modul besitzt zwei von aulen zugangiiche Sicherungen, deren Halterun-
gen mit “F1”" und "F2" heschrifiet sind (s. Abb.63).

i ¥

FUSE FUSE 2 COCLING
Ascrsioary
CONMNECTOA

Bild 63

Warnung Ziehen Sie immer den Netzstecker des Moduls, bevor Sie eine
Sicherung entnehimen.

Die Sicherung F1 sichert alle vom Modul aufgenommenen Stréme ab, mit
Ausnahme des Heizstromes. Wenn diese Sicherung durchgebrannt ist, rea-
giert das Gerat nicht mehr.

Die Sicherung F2 sichert den Strom fur den Ofen ab. Eine durchgebrannte
Sicherung F2 wird vom automatischen Selbstiest nichterkannt, erzeugt jedoch
beim Starten einer Methode einen Fehler.
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7.4.2

7.5

Probleme mit der Betriebsspannung

Ein erheblicher Abfall der Betriebsspannung, der 20 ms oder langer andauert,
flhrt dazu, da® das Gerét nach der Wiederkehr der Betriebsspannung einen
RESET (Warmstart) durchfihrt.

Auf einen geringflgigen oder kirzer als 20 ms andauernden Abfall der
Betriebsspannung kann das Gerat mitder Fehlermeldung ERR FO2 reagieren,
wobei es den laufenden Prozel abbricht. In diesem Fall miissen Sie durch
Dricken der RESET-Taste einen Warmstart durchfithren. Wenn die Fehler-
meldung ERR FO2 nach dem Warmstart wieder auftritt, versuchen Sie es ein
zweites mal; hilft auch dies nicht, so ist das Gerét defekt, und Sie sollten den
Kundendienst benachrichtigen.

Achtung Der TGA 2950 benétigt eine Betriebsspannung von 115V
(+/-) 10% bei 50 oder 60 Hz. Eine zu groRe Betriebsspannung
kann das Gerdt beschiadigen; eine zu kleine kann zu Funk-
tionsstérungen fihren.

Der automatische Selbsttest

Der TGA 2950 fihrtjedesmal, wenn er eingeschaltet oder warmgestartet wird,
einen automatischen Selbsttest durch, um seine Funktionsfahigkeit zu prifen.
Wahrend des automatischen Selbsttests, der ungefahr 12 Sekunden in
Anspruch nimmt, gibt eine zweistellige Hexadezimalzah! auf der Anzeige des
Moduls an, welcher Funktionsbereich gerade getestet wird (s. Abb. 64).

Test Number Area Being Tested
- CPU logic
30 CMOS RAM
4n Program memory
S CPU board IO functions
tn DRAM data storage memory
70 GPIB test
82 Keypad test
An Analog board tests
Bn Drive board tests
Do Saved memory checksum
Bild 64
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Wenn der automatische Selbsttest einen Fehler findet, erscheint eine Fehler-
meldung in der unteren Zeile der Anzeige des Moduls.

Wenn es sich um einen nicht-kritischen Fehler handelt, bleibt die Fehlermel-
dung drei Sekunden lang stehen, wonach der automatische Selbsttest fartge-
setzt wird.

Wenn es sich um einen kritischen Fehler handelt, bricht der automatische
Selbsttest ab, da ohnehin keinerlei Betrieb des Moduls méglich ist.

In Anhang A dieses Handbuches sind alle Fehlermeldungen des automati-
schen Selbsttests aufgefiihrt und erklart.
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_______ - Anhang A - Fehlermeldungen

Anhang A: Fehlermeldungen

des TGA 2950

Kritische Fehler (Fatal Errors)

Ein Fehier wird dann als kritisch bezeichnet, wenn er das Modul véilig
funktionsunfahig macht; die Kontrolleuchte READY bleibt ausgeschaltet, bis
der Fehler behoben worden ist. Wenn an threm Modul ein kritischer Fehler
auftritt, benachrichtigen Sie den Kundendienst.

Eine eiektrostatische Entladung kann einen kritischen Fehler verursachen.
Fihren Sie gegebenenfalls einen Warmstart durch; wenn die Fehlermeldung
danach wieder auftritt, rufen Sie den Kundendianst.

Err FOO

Problem:

Abhilfe:

Err FO2

Problem:

Abhilfe:

Err FO6

Problem:

Abhilfe:

Invalid system state. Halt.

Defekt an der Hardware oder Software; nicht vom Benutzer
verursacht.

Reparatur durch den Kundendienst.

Power Fail.

Diese Fehlermeldung deutet auf Fluktuationen der Betriebsspan-
nung hin.

Nehmen Sie Abschnitt 7.4.2 zur Kenntnis. Wenn Sie die Ursache
des Fehlers nicht erkennen kdnnen, rufen Sie den Kundendienst.
Invalid instruction. Halt,

Defekt an der Hardware oder Software: nicht vom Benutzer
verursacht.

Reparatur durch den Kundendienst.
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Err FO7

Froblem:

Abhilfe:

Err FO8

Froblem:

Abhiife;

Err FOS

Problem:

Abhiife:

Err F10

Froblem:

Abhilfe:

Err F12

Problem:;

Abhilfe:

Err F13

Froblem:

Abhilfe:

CPU watchdog time-out. Halt.

Defekt an der Hardware oder Scftware;
verursacht.

Reparatur durch den Kundendienst.

Stack underflow. Halt.

Defekt an der Hardware oder Software;
verursacht.

Reparatur durch den Kundendienst.

Stack overflow. Halt.

Defekt an der Hardware oder Software;
verursacht.

Reparatur durch den Kundendienst.

Invalid interrupt. Halt.

Defekt an der Hardware oder Software,
verursacht.

Reparatur durch den Kundendienst.

Invalid software state. Half.

Defekt an der Hardware oder Software;
verursacht.

Reparatur durch den Kundendienst.

lltegal math function. Halt.

Defekt an der Hardware oder Software;
verursacht.

Reparatur durch den Kundendienst.

nicht

nicht

nicht

nicht

nicht

nicht

vom

vom

vOom

vam

Yom

VOIm

Renutzer

Benutzer

Benutzer

Benutzer

Benutzer

Benutzer
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Err F14

Problem:

Abhilfe:

Err F15

Problem:

Abhilfe:

Hung interrupt line. Halt.

Defekt an der Hardware oder Software; nicht vom Benutzer
verursacht.

Flhren Sie einen Reset durch. Wenn dieselbe Fehlermeldung

danach wieder auftritt, ist eine Reparatur durch den Kundendienst
erforderlich.

Memory write failure. Halt,
Das Modul kann die Kalibrierparameter nichtim Speicher ablegen.

Reparatur durch den Kundendienst.

Nicht-kritische Fehler (Nonfatal Errors)

Beieinem nicht-kritischen Fehleristdas Modulin seinen Hauptfunktionennoch
funktionsfahig. Die Kontrolleuchte READY blinkt, und der Fehlercode wird
angezeigt. Je nachdem, ob ein nicht-kritischer Fehler eine von lhnen bendiigte
Funktion betrifft, konnen Sie trotz des Fehlers mit dem Madul weiterarbeiten,
oder mussen Sie die Reparatur durch den Kundendienst abwarten.

Err 10

Problem:

Abhilfe;

Err 12

FProblem:

Abhilfe:

Confidence test error during startup. Contact Field Service.

Beim auternatischen Selbsttest wurde ein Fehler gefunden, der
jedoch nicht als schwerwiegend eingestuft wurde.

Reparatur durch den Kundendienst. Wenn Sie der Eehler nicht
behindert, k6nnen Sie weiterarbeiten, und spiter den Kunden-
dienst rufen.

GPIB Bus Error. Bus Controller not listening.

Fehlerander Steuerleitung des GPIB. Das Modul hat SRQ gesetzt
erhalt aber keine Bestatigung von BUS-Controlier.

Reparatur durch den Kundendienst. Wenn Sie der Fehler nicht
behindert, kénnen Sie weiterarbeiten, und spater den Kunden-
dienst rufen.
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Err 15 CMOS RAM checksum error. Stored parameters lost.

Problem: Es besteht ein Problem mit dem akkubetriebenen RAM-Speicher
des Moduls: er hat die Modulparameter verloren. Die Modulpara-
meter wurden auf ihre jeweiligen Vorgabewerie zurickgesetzt.

Abhiife: Schalten Sie das Modul aus und wieder ein. Wenn derselbe Fehler
wieder auftritt, rufen Sie den Kundendienst.

Hinweis  Err 15 {ritt immer einmal auf, nachdem Sie eine neue Modul-
Software geladen haben. Auch, wennihr Modul solange ausge-
schaltet gewesen ist, daf sich der Akkumulator entladen hat,
tritt diese Fehlermeldung auf.

Err 20 Run not found. No run in memory for this run Number.
Problem: Sie haben nach dem Dricken von F2 (Medule Data File Transfer)

eine Probenlauf-ldentifikationsnummer eingegeben, unterderkein
Probenlauf gespeichert ist.

Abhilfe: Geben Sie die richtige identifikationsnummer ein.
Err 21 Run number already exists. Delete previous run or change
number.

Problem: Sie haben beider Prebenbezeichnung eine FProbenlauf-ldentifika-
tionsnummer eingegeben, die bereits belegt ist.

Abhiife: Benachrichtigen Sie den Kundendienst. Dieser Fehler ddrfie ei-
gentlich garnicht auftreten.
Wenn im Medul noch MeRdaten gespeichert sind, die Sie bendti-
gen, kopieren Sie diese mit F2 (Moduie Data File Transfer) auf ein
Laufwerk der Steuereinheit.

Err 39 <>

Problem: Eine Fehlfunktion des Systems aulerhalb des Moduls wurde
registriert.

Abhilfe: Verfahren Sie entsprechend der Erklérung der angezeigten Feh-
lermeldung im Bedienungshandbuch lhrer Steuereinheit.
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Err 40

Problem:

Abhilfe:

Err 41

Problem:

Abhiife:

Err 42

Problem:

Abhilfe:

Err 43

Preckblem:

Abhilfe:

Err 44

Problem:

Abnhilfe:

Err 45

Problem:

Abhilfe:

GPIB invalid command.

Es liegt ein Fehler in der Hardware oder Software des BUS-
Systems vor.

Reparatur durch den Kundendienst.

GPIB input value too large.

Es liegt ein Fehler in der Hardware oder Software des BUS-
Systems vor,

Reparatur durch den Kundendienst.

GPIB Input value too small.

Es liegt ein Fehler in der Hardware oder Software des BUS-
Systems vor.

Reparatur durch den Kundendienst.

GPIB Bad numeric input string.

Es liegt ein Fehler in der Hardware oder Software des BUS-
Systems vor,

Reparatur durch den Kundendienst.

GPIB String too long or no ETX.

Es liegt ein Fehler in der Hardware oder Software des BUS-
Systems vor.

Reparatur durch den Kundendienst.
GPIB Realtime or playback data buffer overflow. Too many
peints.

Es liegt ein Fehler in der Software des BUS-Systems vor. Das
Problem wurde nicht von Benutzer verursacht.

Das Problem wird vom System automatisch gelost.
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Err 46

Problem:

Abhilfe;

Err 47

Problem:

Abhilfe;

Err 48

Problem:

Abhilfe:

Err 49

Problem:

Abhilfe:

Err 51

Froblem:

Abhilfe:

Err 52

Problem:

Cannot modify or delete the running method.

Sie haben versucht, eine laufende Methode mit dem METHOD
EDITOR zu bearbeiten.

Verwenden Sie F3 (Modify Segment), um die laufende Methode zu

beeinflussen, oder editieren Sie die Methode, nachdem sie abge-
laufen ist.

GPIB Insufficient room in memory for method. Delete an
existing method.

Flr die gerade erstellte Methode ist nicht ausreichend Speicher-
platz vorhanden.

Léschen Sie eine nicht mehr bendtigte Methode.

GPIB Method segment out of order.

Es liegt ein Fehler in der Hardware oder Software des BUS-
Systems vor.

Reparatur durch den Kundendienst

GPIB Cannot delete an active run.

Sie haben versucht, einen laufenden Versuch mit CELETE zu
lG6schen.

Verwenden Sie die Funktion REJECT, um einen laufenden Ver-
such zu 18schen.
GPIB Cannot change segment type while method is running.

Sie haben versucht, innerhalb einer laufenden Methode einen
Segmenttyp zu veréndern.

Warten Sie bis nach Ablauf der Methode.

GPIB Cannot insert new segment while method is running.

Sie haben versucht, in eine laufende Methode ein neues Segment
einzufigen.
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Abhilfe:

Err 53

Problem:

Abhilfe:

Err 60

Problem:

Abhiife:

Err 62

Problem:

Abhiife:

Err63

Problem:

Abhiife:

Err 66

Problem:

Abhilfe:

Warten Sie bis nach Ablauf der Methode.

GPIB Cannot delete segment while method is running.

Sie haben versucht, aus einer laufenden Methode ein Segment zu
[6schen.

Warten Sie bis nach Ablauf der Methode.

Run method empty. Cannot start run.

Sie haben versucht, eine leere Methode zu starten.

Erstellen Sie eine Methede, oder verwenden Sie ecine bereits
bestehende,

Segment Final Temp greaterthanupperlimit. Cannot startrun.

Die Endtemperatur eines Segmentes lbersteigt die fir das Modul
zuldssige Hochsttemperatur.

Andern Sie die betreffende Endtemperatur auf einen zuldssigen
Wert.

Segment Final Temp less than lower limit. Cannot start run.

Die Endtemperatur eines Segmentes unterschreitet die fir das
Modul zulassige Tiefsttemperatur.

Andern Sie die betreffende Endtemperatur auf einen zul&ssigen
Wert.
Module upper temperature limit is exceaded. Run terminated.

DerProbenlaufwurde abgebrochen, weil die zutdssige Héchsttem-
peratur des Moduls Uberschritten wurde.

Versuchen Sie nicht, Ihr Modul agf&erhalb seines zulassigen Tem-
peraturbereichs zu betreiben. Andern Sie das verantworiliche
Segment.
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Err 73

Probiem:

Abhiife:

Err 74

Problem:

Abhilfe:

Err 75

FProblem:

Abhilfe:

Err 78

Problem:

Abhilfe:

Err79

Problem:

No heater power at method start. Cannot start run. Check fuse
& switch.

Das Modul hat keinen Heizstrom zur Verfigung, und kann daher
den Probenlauf nicht starten.

1. Vergewissern Sie sich, dal der Schalter HEATER am Modul
eingeschaltet ist.

2_ Priifen Sie Sicherung F2, und ersetzen Sie sie gegebenenfalis.
3. Wenn dieselbe Fehlermeldung wieder auftritt, rufen Sie den
Kundendienst.

Analog board is not operational. Failed diagnostic. Cannot

start run.

Reim automatischen Selbsttest wurde eine Fehlfunktion der Ana-
log-Piatine fesigesteilt.

Reparatur durch den Kundendienst.
Drive board is not operational. Failed diagnostic. Cannot start
run.

Beim automatischen Selbsttest wurde eine Fehlfunktion der Drive-
Piatine festgestelit.

Reparatur durch den Kundendienst.

Cannot Change while module active.

Sie haben versucht, den Betriebsmodus des Moduls, die Anzahi
der zu speichernden Probenldufe, oder ein Versuchsparameter
wahrend eines Probenlaufs zu andern.

Warten Sie das Ende des Probenlaufs ab, oder brechen Sie ihnmit
STOP ab.

GPIB input message too long “<..>"

Es liegt ein Fehler in der Hardware oder Software des BUS-
Systems vor.
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Abhilfe:

Err 80

Problem:

Abhilfe:

Err 81

Problem:

Abhilfe:

Err 87

FProblem:

Abhilfe:

Err 91

Problem:

Abhilfe:

Err 92

Problem:

Abhilfe:

Reparatur durch den Kundendienst.

Data input buffer overrun. Data point lost. Software error.

Es ist ein Fehler in der Software aufgetreten. Dieser wurde nicht
vom Benutzer verursacht.

Reparatur durch den Kundendienst.

Bad temperature reading. Hardware error. Method terminated.
Defekt an der Hardware oder Scftware.

Reparatur durch den Kundendienst,

Run already exists in memory. Cannot start run.

Die Scftware des Moduls, oder die der Steuereinheit hat ein
Problem.

Flhren Sie am Modul einen RESET durch. Wenn derselbe Fehler
wieder auftritt, rufen Sie den Kundendienst.

Run data storage area full. Mcduie data storage terminated.

Im Melidatenspeicher des Moduls ist kein freter Speicharplaiz
mehrvorhanden. Vonnun an entstehende Melidaten werden nicht
mehr gespeichert.

Stellen Sie eine geringere Anzah! von MeRwerten ein, indem Sie
z. B. denMeldatenschwellwertheraufsetzen, oderdas MelRdaten-
intervall vergréem, und starten Sie den Versuch neu.

Module data storage full. Realfime disk storage continuing.

Im Datenspeicher des Moduls ist kein freier Speicherplatz mehr
vorhanden; da die REALTIME DATA TRANSFER-Option jedoch
eingeschaltet ist, werden die Melidaten weiterhin in einer Mel3da-
tendatei auf einem Laufwerk der Steuereinheit gespeichert.

Lassen Sie den Probenlauf weiterlaufen. Verwenden Sie nicht die
im Modul gespeicherten Melldaten, sondern die Mefidatendatei
auf der Steuereinheit zur Auswertung.
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Err 96

Problem:

Abhiife:

Err 97

Problem:

Abhilfe:

Err 98

Problem:

Abhilfe:

Err 99

Problem:

Abhilfe:

Err 100

Problem:

Temperature correction out of range. Correction point deleted.

Sie haben fir die Temperaturkalibrierung eine Temperatur einge-
geben, die auRerhalb des zuldssigen Temperaturbereiches des
Moduls liegt.

Verwenden Sie fir die Temperaturkalibrierung nur Temperaturen,
die innerhalb des zuldssigen Temperaturbereiches des Moduls
liegen.

Two temperature corrections within 10°C. Correction deleted.

Sie haben fir die Temperaturkalibrierung zwei Kalibriersubstan-
zen verwendet, deren Schmelzpunkie 10 K oder weniger ausein-
anderliegen.

Verwenden Sie Kalibriersubstanzen, deren Schmelzpunkte mehr
als 10 K auseinanderliegen.

Temperature corrections with opposite siopes. Correction
deleted.

Zwei Temperaturpaarein der Temperaturkalibrierungstabelle dber-
lappen sich, d. h., Paar X hateing kleinere tatsachliche Temperatur
als Paar Y, aber die gemessene Temperatur in Paar X ist groer
oder gleich der in Paar Y.

Entweder haben Sie bei der Temperaturkalibrierung fehferhafte
Eingaben gemacht, oder das Modul ist defekt.

Uberpriifen Sie die Temperaturkalibrierungstabeile. Wenn Sie dort
keinen Fehler finden, benachrichtigen Sie den Kundendienst.
Temperature correction greaterthan 50°C. Correction deleted.

Eine der gemessenen Temperaturen in der Tabelle fur die Tempe-
raturkalibrierung weicht um mehr als 50 K von der zu ihr gehoren-
den korrekten Temperatur ab.

Fihren Sie eine neue Temperaturkalibrierung durch.

Furnace did not reach destination.

Der Ofen ist in seiner Bewegung auf Widerstand gestof3en.
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Anhang A--.Fehlerme_ld_unggn;

Abhilfe:

Err 101

Problem:

Abhilfe:

Err 102

Problem:

Abhilfe:

Err 103

Problem:;

Abhilfe:

Err 104

Problem:

Abhilfe:

Err 105

Problem:

Wenn sich irgendetwas im Weg des Ofens befindet, entfernen Sie
es. Wenn der Ofen nicht in seiner Bewegung behindert wurde,
rufen Sie den Kundendienst.

Sample platform did not reach destination.

Die Probenplattform ist in ihrer Bewegung auf Widerstand gesto-
Zen.

Wenn sich irgendetwas im Weg der Probenplattform befindet,
entfernen Sie es. Wenn die Probenplattform nicht in ihrer Bewe-
gung behindert wurde, rufen Sie den Kundendienst.

Furnace at incorrect position.

Die Sensoren, mit denen das Modul die Ofenposition wahrnimmt,
geben an, dal der Cfen sich in der falschen Position befindet.

Dricken Sie die Taste FURNACE. Wenn der Fehler wieder auftritt,
rufen Sie den Kundendienst.

Sample platform at incorrect position.

Die Probenplattform befindet sich nicht in ihrer Ruheposition.
Dricken Siedie Taste FURNACE. Wenn dies nichi hilft, versuchen
Sie die Probenplattform OHNE GEWALTANWENDUNG von Hand
in ihre Ruheposition zu bringen. Wenn auch dies nicht geht, oder
wenn der Fehler wiederholt auftritt, rufen Sie den Kundendienst.
Furnace position unknown.

Beide Ofenpositions-Senscren sprechen an.

Versuchen Sie den Ofen durch Dricken der Taste FURNACE zu
bewegen. Wenn dies nicht geht, oder wenn der Fehler wiederholt
auftritt, rufen Sie den Kundendienst.

Tare inprogress. Cannotload/unload sample or move furnace.

Sie haben wéhrend eines Tariervorganges eine der Tasten LOAD,
UNLOAD, oder FURNACE gedriickt.
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Abhilfe: Warten Sie das Ende des Tariervorganges ab, oder driicken Sie
die Taste STOP, um ihn abzubrechen.

Err 106 Sample load in progress. Cannottare, unload sample, or move
furnace.

Problem: Sie haben wahrend eines Probenladevorganges eine der Tasten
TARE, UNLOAD, oder FURNACE gedruckt.

Abhilfe: Warten Sie, bis das Probenschiffchen geladen ist, oder driicken
Sie die Taste STOP, um den Vorgang abzubrechen.
Err 1067 Sample unload in progress. Cannottare, load sample, or move

furnace.

Problem: Sie haben wihrend eines Probenabladevorganges eine der Ta-
sten TARE, LOAD, oder FURNACE gedriickt.

Abhilfe: Warten Sie, bis das Probenschiffchen abgeladenist, oder driicken
Sie die Taste STOP, um den Vergang abzubrechen.
Err 108 Tare or Sample Unload in progress. Cannot start run.

Problem: Sie haben versucht, wahrend eines Tarier- oder Abladevorganges
einen Probenlauf zu starten.

Abhiife: Warten Sie das Ende des laufenden Vorganges ab, oder driicken
Sie die Taste STOP, um ihn abzubrechen.
Err 109 Furnace must be in closed position. Cannot start run.

Problem: Sie haben versucht, einen Probenlauf zu starten, aber der TGA
konnte den Ofen nicht schlielen.

Abhilfe: Wenn sich irgendetwas im Weg des Ofens befindet, entfernen Sie
es. Wenn der Ofen nicht in seiner Bewegung behindert wurde,
rufen Sie den Kundendienst.

Err 110  Sample platform at incorrect position. cannot start run.

Problem: Sie haben versucht, einen Probenlauf zu starten, aber der TGA
konnte die Probenplattform nicht in ihre Ruheposition bewegen.
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Abhilfe:

Err 111

Problem:

Abhiife:

Err 112

Problem:

Abhilfa:

Err 113

Problem;

Abhilfe:

Err 114

Problem:

Abhilfe:

Wenn sich irgendetwas im Weg der Probenplattform befindet,
entfernen Sie es, und versuchen Sie nochmals zu starten. Wenn
dies nicht hilft, versuchen Sie die Probenplattform OHNE GE-
WALTANWENDUNG von Hand in ihre Ruheposition zu bringen.
Wenn die Probenplattform nicht in ihrer Bewegung behindert
wurde, rufen Sie den Kundendienst.

Analog board is not operational. Cannot tare, load, or unload.

Beim automatischen Selbsttest wurde eine Fehlfunktion der Ana-
log-Platine diagnostiziert.

Benachrichtigen Sie den Kundendienst.
Drive board is not operational. Cannot tare, load, or move
furnace.

Beim automatischen Selbsttest wurde eine Fehlfunktion der Drive-
Platine festgestellt.

Benachrichtigen Sie den Kundendianst,
Cannot tare, load, unioad, or move furnace while method is
running.

Sie haben wahrend eines Probenlaufs eine der Tasten TARE,
LOAD, UNLOAD, oder FURNACE gedrickt.

Warten Sie das Ende des Probentaufs ab, oder drlicken Sie die
Taste STOP, um ihn abzubrechen.

Cannot air cool. Furnace must be in the open position.

Sie haben F4 (Switch Air Cool) gedriickt, wahrend der Ofen
geschlossen war. Die Luftkiihlung kann jedoch nur bei offenem
Ofen eingeschaltet werden, da sonst der Wagemechanismus
beschédigt wirde.

Offnen Sie den Ofen durch Driicken der Taste FURNACE, und
driicken Sie dann emeut F4 (Switch Air Cool).
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Err115

Problem:

Abhtlfe:

Err 116

Problem:

Abhilfe:

Err 117

Problem:

Abhilfe:

Err 118

Problem:;

Abhilfe:

Calibration in progress. Cannoft tare or start run.

Sie haben wihrend eines Kalibriervorganges eine der Tasten
TARE oder START gedriickt.

Warten Sie das Ende des Kalibriervorganges ab, oderdriicken Sie

F11 (Data Analysis) und dann F2 (Stop Program}, umihn abzubre-
chen.

Incorrectfurnace andthermocouple combination. Cannot start
run.
Am Modul ist ein Hardwarefehler aufgetreten.

Benachrichtigen Sie den Kundendienst.

Sample pan is already loaded. Cannot load another pan.

Ste haben die Taste LOAD gedriickt, wahrend bereits ein Proben-
schiffchen geladen war.

Dricken Sie zunachst UNLOAD, um das geladene Probenschiff-
chen abzuladen, und laden Sie dann das andere Probenschiff-
chen.

Weight out of range. Cannot start run, unload sample, or tare.
(1) Es ist kein Probenschiffchen geladen, oder

(2) Das Probengewicht ist aulerhalb des zuldssigen Bereichs,
oder

(3) Die Wageeinheit ist defekt.

(1) Laden Sije ein Probenschiffchen.

(2) Tarieren Sie die Probe teilweise aus, indem Sie mechanische
Tariergewichte in das Tarierschiffchen legen, oder verwenden Sie

eine kleinere Probe.

(3) Rufen Sie den Kundendienst.
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Err 119

Problem:

Abhilfe:

Err 190

FProblem:

Abhilfe:

Heat exchanger, no flow or over temperature. Run stopped.
(1) Es befinden sich Luftblasen in den Kdhlwasserschlduchen,
oder

(2) der Warmetauscher hat keine Betriebsspannung, oder

(3) der Warmetauscher hat zuwenig Kihlwasser, oder

(4) der Warmetauscher arbeitet fehlerhaft.

(1) Driicken Sie sooft START, bis sich keine Luft mehr in den
Kuhlwasserleitungen befindet, und die Fehlermeldung nichtmehr

auftritt.

(2) Schlieen Sie den Warmetauscher an der Rickseite des TGA
an.

(3) Flilen Sie den Wassertank des Warmetauschers mit destillier-
tem Wasser zweidrittelvoll.

(4) Rufen Sie den Kundendienst.

Sample pan ioad or unload error.

Beim Laden oder Abladen eines Probenschiffchens trat eines der
folgenden Probleme auf:

(1) Auf dem markierten Platz auf der Probenplattform befand sich
kein Probenschiffchen.

(2) Es wurde versucht, den zuldssigen Gewichtsbereich des Waa-
gebatkens zu Gberschreiten.

(3) Der Draht des Probenschiffchens wurde vom Haken des
Aufhéngedrantes nicht erfafdt.

(4) Der TGA arbeitet fehlerhaft.

(1) Stellen Sie das zu ladende Probenschiffchen auf den dafur
vorgesehenen FPlatz auf der Probenplattform.

(2) Beachten Sie, dai Probengewichi + Probenschiffchengewicht
- Tariergewicht - Tarierschiffchengewicht zwischen -100 mg und
1200 mg liegen mui,

{(3) Uberpriifen Sie die Position des Aufhdngedrahtes und die
Justierung der Probenplattform.
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(4) Rufen Sie den Kundendienst.

Fehlermeldungen des TGA-Kalibrierprogrammes

Calibration error, analog board failure.
FProblem: Die Analog-Platine arbeitet fehlerhaft.

Abhilfe; Rufen Sie den Kundendienst.

Calibration error, digital board failure,
Problem: Die Digital-Plating arbeitet fehlerhaft,

Abhilfe: Rufen Sie den Kundendianst.

Calibration error, method running.

Problem: Sie haben versucht, einen Kaiibriervorgang zu starten, wahrend
ein Versuch lief,

Abhilfe: Warten Sie bis nach Beendigung des Versuchs, oder brechen Sie
ihn ab.
Calibration value out of range.

Problem: Die Ergebnisse des aktuelien Kalibrierschrittes liegen aulerhalb
des zuldssigen Bereichs.

Abhilfe: Vergewissern Sie sich, dal Sie das richtige Gewicht eingelegt
naben, und wiederholen Sie den Kalibrierschritt.
Wenn der Fehler wiederholt auftritt, rufen Sie den Kundendienst.

Manual taring out of range.

Problem: Sie haben beim manuellen Austarieren das Gewichtssignal nicht
in den Bereich von (0,0 +/- 10,0) mg gebracht.

Abhiife: Wiederholen Sie den Kalibrierschritt.

Seite 122




Module not a TGA 2950.

Problem;

Abnilfe:

Das auf der Steuereinheit als aktuelles selektierte Modul ist kein
TGA 2950.

Wahlen Sie auf |hrer Steuereinheit |hr TGA 2950 als aktuelles
Modul aus.

Module not responding.

Problem:;:

Abhilfe:

Das Modul reagiert nicht mehr auf die an es gerichteten Kommu-
nikationen.

{berprifen Sie die GPIB-Kabelverbindungen, und bringen Sie das
Modul dann wieder online.

Wenn derselbe Fehler wiederhelt auftritt, benachrichtigen Sie den
Kundendienst,

Module offline.

Froblem;

Abhilfe:

(1) Ihr TGA ist auf Ihrer Steuereinheit nicht als aktuelles Moduf
selektiert, oder
(2) Ihr TGA ist offline.

(1) Wahlen Sie auf lhrer Steuereinheit thr TGA 2950 als aktuelles
Modul aus.
(2) Bringen Sie |hr TGA online.

Platform arm at limit.

Problem:

Abhilfe:

Sie haben beim Justieren der Probenplattform den zulassigen
Justierbereich verlassen.

Benachrichtigen Sie den Kundendienst.
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Laden einer heuen
Modul-Software

Achtung Beim Laden einer neuen Modulsoftware gehen alle im Modul
gespeicherien Methoden verloren.

1. Halten Sie die STOP-Taste gedrlickt, und driicken Sie die RESET-Taste
an der Rickseite des Moduls. Halten Sie die STOP-Taste weiter ge-
drickt, bis auf der Anzeige die Meldung MODULE LOADER Vx.x
erscheint. Das Modul geht hierbei offline.

2. Bringen Sie das Modul im Lademodus cnline, indem Sie auf der
Steuereinheit nacheinander F12 {Instrument Control), F8 (GoTa Canfi-
gure System), und F5 (Auto Configure) dricken.

3. Wenn Sie ein Multimodul-Systern haben, vergewissern Sie sich, dalk das
richtige Modul als anzusprechend ausgewahlt ist.

4, Dricken Sie F11 {Data Analysis). Wenn ein Auswertungsprogramm
geladen ist, brechen Sie es durch Dricken von F2 (Stop Program) ab.

5. l.egen Sie die Diskette mit der neuen Version der Modulsoftware in
Laufwerk A ein,

Hinweis  Auf der Modulsoftware-Diskette befinden sich Dateien, die mit
der Funktion COPY nicht kopiert werden kénnen. Verwenden
Sie daher unbedingt die Originaldiskette.

6. Driicken Sie F1 (Get New Program). Auf dem Bildschirm erscheint die
Zeile:

Selectdrive: [ABC]

s Bewegen Sie den Cursor mit den Pfeiltasten auf den Buchstaben A, und
driicken Sie die ENTER-Taste.

8. Bewegen Sie den Curscr mit den Pfeiltasten auf den Programmnamen
TGA-LOADER-x.x, und driicken Sie F3 {Select File). Das Modulsoft-
ware-Ladeprogramm wird geladen.

9. Warten Sie, bis die Meldung READY erscheint, und dricken Sie dann F1
(Start Program). Folgender Bildschirm erscheint:
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Bild 79

Driacken Sie F8 (Accept This Form), um die neue Modulsoftware in das
Modul zu laden.

Wenn eine Fehlermeldung erscheint, verfahren Sie entsprechend den
unter dieser Fehlermeldung gegebenen Hinweisen. (s. Liste der Fehler-
meldungen des Modulsoftware-Ladeprogrammes auf den folgenden
Seiten)

Wenn die Meldung MODULE SOFTWARE DOWNLOAD COMPLETE
erscheint, driicken Sie die RESET-Taste an der Rickseite des Moduls,
Das Modul fihrt einen automatischen Selbsttest durch und meldet dann
ERR DO0; dies ist kein Grund zur Beunruhigung. Driicken Sie noch
zweimal die RESET-Taste, um die Fehlermeldung von der Anzeige zu
entfernen.

Bringen Sie das Modul mit F5 (Auto Configure) wieder online.
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~ Anhang B - Laden einer neuen Modul-Software

Fehlermeldungen des Modulsoftware Ladeprogrammes

Configuration file error: Argument out of range, “...

Problem:

Abhilfe:

1y

Invalid argument, “...”
Missing command “...”

Ein interner Softwarefehler ist aufgetreten. Dies diirfte eigentlich
garnicht geschehen.

Rufen Sie den Kundendienst.

Device is offline.

Protlem:

Abhilfe:

Laufwerk A ist nicht betriebsbereit. Meist baedeutet dies, daf? das
Laufwerk wahrend des Lesens gedfinet wurde.

Wenn Sie das Laufwerk gedffnet hatten, schliessen Sie eswieder,
und wiederholen Sie den Vorgang, chne dabei das Laufwerk zu
offnen. Andernfalls Uberpriifen Sie das Laufwerk, bzw. rufen Sie
den Kundendienst.

File not found.

Problem:

Abhilfe:

Auf der Diskette in Laufwerk A befinden sich nicht alie bendtigten
Dateien.

Legen Sie das Original der Modulsoftware-Diskette in Laufwerk A
ain.

Hard or soft /O error {nH).

Problem:

Abhilfe:

Es wurde versucht, auf ein defekies lLaufwerk oder auf eine
defekte Diskette zuzugreifen.

Geben Sie lhren Befehl ein zweites mal ein. Wenn der Fehler
wiederauftritt, legen Sie eine andere Diskette ein, und versuchen
Sie es nocheinmal. Tritt der Fehler wieder auf, so ist vermutlich |hr
Laufwerk defekt; rufen Sie den Kundendianst.
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/O Error (nH).
Problem: Ein Zugriff auf ein Laufwerk ist nicht gelungen.

Abhilfe: Geben Sie |hren Befehl ein zweites mal ein. Wenn der Fehler
wieder auftritt, notieren Sie die Hexadezimalzahl aus der Fehler-
meldung, und benachrichtigen Sie den Kundendienst.

Module hardware configuration error.

Problem: Die Modulsoftware, die Sie zu laden versuchen, ist inkompatibel
mit der Hardwarekonfiguration |hres Moduls. Die Hardwarekonfi-
guration des Moduls wird auf dem Rildschirm dargestellt (wie in
Abb. 80), wobei die die Inkompatibilitat verursachende Hardware
hervorgehoben wird.

4 )

DARGRAPE COWF IGUEAT (0N
3
Bosrd Typs Mersion UVersign
ER e e

SOF THAIE CONF I GURATICA
ry Hanks Neerden: -
ce - Start Addr: iitiH Size: R o

. /

Bild 80

Abhilfe: Vergewissern Sie sich, daB sich die korrekte Modulsoftware in
Laufwerk A befindet. Uberpriifen Sie die problematische Hardwa-
re:

- Board Type: Der Typ des im Modul eingebauten Logik-Platine
entspricht nicht dem Modultyp.

- Board Version: Bie in Ihrem Modul eingebaute Logik-Platine wird
von der neuen Softwareversion nicht mehr unterstitzt.

- Memory Type: Die neue Modulsoftware benttigt mehr Speicher,
ais in lhrem Modul eingebaut ist.

Rufen Sie gegebenenfalls den Kundendienst, um fhre Modulhard-
ware aufzurlisten
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Module memory write error.

Problem: Die neue Moduisoftware konnte nichtin den Speicher des Moduls
geschrieben werden.

Abhilfe: Versuchen Sie es nocheinmal. Wenn der Fehler wieder auftritt,
rufen Sie den Kundendienst.

Module not in loader mode.

Problem: Das derzeit als anzusprechend ausgewéhlte Modul befindet sich
nicht im Lademodus.

Abhilfe: Schritt 1, 2 oder 3 der Anleitung wurde nicht korrekt ausgefihrt;
beginnen Sie von vorne.

Module not responding.

Proklem: Das Modul reagiert nicht auf Kommunikationen der Steuereinheit.

Abhilfe: Uberpriifen Sie die Verbindungen des GPIB-Kabels, und bringen
Sie das Modul durch Dricken von F5 (Auto Configure) wieder
online. Wenn der Fehler wieder auftritt, rufen Sie den Kunden-
dienst.

Module offline.

Problem: Das Modul ist offline.

Abhilfe;  Vergewissern Sie sich, daft das richtige Modul als anzusprechend
ausgewahit ist, und driicken Sie F5 (Aufo Configure).

Unable to read file.

Problem: Beim Lesen einer der Dateien von der Modulsoftware-Diskette ist
ein Fehler aufgetreten,

Abhilfe: Vergewissern Sie sich, daB sich das Original der Modulsoftware-
Diskette in Laufwerk A befindet, und versuchen Sie es nochein-
mal.
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_ Hochauflosende (Hi-Res) TGA

Anhang D

Hochauflosende (Hi-Res)-TGA

D-1.

(optionale Erweiterung)

Produktbeschreibung

Dieser Anhang beschreibt die Verwendung der far thr TGA 2950-Modul
erhaltlichen optionalen Erweiterung fur Hochauflésende TGA. Sie bietet vor
allem folgende Vorteile:

«  hohere Aufldsung in Ubergangsbereichen
= schnellere Grobabtastung
+ bessere Erfassung charakteristischer Signalverlaufe

« gemessene Ubergangstemperaturen nahern sich ihren isothermischen
Werten

« allgemein mehr Flexibilitat und mehr Mdglichkeiten beim Programimieren
von Methoden

Das Erweiterungspaket fur hochauflédsende TGA (Hi-Res option) besteht aus
Erweiterungen fur die Software des TGA 2950 Moduls und fir die der
Steuereinheit 2000/2100. Nach der Installation dieser Erweiterungen stehen
lhnen beim Programmieren von Methoden dret zusatzliche Segmenttypen zur
Verfugung:

»  High Resolution Ramp (hochauflésende Temperaturrampe)
- High Resolution Sensitivity (Hi-Res Empfindlichkeit einstellen)

« Abort Next Segment (Ubergehe das nachste Segment)
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fidsende (Hi-Res) TGA

D-2.

Unter Verwendung dieser zuséatzlichen Segmenttypen kénnen Sie bei der
Methodenprogrammierung sehr viel flexibler vorgehen und wesentlich lei-
stungsfahigere Methoden erstellen. Beispielsweise bildet eine einzelne hoch-
aufldsende Rampe flr viele Anwendungen eine optimale Methode; aber auch
in Kombination mit bekannten Segmenttypen ergeben sich viele neue Moglich-
keiten.

Die folgenden Abschnitte beschreiben die neuen Segmenttypen und ihre
Verwendungsmdglichkeiten im Detail.

Installation des
Erweiterungspakets

Die Installation des Erweiterungspakets fir hochaufitsende TGA kann von
qualifiziertem Personal vor Ort durchgefuhrt werden. Dazu werden hendtigt:

. aufeiner Steuereinheit der 2000/2100er Serie installiertes TA-Betriebssy-
stem, Version mind. 8.2

. Modulsoftware fir das TGA-Modul 2950, Version mind. 2.0 (im Erweite-
rungspaket enthalten)

«  Modul-Erweiterungsplatine fiir Software-Option (“Software option circuit
board”) (im Erweiterungspaket enthalten)

. Schlussel fur die Hi-Res TGA Softwareoption (im Erweiterungspaket
enthalten)

Das Erweiterungspaket enthélt eine Installationsanleitung, die die Vorgehens-
weise im einzelnen beschreibt.

Ein TGA-Modul mit korrekt installierter Erweiterung fir hochaufidsende TGA
zeigt nach jedem automatischen Selbsitest die Meldung “Hi-Res TGA Instal-
led” auf seiner Anzeige: Auf dem Konfigurationsbildschirm der Steuereinheit
wird es dann als "“TGA 2950 HR” anstatt als “TGA 2950 “ aufgelistet.

Hinweis Das Erweiterungspaket fir hochaufldsende TGA ist nicht
kompatibel mit den TGA-Modulen 951 oder 50 cder mit den
Steuereinheiten 1090 oder 9900.
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D-3.

D-3.1

Einfihrung

Hintergriinde

Eines der wichtigsten Einsatzgebiete der TGA ist das Untersuchen von
themmischen Zersetzungsvergangen organischer Verbindungen. Solange dabei
die einzelnen Zersetzungsreaktionen bei vollig unterschiedlichen Temperatu-
ren auftreten, lassen sich aus den einzelnen Gewichtsverdnderungen mihe-
los quantitative Schidsse auf die Materialzusammensetzung ziehen. Leider
liegen einzelne Reaktionstemperaturen oftrecht dicht beieinander, sodaf sich
die Reaktionsverlaufe in ihrer zeitlichen Ausdehnung Gberlappen.

Aus einem solchen Versuch kénnen dann keine befriedigend genauen Daten
Gber die einzelnen Reaktionstemperaturen und Gewichtsverdnderungen ge-
wonnen werden.

Um in solchen Fallen eine hdhere thermische Auflésung - und damit eine
bessere Trennung einzelner Zersetzungsvorgdnge - zu erwirken, gibt es drei
herkémmliche Verfahren,

+  Verwendung einer sehr geringen konstanten Heizrate

+ Isothermisches Haiten der Temperatur ab Eintreten jeder Reaktion bis zu
deren Abschluf3

+ Regelung der Gewichtsabnahmerate: Die Probentemperatur wird so ge-
steuert, dafl alle Zersetzungsvorgdnge mit einer voreingestellten konstan-
ten prozentualen Gewichtsabnahmerate ablaufen. (Dabei kann es wah-
rend manchen Vorgéngen sogar zu negativen Heizraten kommen.)

Diese Verfahrensweisen haben allesamt den Nachteil gemein, daR die Mes-
sungen sehrviel Zeitin Anspruch nehmen. Zum Einen birgt dies die Gefahrvon
Ergebnisverfalschungen durch langsame temperaturabhdngige Vorgénge
wie Oxydation und Absorption in sich, da ja die Probe auf lange Zeit hohen
Temperaturen und wechseinden Druck- und Feuchtigkeitsbedingungen aus-
gesetzt wird. Und zum Anderen wird natUrlich die Produktivitat teurer Anlagen
herabgesetzt.
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Das TA Instruments Hi-Res Verfahren

Das TA Instruments Hi-Res Verfahren der dynamischen Gewichtsverande-
rungsrate (DRTGA = Dynamic Rate TGA) verwendet einen ausgefeilten
Algorythmus zur Steuerung der Probentemperatur durch die Zersetzungsrate.
Ein zeitkontinuietliches dynamisches Nachregeln der Heizrate gewdhrleistet
eine standig optimale MefRaufldsung.

Wihrend einer hochauflésenden Rampe treten zeitweilig sehr hohe Heizraten
auf, ohne daR jedoch Reaktionstemperaturen (iberschossen wirden. In der
Regel lauft eine hochaufidsende Rampe mindestens genauso schnell ab wie
eine vergleichbare heizratenkonstante Rampe, wobei sie eine wesentlich
bessere MeRaufldsung lisfert.

Der Segmenttyp HochauflésendeRampe
(Hi-Res Ramp Segment)

Der neue Segmenttyp Hochauflésende Rampe verdndert die Heiz-, bzw.
Kilhirate des Ofens standig entsprechend der Gewichtsabnahme der Probe,
um zu jeder Zeit die groRtmogliche MeRauflosung zu liefern.

Das Segment hat die Syntax:

Ramp <Heizrate>'C/mn res <Aufldsung> to <Endwert>"C

Dabei sind:

<Heizrate> die groRkte zu verwendende Heizrate (0.01 bis 200 K/
min)

<Auflésung> die zu liefernde Auflésung (-8.0 bis +8.0)

<Endwert> die Temperatur mit der das Segment abschlieRen soll
(-200 bis 1000 °C)

Beispiel:

Ramp 50.0°C/mn res 4.0 to 800.00°C
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Abgesehendavon, dafl das Hi-Res Rampensegmentdie Heizratewahrend der
Temperaturrampe dynamisch in Reaktion auf die zeitliche Ableitung der
Gewichtsveranderung steueri, gleicht es dem gewdhnlichen Rampenseg-
ment. Jede Zunahme der Gewichtsverdnderungsrate (gemessen in Prozent
pro Minute) flhrt zu einer automatischen Verringerung der Heizrate und
umgekehrt. Dabei bewegt sich die Heizrate innerhatb des Bereichs von 0.001
K/min bis zu der als Segmentparameter angegeben maximalen Heizrate.

Der Segmentparameter <Aufldsung> steuert die Starke der Abhangigkeit der
Heizrate von der Gewichtsveranderungsrate; Je grofRer der Betrag des fur die
Auflésung angegebenen Wertes, desto stérker die Abhangigkeit; dies fUhrtin
der Regel zu einer gréeren MeRaufldsung und zu einer l&ngeren Ausfih-
rungsdauer. Dieser dimensionslose Parameter kann zwischen -8.0 und +8.0
betragen. Hat er ein positives Vorzeichen, wird die Starke der Abhéngigkeit
standig dynamisch angepalt; ister negativ, bleibt die Starke der Abhéngigkeit
konstant. Die speziellen Eigenschaften dieser beiden Betriebsmodiwerdenin
den Abschnitten D-68.4 und D-6.5 detailliert behandelt.

Im Allgemeinen sind positive Auflosungswerte nltzlicher, und sie bringen in
den seltensten Fallen stérende Nebenwirkungen mit sich. Es gibt zwar keine
aligemeingultige Bestimmungsformel fiir den gunstigsten Auflésungswert far
einen Probenlauf, aberes haben sich einige allgemeine Richtlinien als nitzlich
erwiesen,

Wie bereits gesagt, liefern betragsmaliig groere Parameterwerte meist
héhere Auflosungen, und kleinere niedrigere Aufidsungen. Je naher der
angegebene Aufldsungsparameter bei Null ist, desto groRer muid die Ge-
wichtsverdnderungsrate werden, damit die Heizrate zuriickgenommen wird.
Wird der Aufldsungsparameter mit genau Null angegeben, flhrt das Segment
eine Rampe mit durchgehend konstanter Heizrate durch und verhait sich damit
genauso wie ein herkémmliches Rampensegment.

Bei einem Auflésungsparameter von +1.0 und einer maximalen Heizrate von
50 K/min liefert ein Hi-Res Rampensegment ungefahr dieselbe MeRauflésung
wie ein gewdhnliches Rampensegment bei 20 K/min. Dieses Verhaltnis
kénnen Sie auf andere Heizraten einfach lbertragen. Im Prinzip ist es so, da3
Sie die Basislinienabschnitte Ihres Probenlaufs schnell durchlaufen, in den
Ubergangsbereichen jedoch abbremsen um hier die héhere Aufldsung einer
geringeren Heizrate zu erhalten. Bei Probenlaufen, die zu einem grofRen Teil
aus Basislinienabschnitten bestehen, kommt es so zu einer erheblichen
Zeitersparnis ohne Auflésungsverlust.

GroRere Auflosungsparameterwerte fihren zu einer konsequenteren Anwen-
dung dieses Prinzips. Hier einige Faustregeln fur die Wahl der Parameter:

1. Wenn Sie tberhaupt keine Ahnung haben, welche Werte Sie einstellen
solien, verwenden Sie zunachst +3.0 fiir die Auflésung und 50 Kimin far
die maximale Heizrate.
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2. Probieren Sie dann bei gleicher Heizrate in Schritten von 1.0 groftere
Werte aus und vergleichen Sie die Ergebnisse. Negative Werte flr den
Aufldsungsparameter sind in Abschnitt 8.5 beschrieben.)

3. Fur einigermafen typische Probenlaufe eignen sich Auflésungswerte
zwischen 3.0 und 5.0. Wenn explosionsartige Vorgange (mit Gewichtsab-
nahmeraten ab 50 %/min) zu erwarten sind, oder wenn Sie die Versuchs-
dauer reduzieren mochten, empfehlen sich Werte unter 3.0. Werte Uber
5.0 sind dann anzuraten, wenn sehrlangsame Vorgange (unter 0.5 %/min)
zu erwarten sind, oder wenn die Zersetzungsrate klein gehaiten werden
soll.

Bei positiven Aufldsungswerten sind in der Regel maximale Heizraten zwi-
schen 10 und 50 K/min am glinstigsten. Dies giit, wie gesagt, in der Regel;
Spezialfalle kénnen durchaus gute Grinde fir vollig andere Werte liefem.
Wenn Ihre Probe sehr dicht beieinanderliegende cder sehr plotzliche Reaktio-
nen aufweist, solliten Sie mit kleineren Heizraten operieren. Unter 5 K/min
brauchen Sie dabei gemal unserer Erfahrungjedoch aufkeinen Fallzu gehen,
da das dynamische Hi-Res Verfahren die Heizrate automatisch reduziert,
sobald etwas passiert. Temperaturbereiche, von denen Sie ohnehin wissen,
daR keine Reaktionen darinliegen, kénnen Sie natdriich mit gréfteren Heizra-
ten durchfahren. Der Einsatz von Hi-Res Rampensegmenten unterliegtkeinen
besonderen Beschrankungen; Sie dirfen Giberall dortin einer Methode stehen,
wo auch ein herkdmmiiches Rampensegment stehen diirfte. Alle drei Parame-
ter eines Hi-Res Rampensegments kdnnen auch wéhrend dessen Ausflhrung
iiber den MODIFY SEGMENT-Befehl Ihrer Steuereinheit verandert werden (s.
Handbuch threr Steuereinheit).

Mehr Hinweise zur Wah! des Aufldsungsparameters finden Sie in Abschnitt 6.
dieses Anhangs.

Das Erstellen van Methoden im Allgemeinen ist beschrieben in den Kapitein 5
und 6 dieses Handbuchs, sowie in Kapitel 4 des Handbuchs Ihrer Steuerein-
neit.

Ein Vergleichsbeispiel

Zum Vergleich der Ergebnisse der hochauflésenden TGA mit denen der
herkéommlichen haben wir einige Probenliufe durchgefihrt und bilden hier die
Ergebnisse ab. Es wurde jeweils eine Probe Kalziumoxalat Monohydrat
(CaC,0,+H,0) in einer einzelnen Rampe bzw. hochaufidsenden Rampe von
Umgebungstemperatur bis auf 800°C aufgeheizt.
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Die Abbildungen D-1 und D-2 zeigen konstante Heizraten von 20 K/min und
von 1 K/min. Bilder D-3, D-4 und D-5 sind unter Verwendung von hochauflé-
senden Rampen mit einer maximalen Heizrate von 50 K/min entstanden, und
zwar mit Auflésungsparametern von 3.0, 4.0 und 5.0. In Bild D-6 sind die
Verldufe der Ableitungen der Gewichtsabnahmen nach der Temperatur aller

finf Probenl&ufe (ibereinander eingezeichnet (wozu jeweils ein Glattungsfen-
ster von 5 Kelvin eingestellt wurde).

Sample:

Calclum Oxalate Monohydrate T G A File: C:CAOX.01
Slze: 10.0280 mg Operator: B. 5. Crowe
Method: 20°C/min to 800°C Run Date: 6-Jun-91 12! 13
Comment: 100 ml/min N2 purge., Normal TGA 3can
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Bild D-1
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Sample: Calcium Oxalate Monohnydrate T G A File: C:CAOX.CS

Sizer 10.0010 mg oOperator; B, $. Crowe
method: 1°C/min to 800°C Aun Date: B-Jun-31 18 02
Comment: 100 ml/min ®2 purge, Hormal TEA scan
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Bild D-2
S le: Calct Oxalate M hydrat File: C:Cca0X.02
S?ZE:E 13.;933 m;a Fee Honehygrate T G A Dpeiator‘: 8, S. Crowe

Method: S0°C/min Res 3.0 to 800°C Aun Date: 6-Jun-91i 14:07
Comment: 100 ml/min N2 purge. Hi-fAes(tm) TEA scan
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Bild D-3
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Sample: Calcium Oxalate Monohydrate T G /_\\ File; C:CADX.03

Size: 10.0140 mg Operatar: B. 8. Crowe
Method; S0°C/min Res 4.0 to 800°C Aun Date; B-Jun-91 14:55
Comment: 100 ml/min M2 purge, Hi-Res(tm} TGA scan
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Bild D-4
Sample: Calcium 0Oxalste Monochydrate TF\ A File; C:CAQX.04
Size; 10.0540 mg 1 Operator; B, S. Crowe
Methed: S0°C/min Res 5.0 to BGO°C Hun Date: B-Jun-91 16: 24
Comment: :00 ml/min w2 purge. Hi-Res (km) TGA scan
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Bild D-5
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Sample: Calcium Oxalate Monohydrate T G A

Method: Ramp to BOO°C ) )
Comment: Comparison o¢f normal and Hi-Res (tm) TGA weight % derivatives
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(2) 1°C/min, Normal Ramp; (b) Res 5.0, 50°C/min; (¢} Res 4.0, 50°C/min;
(d) Res 3.0, 50°C/min; (g) 20°C/min, Normal Ramp

Bild D-6

Wie aus den Graphen zu ersehen ist, erfédhrt das Kalziumoxalatim Verlauf der
Versuche drei Gewichsverluste, und zwar indem es (1) Wasser, (2) Kohienmo-
noxid und (3) Kohlendioxid abgibt. Wenn wir die 1 K/min-Rampe (Bild D-2) mit
der 20 K/min-Rampe (Bild D-1) vergleichen, erkennen wir, dall der erste
Gewichtsverlust (Wasser) deutlich besser, die anderen beiden aber kaum
besser aufgeldst sind. Desweiteren sehen wir, dal erwartungsgemaf niedri-
gere Reaktionstemperaturen gemessenwurden. Die 1 K/min-Rampe nahm 39
Minuten in Anspruch; die 20 K/min-Rampe knapp dreizehn Stunden.

Kommenwir zu den hochauflésenden Rampen: Beieinem Aufldsungsparame-
tervon 3.0 (Bild D-3) entstand in nur zwei Dritteln der Zeitein von der Aufiosung
her mit der konventionellen 20 K/min-Rampe vergleichbares Ergebnis. Ein
Auflésungsparameter von 4.0 (Bild D-4) lieferte in ca. derselben Zeit ein

deutlich besseres Ergebnis, und einer von 5.0 (Bild D-5) in der doppelten Zeit
ein sehr viel besseres,

Vergieichen Sie anhand Bild D-6, wieviel schlanker und héher die Peaks bei
hochauflésenden Rampen sind. Beachten Sie auch, wie mit zunehmendem
Aufidsungsparameter geringere Reaktionstemperaturen verzeichnet werden.
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Dies rthrt daher, da zur Beibehaltung der gewiinschten Gewichtsverlustrate
auf den von dem jeweiligen Auflésungsparameter diktierten Wert wihrend der
Reaktionen immer geringere Temperaturen notwendig sind.

Insgesamtwerden Sie zustimmen, daf das hochaufldsende Rampensegment
bei einfacher Handhabung erheblich bessere Auflosungen bringt, chne mehr
Zeit als ein herkdmmliches Rampensegment zu bendtigen. In dem Folgenden
Abschnitt lernen Sie Spezielle Verfahren zur noch besseren Ausnutzung der
durch die drei neuen Segmenttypen gebotenen Moglichkeiten kennen.

Fortgeschrittene Verfahren der
Hochauflésenden TGA

In diesem Abschnittfinden Sie detaillierte Anleitungen zu Verfahren, mitdenen
Sie die Fahigkeiten lhres Hi-Res Erweiterungspaketes voll ausschépfen
kénnen. Desweiteren finden Sie hier eingehende Informationen, die lhnen
helfen sollen, die Verfahren auf lhre speziellen Anwendungen anzupassen.

Wie das mit Neuerungen nun mal ist, werden Sie sich auch an diese zunachst
einmal gewdhnen missen. Sie sollten sich die Zeit génnen, ein wenig
herumzuprobieren, um dann genau zu wissen, was Sie mit hochauflésender
TGA unter Einsatz welcher Verfahren erreichen kénnen, und was nicht.

Abgrenzung der Fahigkeiten

Die oft gestellte Frage "Wird mir hochaufldsende TGA in meiner Anwendung
eine erheblich bessere Aufldsung bringen?” kann nicht pauschal mit einem
bedingungslosen“Ja” beantwortetwerden, so gernwir das auch téten. Leider

gibt es Anwendungsbereiche, in denen mit hochaufldsender TGA nur eine
unwesentlich bessere Aufidsung erzielt werden kann. Im folgenden finden Sie
einige Abgrenzungskriterien, die festzustellen helfen, welche Aufldsungsge-
winne fr eine gegebene Versuchsstellung von der hochauflésenden TGA zu
erwarten sind.

Anmerkung: Auch wenn die hochauflésende TGA in bestimmten Fallen kaum
bessere Auflosungen bringt, so spart sie doch immer Maschinenzeit ein und
vergrélert so das Produktivitdtspotential Thres Labors.

Seite 143




D-6.2

Trennbarkeit von Materiallibergangen

In aller Regel bringen die Verfahren der hochauflosenden TGA ganz erhebli-
che Aufldsungsgewinne mit sich. Dies trifft jedoch nicht zu auf Materialliber-
gange, die nicht allein anhand von Zeit und Temperatur getrennt werden
kénnen. Das ist der Fall, wenn mehrere Zersetzungsreaktionen bei sehr dicht
beieinander liegenden Temperaturen eintreten und deren Zersetzungsraten
sehr anhnlich sind. In solchen Failen ist eine Trennung der einzelnen Reaktio-
nen voneinander nur unter Hinzuziehung weiterer Manahmen wie Anderung
des Drucks oder der Zusammensetzung der Probenatmosphére, Analyse der
abgegebenen Gase usw. maglich.

Wenn Sie von einer bestimmten Probensubstanz wissen wollen, ob die
hochauflésende TGA ihre Einzelreaktionen aufzulésenvermag, gehen Sie wie
folgt vor: Fahren Sie je einen Probenlauf mit 20 K/min und mit 1 K/min unter
ansonsten gleichen Bedingungen.

Wenn der langsamere Probenlauf die Einzelvorgénge nicht merklich besser
trennt als der mit 20 K/min, ist es einigermalen wahrscheinlich, dalk in diesem
Fail auch die hochaufldsende TGA keine ausreichende Trennung bringen
wirde.

Die Zusammensetzung des verwendeten Spulgases ist ein wichtiger Faktor,
Luft, Stickstoffund Argon sind hier am gangigsten; manche Probensubstanzen
oxydieren am Luftsauerstoff, andere reagieren mit Stickstoff. Manchmal
vermag eine chemische Reaktion mit dem Sptlgas einzelne, sich ansonsten
iberlappende Zersetzungsvorgange zu trennen; manchmal ist es umgekehrt.
Wenn das Verhalten der Probensubstanz nichtvarnerzusagenist, empfiehltes
sich, Testlaufe in Luft und in Stickstoff durchzuftGhren und auf Unterschiede im
Verhalten zu vergleichen. Baedenken Sie auch, da3 Feuchtigkeitsgehait und
Verunreinigungen des Spllgases sich auf einzelne Zersetzungsvorgange
auswirken kénnen.

Wenn die sich Gberlappenden Einzelvorgénge sich in ihren Zersetzungsraten
stark unterscheiden, kann eventuell durch schrittweises isothermisches Auf-
heizen oder durch Aufheizen mit konstantem Heizratenreaktionsfaktor (Hi-Res
Rampe mit negativem Auflosungsparameter) Auflosung gewonnen werden.
Fahren Sie, um dies herauszufinden, ein gewéhnliches Rampensegment bis
zur Reakticnstemperatur und halten Sie diese dann isotherm bis nach Been-
digung des Vorganges. Erstellen Sie dann einen Graphen von der zeitlichen
Gewichtsverdnderungsrate Uber der Zeit und betrachten Sie die Form der
Kurve: Wenn alle Einzelvorgdnge ahnliche Zersetzungsraten aufweisen,
erkennen Sie dies an einer gleichmaRig exponentieli abfallenden Kurve. Wenn
aber ein anfanglich steiler exponentieller Abfall zu einem flachen exponentiel-
len, fast linearen Verlauf abknickt, liegen unterschiedliche Zersetzungsraten
vor, und die Anwendung des obigen Verfahrens ist erfolgversprechend (s.
Abschn. D-6.15.1).

Seite 144




D-6.3

Eine dritte Mdglichkeit der Trennung von Einzelvorgdngen besteht in der
Verdnderung des atmosphérischen Drucks wahrend des Probenlaufs. Dazu
verkapseln Sie die Probe am einfachsten in einem hermetischen DDK-Tiegel
(hermetic DSC pan), in den Sie dann ein Loch von bis zu 0,1 mm stechen. Bei
einem Zersetzungsvorgang baut sich dann durch die Gasentwicklung ein
Druck auf, der einen oder mehrere der sich tiberlappenden Einzelvorgdnge
verzdgern kann. Um festzustellen, ob dieses Verfahren an einer bestimmten
Probe etwas nltzt, missen Sie es einfach ausprobieren. Wenden Sie dieses
Verfahren grundsatzlich mit einem hochauflésenden Rampensegment an;
meist fhren konstante Heizratenreaktionsraten (negative Auflésungspara-
meter) zu den besten Ergebnissen.

Anmerkung: Der wahrend der Zersetzungsvorgange auf die Probe einwirken-
de Druck fuhrt auf jeden Fall dazu, dal mit diesem Verfahren etwas hohere
Reaktionstemperaturen als sonst gemessen werden.

Wahl eines geeigneten Verfahrens

Das optionale Erweiterungspaket fiir hochaufldsende TGA stellt mehrere
Techniken der Versuchssteuerungin Abhdngigkeit von Probengewichisveran-
derungen zur Verfliigung. Dabei kann wahlweise nach absolutem Betrag der
Gewichtsveranderung oder nach zeitlicher Gewichtsverdnderungsrate ge-
steuert werden. Insgesamt ermdglichen diese neuen Verfahren eine ganz
neue Dimension der Versuchsprogrammierung.

In den vorigen Abschnitten habenwir die neuen Verfahren, deren Eigenschat-
ten und Einsatzmaéglichkeiten grob skizziert; In den folgenden prasentieren wir
jedes nocheinmal eingehender, zusammen mit weiteren Hinweisen zur opti-
malen Wahl der Segmentparameter.
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D-6.5

Hochauflésende Rampe mit
dynamischer
Gewichfsveranderungsrate

Eine hochauflosende Rampe mit dynamischer Gewichtsverdngerungsrate
programmieren Sie, indem Sie ein Hi-Res Rampensegment mit einem positi-
ven Aufldsungsparameter versehen. Wahrend der Segmentausfihrung wird
die Heizrate des Ofens standig im Bereich zwischen einem festen Minimum
und der im Segment angegebenen maximalen Heizrate angepalt; sie bleibt
wahrend der gesamten Rampe positiv. In die mathematische Formel zur
Bestimmung der jeweils angemessenen Heizrate gehen sowohl die vorgege-
benen Gréken Aufldsungsparameter, Empfindlichkeitseinstellung und maxi-
male Heizrate, als auch die jeweils aktuellen Werte fir momentane relative
Gewichtsveranderungsrate (Differenzialquotient), in einem Zeitfenster gemit-
telte relative Gewichtsverdnderungsrate (Differenzenquotient), Temperatur
und Zeit ein.

Die hochauflésende Rampe mit dynamischer Gewichtsverénderungsrate ist
das schnellste und zuverlassigste derneuen Verfahren, da sie die Heizrate nur
dort wo nétig zuriicknimmt, und auch dann einen glatten Heizratenvertauf
gewahrleistet. In der Regel kénnen aufgrund ihrer Eintrittstemperaturen unter-
scheidbare Vorgange voneinander getrenntwerden, und das Verfahren eignet
sich vorzuiglich zur Grobabtastung véllig unbekannter Substanzen in grofien
Temperaturintervallen. Wenn kein besonderer Grund vorliegt, ein anderes
Verfahren der hochaufidsenden TGA einzusetzen, sollte auf die hochaufla-
sende Rampe mit dynamischer Gewichtsverdnderungsrate stets die erste
Wahl fallen.

Hochauflosende Rampe mit konstanter
Gewichtsveranderungsrate

Eine hochauflésende Rampe mit konstanter Gewichtsveranderungsrate pro-
grammieren Sie, indem Sie ein Hi-Res Rampensegment mit einem negativen
Auflésungsparameter versehen. Wannimmer wahrend der Ausflihrung einer
solchen Rampe die vorgegebene relative Gewichtsverdnderungsrate Gber-
schritten wird, wird die Heizrate reduziert; dies kann zu einem zeitweiligen
Kiihlen der Probe fithren. Wannimmer die Gewichtsverdnderungsrate unter-
schritten wird, wird die Meizrate erhoht, jedoch nie (iber die vorgegebene
maximale Heizrate hinaus. Die Folge ist eine bessere Auflésung der Vorgange,
da jeder Einzelvorgang auf das vorgegebene Mal} abgebremst wird, selbst
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wenn dies eine Abkihlung erfordert: Auf diese Weise wird sichergestelit, daf
der Vorgang abgeschlossen ist, bevor durch weitere Temperaturerhéhung der
néchste ausgeldst wird. Bild D-13in Abschnitt D-6.14.3 zeigt ein gutes Beispiel
flr eine hochauflésende Rampe mit fester Gewichtsverdnderungsrate. Sie
wurde an einer Natriumhydrogenkarbonatprobe mit einer maximalen Heizrate
von 10 K/min und einem Auflésungsparameter von -4.0 gefahren.

Besonders sinnvoll ist die hochaufldsende Rampe mit fester Gewichtsverdn-
derungsrate beidruckhaltender Verkapselung der Probe. Dann bremst sich die
Reaktion {ber den sich im druckhaltenden Probentiegel aufbauenden Gas-
druck selbst; Die Reaktion [duft mit beinahe konstanter Reaktionsrate und bej
annahernd konstanter Temperatur ab. Desweiteren treten entlang des Pro-
benquerschnitts nur wesentlich geringere Druckunterschiede auf; Die Reakti-
on verlauft auch in rdumlicher Hinsicht sehr viel gleichmaBiger. Der Eintritt
weiterer, bei hdheren Temperaturen stattfindender Reaktionen wird bis zum
Abschluf? bereits laufender Reaktionen effektiv verhindert.

Woimmer die Reaktionsrate begrenzt oder kontrolliert werden muf, empfiehit
es sich, mit konstanter Gewichtsverdnderungsrate zu arbeiten. Dies ist bei-
spielsweise bei pyrotechnischen, stark exothermen oder selbskatalysierenden
Reaktionen, sowie bei Gasdiffusionsreaktionen der Fall. Ebenso, wenn zu
einer vorgegebenen Reaktionsrate die Ubergangstemperatur bestimmt wer-
den soll.

Ein weiterer Anwendungsfall ist der, wo einem vergleichsweise geringfiigigen
Ubergang eine erhebliche Hintergrundreaktion mit einigermalen konstanter
Gewichtsveranderungsrate Uberlagert ist. Wenn ein Schwellwert in der Ndhe
der bei der maximalen Heizrate von der Hintergrundreaktion verursachten
Gewichtsverdnderungsrate angesetzt wird, wird ein merkiicher Riickgang der
Heizrate nur bei Eintritt des kleineren Ubergangs stattfinden.

Die Ableitung der Gewichtsverdnderung nach der Temperatur kann zyklisch
aussehen und sowohl positive als auch negative Peaks aufweisen. Der Grund
hierfar ist, dai die Probe bei Uberschreitung der vorgegebenen zeitlichen
Gewichtsveranderungsrate automatisch gekihlt wird. Meist kann die Erschei-
nung der Kurve der thermischen Ableitung durch Einstellen eines gréReren
Glattungsfensters im Auswertungsprogramm deutlich verbessert werden.

Far den Betrieb mit fester Gewichtsverdnderungsrate empfehlen sich im
Allgemeinen niedrige Heizraten (zwischen 1 und 10 K/min), da so das
Uberschiefen der Reaktionsraten und Ubergangstemperaturen auf ein uner-
hebliches MaR begrenzt wird. Meist missen mehrere Probenldufe gefahren
werden, um den glinstigsten Gewichtsverdnderungsratenschwellwert fiir eine
Probensubstanz zu bestimmen. Bei sehr reaktiven Substanzen, oder wenn
jede Uberschreitung des Voreingestellten Schwellwertes unbedingt vermie-
den werden muB, sollte eine noch geringere maximale Heizrate gewahlt
werden. Dies giltinsbesondere bei sehr geringen Reaktionsraten (unter 0.1 %/
min).
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D-6.6

Da die Heizratensteuerung den Verlauf der Gewichtsverdnderungsrate auf
einen sehr engen Bereich beschrankt, kann es vorkommen, daft sich zwei
Materialibergdnge im MefRergebnis voliig unterschiedilich darstellen, obwohl
ihre Gewichtsveranderungsraten sich nur geringflgig voneinander
unterscheiden. Ein Vorgang, der nicht ganz an den eingesteliten Gewichts-
veranderungsratenschwellwert herankommt, wird mit hoher Heizrate passiert
- er stellt sich dhnlich dar wie in der herkémmlichen TGA. Ein &hnlicher
Vorgang, der den Schwellwert nur knapp Uberschreitet, kann jedoch ein
starkes Zuriicknehmen oder sogareine zeitweise Umkehr der Heizrate bewirken.
Bild D-13 zeigt einen solchen Fall: Der Kristallwasserveriust bei 85 °C und der
Hydrogenkarbonatiibergang bei 100 °C nehmen in der Kurve des relativen
Probengewichts Uiberder Probentemperatur vollig unterschiedliche Gestaltan.
Solche Effekte gehen mit steigender Empfindlichkeitseinstellung zunehmend
zuriick {s. Abschn. 6.14.3). Auch kénnen sie durch den Einsatz mehrerer
aufeinanderfolgender Rampensegmente vermieden werden, wenn jeder
Materiallibergang mit einer speziell daftr konfigurierten Rampe passiert wird.

Gewichtszunahme-Analysen

Wenn auch der groite Teil aller TGA-Analysen zur Untersuchung von Zerset-
zungsvorgéngen dient, so gibtes doch Anwendungenwo Gewichtszunahmen
untersucht werden - wie etwa Oxydationsvorgénge. Die Verfahren der hoch-
auflibsenden TGA lassen sich auf Gewichtszunahmen ebensogut anwenden;
Es wird der absolute Betrag des Gewicntsverdnderungssignals zur Heizraten-
steuerung herangezogen. Der Signatbereich 143t Gewichtszunahmen von bis
zu 200 % zu. Die Bedeutung der Gewichtsveranderungsrate und ihre Abhan-
gigkeiten von der maximalen Heizrate, von dem eingesteilten Auflosungspa-
rameter und von der Empfindlichkeitseinsteliung sind exakt dieselben wie bei
Zersetzungsanalysen.

Auch wenn innerhalb eines Probenlaufs sowohl Gewichtsverluste als auch
Gewichtszunahmen auftreten, werden beide korrekt aufgenommen. Wenn
sich jedoch ein Gewichtsabnahmevorgang und ein Gewichtszunahmevorgang
{iberlappen, kann natrich nur die Gesamtgewichtsverédnderung aufgenom-
men werden; Eine Trennung der beiden Vorgénge ist nichtunbedingt moglich.
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Qualitative Analysen

Bei vielen Probensubstanzen ist es garnicht mdglich, sich (berlappende
Einzelvorgange gut genug voneinander zu trennen um Ergebnisse von quan-
titativer Aussagekraft zu erhalten. Das bedeutet jedoch nicht, dal keine
brauchbaren Informationen aus einem TGA-Probenlauf zu gewinnen wéren:
Oft wird eine exakte Zusammensetzungsanalyse Uberhauptnicht bendtigt,
sondern lediglich eine Zuordnung zu einer von mehreren bekannten Material-
gruppen. In der Qualitdtssicherung mufd oft kontrolliert werden, inwieweit eine
Charge von vorgegebenen ideal-Eigenschaften abweicht.

Position, Hohe und Form der einzelnen Peaks in der Kurve des abgeleiteten
Probengewichts aus einem TGA-Probenlauf ergeben ein fir die Probensub-
stanz charakteristisches Bild. Indem die Kurve aus einem zu klassifizierenden
Probenlauf mit dartibergelegten Referenzkurven verglichen wird, kann leicht
eine Ja/Nein-Entscheidung geféllt werden. (Der Verlauf der Proben-
gewichtskurve ergibt ebenfalls ein charakteristisches Bild, und kann ebenfalls
verwendet werden).

Da jeder Einzelbestandteil einer Probe, flr sich alleine einem Probenlauf
unterzogen, sich reproduzierbar in einem bestimmten Temperaturbereich mit
einer bestimmten Gewichtsveranderungsrate zersetzt bzw. verfliichtigt, kdnn-
te man meinen, daf die genaue Zusammensetzung einer unbekannten Probe
bestimmtwerden kdnnte, indem jede enthaltene Substanz durch Vergleich der
Peaks aus einer Bibliothek von TGA-Kurven herausgesucht wirde. Leider
muf eine derartige Vorgehensweise in aller Regel fehlschlagen, da Wechsel-
wirkungen zwischen einzelnen Bestandteilen oft zu thermischem Verhalten
fuhren, in dem keine der Bestandteile (wie sie sich flr sich alleine verhaiten
wirden) erkennbar sind. Die Wechselwirkungen kénnen chemischer oder
physikalischer Art sein:

+ Beispielsweise kann ein in einer Reaktion freiwerdendes Gas eine andere
Reaktion hemmen oder beschleunigen (z.B. Kohlendioxid).

+ Molekulare Anziehungskréfte (z.B. in vernetzten Mischpolymeren) kdnnen
das Austreten einer flichtigen Komponente bis zu einer héheren Tempe-
ratur verzégern, wobei das Freiwerden einer weniger flichtigen, aber von
der Vernetzung nicht berhrten Komponente sogar beschleunigt werden
kann.

+ Eine gitterartige Struktur (wie z.B. die von Gummi) kann geléste Molek(ile
(z.B. Ol) in ihrer Bewegungsfreiheit derart hemmen, daR sie sich erst weit
{berihrem normalen Siedepunktundlangsamer als gewohnt verfliichtigen
kdnnen.
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- Mehrere Einzelkomponenten einer Substanz kénnen wéhrend des Erhit-
zens chemisch miteinander zu Verbindungen reagieren, die sich im
weiteren Verlauf des Heizens véllig anders verhalten, als es die ursprang-
lichen Komponenten getan hétten.

Vorbereiten der Probe

Wie schon in der herkémmlichen TGA kénnen die GrofRe der Probe und ihre
Lage im Tiegel bedeutende Auswirkungen auf das MeRergebnis haben,
besonders bei stark inhomogenen {z.B. oberflichenbeschichteten) Proben. In
solehen Fatlen soliten Sie méglichst mehrere Probentaufe mit auf verschiede-
ne Seiten gelegten Proben fahren, Ein Zerkleinern der Probe ware eigentlich
sehr naheliegend; beachten Sie jedoch, daR die Probe in zerkleinerter Form
ganz andere physikalische und/oder chemische Eigenschaften haben - und
ein entsprechend unbrauchbares MefRergebnis liefern - kann.

Die GroRe der der Atmosphire ausgesetzten Oberflache der Probe ist oft ein
wichtiger Faktor. Wenn eine Probe schmilzt, nimmt sie in der Regel die Form
einer flachen Scheibe mit dem Durchmesser des Tiegelbodens an. Dies
bedeutet fir Granulate und Pulver meist eine starke Abnahme der ausgesetz-
ten Oberflache; fir festkdrperige Proben in der Regel eine Zunahme. Bei der
Arbeit mit offenen Probentiegeln ist es meist wiinschenswert, das Verhaltnis
von freier Probenoberfliche zu Probenmasse Uber den gesamten Probenlauf
hinweg zu maximieren, damit Zersetzungsprodukte schneller austreten und
Reaktionen mit Atmosphérengasen gleichmaRiger ablaufen kénnen. Dies
spricht fir kleine Proben und fur eine moglichst gleichmagige Verteiiung tber
den Tiegelboden. Bei Verwendung von druckhaltenden Tiegeln ist der Einfluf
der freien Probenoberflache in aller Regel vernachlassigbar.

Im Allgemeinen empfehlen sich Proben von 5 bis 15 mg. Bei selbsterwarmen-
den oder autokatalytischen Probensubstanzen kénnen noch kleinere Proben
angebracht sein, um einem UberschieRen der Temperatursteuerung entge-
genzuwirken. (Dies ist vor Allem bei Hi-Res TGA mit fester Gewichtsverande-
rungsrate von grofer Bedeutung.) Wenn nur geringflgige Gewichtsverande-
rungen zu erwarten sind (unter einem Prozent), sollten Proben von 50 bis 100
mg gefahren werden. Die gréRtmdgliche Gewichtsauflosung kann knapp
unterhalb der MeRbereichsgrenze des TGA 2950 von 100 mg erzielt werden.

Bei groRen Proben, die sich innerhalb kurzer Zeit zu einem groBen Tell
zersetzen, kénnen die Zersetzungsprodukte zum Problem werden: Der Spal-
gasstrom tragt sie moglicherweise nicht schnell genug aus der Probenkammer
heraus, um ein Verunreinigen des Ofens und des Kihimantels zu verhindern.
Solche Verunreinigungen werden natirlich den Rest des Probenlaufs mehr
oder weniger stark verfilschen; wenn sie danach nicht entfernt werden, auch
zuk{inftige Probenlaufe.
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Einige Substanzen - insbesondere Polymere - bilden wahrend des Erwdrmens
eine “Haut” an ihrer Oberflache, die freiwerdende Zersetzungsgase am
sofortigen Austritt hindert. Vielmehr entstehen Blasen, und es besteht die
Gefahr, da® diese mit dem Probenthermoelement in Kontakt kommen - und
damit den Probenlauf und méglicherweise auch das Probenthermoelement
unbrauchbar machen. Wahrscheinlich haben Sie in lhrer Kindheit einmal die
Erkenntnis gewonnen, dal® eine Kaugummiblase nur dann so richtig gro
werden kann, wenn man sie ganz langsam aufbldst. Entsprechend werden in
der TGA Blasen um so mehr zur Gefahr, je geringer die Reaktionsrate ist.
Daher werden Blasen in der hochauflésenden TGA (wo die Reaktionsraten
absichtlich begrenzt werden) zu einem ungleich gréReren Problem als in der
gewdhnlichen TGA. Achten Sie also bei mittleren und groRen blasenbildenden
Proben auf einen ausreichenden Sicherheitsabstand zum Probenthermoele-
ment.

Platzende Blasen in der Probe schlagen sich natiirlich auch in den gewonne-
nen TGA-Kurven als sehr plétzliche geringfilgige Gewichisveranderungen
nieder. Die Bilder D-7 und D-8 veranschaulichen dies an Beispielen mit Poly-
Ethylen-Vinyl-Azetat: in Bild D-7 sehen Sie bei etwa 400 °C einen plotzlichen
Gewichtsverlust durch eine platzende Blase, der in der Ableitungskurve als
kleiner Stérpeak sichtbarist. In Bild D-8 sieht man sehr deutlich, wie sichinder
Zeit zwischen 65 und 85 Minuten nacheinander mehrere Blasen bilden und
platzen. Aus den oben erwdhnten Grinden treten diese Erscheinungen in der
hochauflésenden TGA weit starker auf als in der herkdmmilichen. Sie kénnen
innen durch Verringern der Aufldsungseinstellung, durch Erhéhen der maxi-
malen Heizrate und/oderindem Sie eine kleinere Probe verwenden, entgegen-
wirken.

Sample: Poly (ethylene-vinyl acetate) TG A File: A:EVA40-HR, 44
Size: B.3550 mg Operator: B. S. Crowe
Methed: 50°C/min res 5.0 to 700°C Run Date: 29-Jan-81 i@: 37

Comment: 100mi/min N2 purge, Hi-Res(tm) TGA scan, 40% vinyl acetate

[£9)]

[——] Weight

1004 . .
a6 -
60—~

40

Deriv. Weight (%/°C)

Sy L
‘-..___‘
04 —————
| T T T T T T T T T T b B
275 lel4] 325 350 375 400 425 450 475 500 525
Temperature {°C) General V4.2C TA [nst 2000

Seite 151




Sample: Poly (ethylene-vinyl acetate) *r [5 /& File: A EVA40-HA.A44
Size: 8.3550 mg gperator: 8, 5. Crowe

Method: 50°C/min res 5.0 to 700°C Aun Date: 28-Jan-91 {6 37
Comment: 100ml/min N2 purge, Hi-Res (tm) TGA sgan, 40X vinyl acetate
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Bild D-8

D-6.9 Position des Thermoelementes

Im Allgemeinen solite das Thermoelement 2 mm {iber dem Boden des
Probentiegels (= 1 mm Uber dem Tiegelrand) positioniert werden. Eine
Entfernung zum Tiegelboden von bis zu 5 mm wirkt sich nicht nachteilig auf die
Ofensteuerung aus und kann bei selbsterwérmenden oder blasenbildenden
Proben helfen, den EinfluR dieser Ph&nomene auf das MeRergebnis zu

verringern.
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D-6.10 Besonderheiten bei der Auswertungvon
Hi-Res Probenlaufen

D-6.10.1 Automatische Fensterbereichswahl

Da in der hochauflésenden TGA die Heizrate fortlaufend
dynamisch angepalBt wird, kommtes in den Ubergangsbe-
reichen zu ganz erheblichen Temperatur-Nichtlinearitaten
unfer den aufgenommenen MeRpunkten. Beim Zeichnen
von Kurven fiihrt dies nicht zu Problemen, wohl aber wenn
beim Erstellen einer Auswertung die automatische Be-
reichswahl verwendet wird: Die automatische Bereichs-
wahl kann dann in Verwirrung geraten. Wenn dies eintritt,
werden Sie es daran erkennen konnen, daR z.B. Tangenten
eindeutig falsch (evtl. sogar fernab der Kurve) angelegt
werden, u.a.

Das Problem kommt dadurch zustande, daf? das Auswertungsprogramm - in
der Annahme, dafl die Mefpunkte aquidistant Gber das Auswertungsintervall
\{erteilt sind - ein Ubergangseinsatz-Fenster {iber die ersten 12,5% und ein
Ubergangsausklang-Fenster Gber die letzten 12,5% des Auswertungsinterval-
leslegt. Wenn nun - und das istin der hochaufldsenden TGA meistens derFall
- der Flankenabschnitt eines Auswertungsfensters sehr viel dichter mit Mel3-

punkten besetztist als der Basislinienabschnitt, wird die errechnete Tangente
von der Flanke Gbermafig “angezogen” und wird zu steil.

In solchen Fallen soliten Sie, um sinnvolle Auswertungsergebnisse zu erhal-
ten, die Ubergangsgrenzen manueil weiter nach Auen verschieben, sodai
Ubergangseinsatz-und Ubergangsausklang-Fenster nur noch Basislinienab-
schnitte enthalten. Kann so keine Abhilfe geschaffen werden, kénnen Sie die
Ubergangsmarkierungen manuell auf der Kurve plazieren.

D-6.10.2 Zeichnen der Ableitung nach der Temperatur

Ein weiteres Problem zu dem die ungleichméaRig verteilten Mefpunkte flhren,
ist das von verzerrten Ableitungskurven. Das Auswertungsprogramm be-
stimmt Ableitungen nach der Temperatur (erste und zweite) unter Verwendung
eines gréfenmanig einstellbaren Glattungsfensters. Bei zu groRen Glattungs-
fenstern erscheinen die Peaks der Ableitungen abgeflacht und mit geringerer
Auflosung. Bei zu kleinen Glattungsfenstern werden die Peaks der Ableitun-
gen nadeldinn und verrauschen.
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Die Voreinstellung fiir das Temperatur-Glattungsfenster betragt 10 K. Bei einer
typischen Hi-Res TGA-Kurve fiihrt ein Glattungsfenster von 5 K zu guten
Ableitungsdarstellungen; wenn Sie eine schérfere als die so erzielte Darstel-
lung wiinschen, kénnen Sie das Temperatur-Glattungsfenster weiter verklei-
nern. Ein kleineres Fensterals 1 K bringterfahrungsgemag keine brauchbaren
Ergebnisse.

Die Voreinstellung fir das Zeit-Glattungsfenster betrdgt 0,2 min und braucht
normalerweise nichtverandert zuwerden. Wenn die so erzielte Darstellung der
zeitlichen Ableitung UbermaRig verrauscht ist, kdnnen Sie das zeitliche Glat-
tungsfenster bis auf 1 min vergréRern.

Inder gewdhnlichen TGA besteht Gber die konstante Heizrate ein unmittelbarer
linearer Zusammenhang zwischen Zeit und Temperatur; die Ableitung der
Probengewichtskurve nach der Zeit ist von der Form her identisch mit der
Ableitung nach der Temperatur. Es spieltalso keine Rolle, ob nach der Zeit oder
nach der Temperatur abgeleitet wird.

Anders in der hochaufidsenden TGA: Hier besteht mitnichten ein linearer
Zusammenhang zwischen Zeit und Temperatur, da sich die Heizrate ja
kontinuierlich verandert. Folglich missen Sie, um wie gewohnt Temperaturab-
hangigkeiten zu sehen, auch nach der Temperatur ableiten. Um geringfigige
Ubergangen auszumachen und um zeitliche Reaktionsraten zu bestimmen,
kann es dennoch nitzlich sein, die zeitliche Ableitung des Probengewichts
Uber einer Temperaturabszisse abzutragen.

Wahl der maximalen Heizrate

In der gewdhnlichen TGA muB die Heizrate verdndert werden, wenn eine
bessere Aufldsung bendtigt wird. Der typische Anwender fahrt die meisten
seiner Probenldufe mit 20 K/min und bremst dort, wo schwer aufzuldsende
Ubergange stattfinden oder wo er interessante Vorgange vermutet auf 5 oder
1 K/min ab. Dabei hélt sich die Verwendung kleiner Heizraten wegen des damit
verbundenen riesigen Zeitaufwandes im Allgemeinen in sehr engen Grenzen.

In der hochaufiésenden TGA wird die Heizrate automatisch gesteuert, sodal®
in den Basislinienbereichen Zeit gespart wird, wahrend Ubergénge aber mit
niedrigen Heizraten eine bessere Auflésung gewonnen wird. Die maximale zu
verwendende Heizrate muR jedoch nach wie vor vom Anwender vorgegeben
werden. Auch in der hochauflésenden TGA wirkt sich die eingestellte maximale
Heizrate auf die MeRergebnisse aus, und stellt daher eine wichtige Parame-
tergréle dar.
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Die eingestellte maximale Heizrate istinsbesondere dann ein kritischer Faktor,
wenn mehrere sich (iberlappende Uberginge thermisch eng benachbart sind.
Bei 50 K/min kann die Verzdgerung, mit der die Probentemperatur der
Ofentemperatur folgt, genligen um die erste Reaktion zu Gberschielten und
damit deren Trennung von den folgenden Ubergénge zu verschlechtern. Dies
ist am auffilligsten, wenn der einem plétzlichen Ubergang vorausgehende
Basislinienabschnitt relativ konstant und um mehrere Gréfenordnungen klei-
ner als die Peakrate ist. Bei positiven Aufldsungseinsteliungenistim Normalfall
gine maximale Heizrate von 20 K/min glnstiger als eine von 50 K/min;
besonders, wenn es um unbekannte Substanzen geht und nur ein Probenlauf
pro Probe gefahren werden kann oder soll. Tiefer als 10 K/min zu gehenist so
gut wie nie erforderlich.

Bei negativen Aufldsungseinstellungen sind kleinere maximale Heizraten
ndtig, um das UberschieRen der Reaktionsrate in Grenzen zu halten. In den
meisten Fallen liegt die beste Wahl zwischen 1 und 10 K/min; Verwenden Sie
far's Erste am besten 5 K/min.

Ein wichtiger Unterschied zwischen Hi-Res TGA mit dynamischer Gewichts-
verdnderungsrate (positive Aufldsungseinstellungen) und Hi-Res TGA mit
konstanter Gewichtsverénderungsrate (negative Aufldsungseinstellungen)
besteht darin, daft die maximale Heizrate in letzterem Fall lediglich eine
Obergrenze darstellt, wahrend sie im erstgenannten Fall auch als Verstar-
kungsfaktor wirkf. Bei positiver Aufldsungseinsteliung wirkt sich die eingestell-
te maximale Heizrate wihrend des gesamten Probenlaufs aus,; bei negativer
Aufldsungseinstellung dagegen nur, wenn die Reaktionsrate soweit abfallt,
daR die Heizrate Uber das Maximum hinaus erhdht werden mufite, um die
Gewichtsverénderungsrate weiterhin konstant zu halten.

Bei negativer Aufldsungseinsteliung werden Ubergénge bei der maximalen
Heizrate, die nicht zu einem UberschieRen der Gewichtsverinderungsrate
flihrt und andererseits die Beibehaltung der vorgegebenen Gewichisverdnde-
rungsrate wahrend der gesamten Ubergang erlaubt, gleichgut aufgelst.
Allerdings erhéht sich mit der maximalen Heizrate stets auch die Gewichtsver-
anderungsrate der Basislinie, die so dem Aufldsungsschwellwert ndherkommt.
Damit bestehtdie Gefahr, daft Stérsignale von dem Steuerungsalgorithmus als
Ubergangsbeginn aufgefaltwerden und so zu einerunerwiinschten Riicknah-
me der Heizrate fihren. Bei hoher Aufldsungseinstellung kann es sogar
passieren, dald die Heizrate schwingt (wie in Bild D-14). Diesen Problemen
kann sowohl mit einer kleineren Heizrate als auch mit einem kleineren
Aufldsungsparameter abgeholfen werden.
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D-6.12 Wahl der Auflosungseinstellung

Der Auflésungsparameter, der in einem Hi-Res Rampensegment spezifiziert
wird, bestimmt den Sollwert der relativen Gewichtsverdnderungsrate. Bei
Betrieb mit dynamischer Gewichtsverdnderungsrate (positive Aufldsungsein-
stellungen) wird die Gewichtsveranderungsrate von dem Regelalgorithmus
innerhalb eines Toleranzbandes um den Sollwert gehalten. Dieses Toleranz-
band umfaft standardmaRig zwei GroRenordnungen; seine Gréfte ist aber
einstellbar (s. D-6.14).

Bei Betrieb mit konstanter Gewichtsverdanderungsrate (negative Auflosungsein-
stellungen) reagiert der Regelalgorithmus sehr abrupt auf jede Abweichung
vom Sollwert; die Gewichtsverdnderungsrate wird soweit irgend moglich
konstant gehalten. Bild D-9 zeigt eine Zuordnungstabelle von negativen
Aufldsungsparameterwerten zu den entsprechenden Sollwerten der relativen
Gewichtsverdnderungsrate.

Res 96/min Res % /min Res %/min Res %6/min

-0.1 282 2.1 282 -4.1  0.282 -6.1  0.0282
02 251 22 251 42 0.251 -6.2  0.0251
-03 224 -23 224 4.3 0.224 -6.3  0.0224
-04 200 -2.4 200 -44 0200 -6.4  0.0200
05 178 2.5 178 -45 0.178 -6.5  0.0178
06 158 2.6 1.58 -4.6  0.138 -0.6  0.0158
-0.7 141 277 1.41 -477  0.141 -6.7  0.0141
-0.8 126 -28  1.26 -4.8  0.126 -6.8  0.0126
09 112 29 112 -4.9  0.112 -6.9 00112
-1.0 10.0 -3.0 100 -5.0 0 0100 -7.0  0.0100
-1.1 - 891 -3.1  0.8%1 -5.1  0.089 -7.1  0.0089
-1.2 794 -3.2 0.794 52 0.079 -7.2 0 0.0079
-1.3 7.08 -3.3  0.708 -5.3 0071 -7.3 0.0071
-1.4 631 3.4 0.631 -5.4  0.063 -7.4  0.0063
-1.5 5.62 -35  0.562 -5.5  0.056 -7.5 0.0056
-6 5.01 -3.6  0.501 -5.6  0.050 =76 0.0050
-1.7 447 -3.7 0447 -5.7  0.045 =77 0.0045
-1.8 398 -3.8  0.398 -5.8  0.040 -7.8  0.0040
-1.9  3.55 -39 0355 -5.9  0.036 =79  0.0036
-2.0 3.16 40 0316 -6.0  0.032 -8.0  0.0032
Bild D-9
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Es gibt keine exakte Regel oder Formel zur Bestimmung der glinstigsten
Auflosungseinstellung. Die Wahleiner Auflosungseinsteliung und deren Nach-
besserung sind in erster Linie Erfahrungssache, wobei einige Richtiinien
helfen kénnen. Grundsétzlich ist es so, daf sich die MeRergebnisse bei
schrittweiser Anderung der Aufldsungseinstellung ebenfalls nur allmahlich
andern. Andererseits reagieren unterschiedliche Proben verschieden auf
Anderungen der Auflésungseinstellung, da die Gewichtsverdnderungsraten
einzelner Ubergénge auf unterschiedliche, oft sehr komplexe Weise von Zeit
und Temperatur abhéngig sind. Aufgrund der gegenseitigen Abhangigkeit von
Gewichtsverdnderungsrate und Heizrate lait sich keine Forme! angeben, mit
der man aus einem durchgefiihrten Probenlauf die optimale Aufldsungsein-
stellung direkt bestimmen kénnte; dahingehende Versuche verlaufen in der
Regel frustrierend.

Folgende Faustregeln haben sich dagegen als nltzlich erwiesen:

- Wenn Sie Uberhaupt keine Ahnung haben, welche Werte Sie einstellen
sollen, verwenden Sie zunédchst +3.0 fur die Auflésung und 50 K/min far
die maximale Heizrate. Dies flhrt zu einer magig starken Regelung der
Heizrate durch die Gewichtsverdnderungsrate und in der Regel zu merk-
lich besseren Grgebnissen gegenlber einem konventionellen Rampen-
segment mit 20 K/min, bei wesentlich kirzerer AusfUhrungszeit. (Zur
Veranschaulichung kénnen Sie diesen Vergleich ruhig einmal durchflh-
ren.)

- Die Erfahrung lehrt, daR die nltzlichsten Aufldsungswerte zwischen 3.0
und 5.0 (und zwischen -3.0 und -5.0) liegen, und daf bei der Suche nach
optimalen Werten in aller Regel Schritte von 0.5 klein genug sind. Damit
reduziert sich die Anzahl von 2 - 80 méglichen Aufldsungswerten auf 2 bis
5 vorwiegend zu berlicksichtigende.

+  Auch bei der maximalen Heizrate macht eine Ausnutzung der feinstufigen
Wahlbarkeit nur in besonderen Failen einen Sinn. In der Regel gentgen
die Werte 1, 5, 10, 20 und 50 K/min, da die Zwischenwerte nur geringfligige
Ergebnisédnderungen bringen.

- Fur die Entscheidung, ob ein einmal durchgefihrter Probenlauf nochein-
mal mit einer anderen Auflésungseinstellung zu wiederholen ist, mufl®
zwischen dem weiteren Aufldsungsgewinn und dem zuséatzlichen Zeitauf-
wand (Ausfihrungszeit plus Vorbereitungszeit) abgewogen werden. Ge-
gehenenfalls empfiehlt es sich, die Auflésungseinstellung in Schritten von
1.0 zu steigern. Dabei erhéht sich die Ausfiihrungszeit fir den Probenlauf
im Allgemeinen auf das zwei-bis flinffache. Vergessen Sie nicht, dal
neben der Auflésungseinstellung auch die eingestellte maximale Heizrate
einen bedeutenden Einflul auf die gewonnene Auflésung austibt.
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- Dergrofie Stellbereich und die kleine Stellschrittweite der Auflésungsein-
stellung wurden vorgesehen, weil hin und wieder eben doch eine Proben-
substanz des Weges kommt, die eine auflergewdhnliche Behandlung
oder eine sehr genaue Wahl der Auflésung erfordert. Ein Beispiel sind die
ersten vier Kristallwasserverluste von Kupfervitricl (Das Beispiel wird in
Abschnitt D-7.5 ausfuhrlich beschrieben.). Es wurde empirisch festge-
stellt, dal mit einer Aufldsungseinsteilung von 4.3, einer Empfindlichkeit
von 8.0 und einer maximalen Heizrate von 5 K/min die beste Auflésung der
Einzelverluste erzielt wurde. Bei ansonsten gleichen Bedingungen brach-
ten Auflésungseinstellungen von 4.1 und von 4.5 wesentlich schlechtere
Ergebnisse, wahrend Werte bis 4.0 und ab 4.6 garkeine brauchbare
Trennung der Einzelstufen lieferten,

«  Kleinere Auflésungseinstellungen eignen sich in Verbindung mit extrem
hohen Heizraten (z.B. 200 K/min) fir Proben, deren Ubergénge ohnehin
schon gutgetrennt sind, Dabeiwird eine vorzigliche Aufldsung gewonnen,
und zwarin nur einem Bruchteil der AusfUhrungszeiteines Probenlaufs mit
einerkonstanten Heizrate von 20 K/min. Auflésungseinstellungen Gber 5.0
sind sehrniitzlich bei explosionsartigen Vorgéngen, wenn Ubergangstem-
peraturen extrem genau bestimmt werden sollen, und wenn sich tberlap-
pende Ubergéinge bei hoherthermischer Selektivitét sehr nah beieinander
liegen.

+ Bild D-16 veranschaulicht die Auswirkungen der Variation der Auflé-
sungseinstellung einer Hi-Res Rampe bei ansonsten gleichen Versuchs-
bedingungen an einem Beispiel.

Temperaturkalibrierung

Wenn Sie exakte Ubergangstemperaturen aus TGA-Probenldufen gewinnen
wollen, ist zu beachten, daft die zwischen Probe und Probenthermoelement
liegenden Temperaturgradienten naturgemal zu Ungenauigkeiten bei der
Temperaturmessung ithren. Die GréRenordung dieser thermischen Gradien-
tenist proportional zu der Heizrate, daher fallen die Temperaturfehlerin der Hi-
Res TGA - wo die Heizrate wahrend Ubergénge automatisch reduziert wird -
geringer aus.

Zur Berucksichtigung der dennoch vorhandenen Temperaturgradientenin den
MeRergebnissen empfiehlt sich die Temperaturkalibrierung lhres TGA 2950,
Bei Einsatz der Hi-Res-Option ist nicht die Temperaturkalibrierungsanleitung
in Kapitel 4 dieses Handbuchs zu verwenden, sondern die im folgenden
Abschnitt wiedergegebene.
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D-6.13.1

Temperaturkalibrierungsverfahren fiir
Hochauflosende TGA

Beim Kalibrieren sollten dieselbe Thermoelementepaosition, dieselbe Tie-
gelart und derselbe Splilgas-Volumenstrom wie bei den spateren Proben-
laufen verwendet werden.

Verwenden Sie flr den Kalibrierlauf eine kleine Probe eines hochreinen
Metalls, um eine geringe Schmeilzzeit und eine moéglichst prézise Kalibrie-
rung zu erhalten. Die empfohlene Probengréfie betrédgt 10 mg. Legen Sie
die Kalibrierprobe in die Mitte des Tiegels. Verwenden Sie Stickstoff als
Spilgas, um Oxydationsvorgange zu verhindemn.

Positionieren Sie das Probenthermoelement so, wie Sie es auch spater fur
thre Probenldufe positionieren wollen. Empfohlen sind 1 bis 4 mm Uber
dem obersten Tiegelrand, wobei eine Position 1 mm Ober dem Tiegelrand
im Allgemeinen zu den besten Ergebnissen fihrt.

Erstellen Sie eine Methode, die auf ca. 100 K unterhalb des Literatur-
Schmelzpunktes der Kalibriersubstanz aufheizt, und dann eine Tempera-
turrampe mit konstanter Heizrate bis ca. 20 K oberhalb des Literatur-
Schmelzpunktes fdhrt. Wenn die Temperaturkalibrierung flr Hi-Res
TGA-Versuche (Rampen mitkonstanter Gewichtsverdnderungsrate, Ram-
pen mit dynamischer Gewichtsverdnderungsrate oder schrittweises iso-
thermisches aufheizen) optimale Gliltigkeit besitzen soll, verwenden Sie
im Kalibrierlauf eine Heizrate von 5 K/min. Kalibrierungen mit gré3eren
Heizraten treffen auf die Hi-Res Techniken nur schlecht zu, da all diese
Techniken in Ubergangsbereichen mit verminderter Heizrate arbeiten.

Achtung Viele Metalle versintern mit Platin, wenn sie weit {iber ihren

Schmelzpunkt hinaus aufgeheizt werden. Achten Sie deshalb
darauf, die Kalibrierprobe nur knapp tiber ihren Schmelzpunkt
hinaus aufzuheizen. Wenn die Probe mit dem Platintiegel
versintert, ist der Tiegel nicht mehr verwendbar.

5. Das Schmelzen der Kalibrierprobe kann in der Kurve der Ableitung der

Temperatur nach der Zeit (= Heizrate) beohachtet werden, wenn sie Uber
einer Temperaturabszisse abgetragen wird. Bild D-10 zeigt in solchen
Kurven das Schmelzen einer Indiumprobe von 10 mg bei 4 verschiedenen
Heizraten. In jeder der Kurven kennzeichnet das Peakmaximum den
AbschluR des Schmelzvorganges. Als gemessener Schmelzpunkt ist
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jeweils der Wendepunkt zwischen Schmelzbeginn (onset) und Schmelz-

kurvenminimum eingezeichnet.

Bild D-11 zeigt die Abweichungen der gemessenen Schmelzpunkie vom
Literaturwert (151,61 °C) in Abh&ngigkeit von der verwendeten Heizrate.
Der lineare Zusammenhang zwischen Heizrate und Temperaturfehler

(bzw. Temperaturgradienten) ist deutlich zu erkennen.

Der Schnittpunktder Geraden mit der vertikalen Achse (Heizrate =0) liefert
einen Schatzwert fiir die bei isothermischen Messungen nétige Tempera-
turkorrektur. Eiir die Notwendigkeit einer Temperaturkorrektur beiisother-
mischen Messungen ist die Kiihlung des Probenthermoelementes durch

den Spulgasstrom verantwortlich.

Sample: Indium 1’ [3 ﬁx
10.0330 ng

Methnd: Constant Heating Rate Ramp
Comment: 100ml/min N2 purge. Normal TGA scan, T/C imm above pan edge

Size:

(°c/min}

Deriv. Temperature

Peak

On Set l Completion —

20°C/minute
148.30°C
Intlection ————»

10°C/minute Minimum i51.36°C

gec/minute

183.26°C

L°C/minute 154.31°C

130 135 140 145 150 185 160
Temperature (°C) General v4.2C T4 Inst 2100
Bild D-10
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Bild D-11
6. Furdie Temperaturkalibrierung fir Hi-Res TGA kann entweder der extra-

polierte isothermische Schmelzpunkt oder der bei einer méglichst niedri-
gen Heizrate beobachtete Schmelzpunkt (Wendepunkt in der Heizraten-
kurve} verwendet werden. Wie aus Bild D-11 ersichtlich, unterscheiden
sich die Werte bei geringen Heizraten nur unerheblich. Daher, und weil so
nur ein Kalibrierlauf notig ist, wird die Verwendung des beobachteten
Schmelzpunktes bei einer geringen Heizrate empfohlen.

Dricken Sieim SIGNAL CONTROL -Menii auf der Steuereinheit die Taste
F5 (TEMPERATURE CALIBRATE), und geben Sie den beobachteten
Schmelzpunkt {ebserved melting point} und den Literaturwert {correct
melting point) ein. Die Differenz dieser beiden Werte wird fortan als

Korrektur-Offset automatisch auf alle Temperaturergebnisse des Moduls
angewandt.

Zur genaueren Temperaturkalibrierung kénnen bis zu funf Temperatur-
paare eingegeben werden; die Temperaturkorrektur erfolgt dann nicht
mehrmiteinemkonstanten Offset, sondern mit einem Polynoem. Bei Bedarf
nach gréRerer Genauigkeit empfehlen wir als Kalibrierungstemperaturen
die Schmelzpunkte von Indium, Blei, Zink und Aluminium, sowie die
Zimmertemperatur (hier ist natUrlich kein Literaturwert zu verwenden!).
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Wenn der Schmelzpeak in der Kurve schlecht aufzufinden ist, kann er durch
Verwendung einer groeren Probe, durch Erhéhen der Heizrate, oder durch
Absenken des Probenthermoelementes vergroRert werden.

Wenn die Melwerte aus |hren Kalibriertdufen nicht reproduzierbar oder
offensichtlich falsch sind, ist mdglicherweise Ihr Probenthermoelement verun-
reinigt oder beschadigt. Wechseln Sie gegebenenfalls das Probenthermoele-
ment aus.

Hochauflosende TGA und Ubergangstemperaturen

Die aus TGA-Probenldufen gewonnenen Gewichtsdaten sind sehr exakt; die
mit diesen verbundenen Temperaturdaten sind jedoch grundsatzlich relativ.
Die Aufldsungseinstellung einer Hi-Res Rampe bestimmt die Reaktionsraten,
mit denen Ubergange durchlaufen werden. Die Reakfionsrate, mit der ein
Ubergang stattfindet, bestimmt aber maggeblich die Ubergangstemperatur,
die gemessen wird.

Eine Anderung der Auflésungseinsteilung kann sich ohne weiteres um eine
ganze GroRenordnung starker auf die gemessene Ubergangstemperatur
auswirken als der Unterschied zwischen Probentemperatur und Probenther-
moelement-Temperatur, den die Temperaturkalibrierung ausgleichen soll.
(Ein veranschaulichendes Beispiel hierflr sehen Sie in Bild D-16 in Abschnitt
D-7.1.2.) Danher kann die Temperaturkalibrierung fur viele Anwendungen der
hochaufldsenden TGA als belanglos und damit Gberflissig angesehen wer-
den.

Der Segmenttyp »Hi-Res Sensitivity«

-DasHi-Res Sensitivity -Segment dient zur Einstellung der Hi-Res -Empfindiich-

keit: das ist die Empfindlichkeit der Temperatursteuerung in Hi-Res Ramp -

Segmenten. Dies ist oftmals notig, da die Zersetzungsvorgange typischer

Probensubstanzen bezlglich des Charakters der Reaktionsverldufe sehr stark

gestreut sind. Das Hi-Res Sensitivity -Segment hat die folgende Syntax:
Hi-Reg gsensitivity <Empfindlichkeit>

Dabei ist <Empfindlichkeit> ein dimensionsloser Parameter mit dem Wertebe-
reich von 1.0 (geringste Empfindlichkeit) bis 8.0 (grofte Empfindlichkeit).

Beispiel:

Hi-Res sensitivity 2.0
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Wenn ein Hi-Res Sensitivity-Segment in einer Methode zur Ausflhrung
kommt, wird die Empfindlichkeit sofort auf den angegebenen Wert gedndert;
danach wird mit der Ausfihrung des ndchsten Segmentes begonnen. Zu
Beginn einer Methode ist die Hi-Res-Empfindlichkeit stets auf 1.0 voreinge-
stellt, und sie wird ausschliellich durch die Ausfithrung von Hi-Res
Sensitivity-Segmenten geandert, was im Verlauf einer Methode beliebig oft
geschehen kann. Die eingestellte Empfindlichkeit gilt fir jedes Hi-Res
Ramp-Segment, egal ob der Auflésungsparameter positiv (dynamische Ge-
wichtsveranderungsrate) oder negativ (konstante Gewichtsverdnderungsra-
te) ist. Im Allgemeinen nimmt die Ausflihrungszeit einer Hi-Res Rampe mit der
eingestellten Empfindlichkeit zu.

D-6.14.1 Zur Bedeutung der Hi-Res -Empfindlichkeit

Wie Sie sich erinnern werden, bestimmt die Auflésungseinstellung, beiwelcher
Gewichtsverdnderungsrate der Regelungsalgorithmus mit Ricknahme der
Heizrate reagiert. Damit wird effektiv festgelegt, bei welcher Temperatur {d.h.
mit welcher Differenz zur theoretischen isothermischen Ubergangstempera-
tur) jeder Ubergang stattfinden wird. Bei Anderung der Auflésungseinsteliung
verschieben sich also die gemessenen Ubergangstemperaturen (s. Bild D-16).

Die Empfindlichkeitseinstellung hingegen bestimmt, wie stark der Algorithmus
bei Uberschreitung des durch die Aufldsungseinstellung festgelegten Schwell-
wertes fur die Gewichtsveranderungsrate reagiert. Je groer die Empfindlich-
keitseinstellung, desto starker (bzw. empfindlicher) wird auf eine bestimmte
SchwellwertGberschreitung reagiert.

Die Regelalgorithmen der Hi-Res-TGA sind so abgestimmt, dal sie mit der
voreingestellten Empfindlichkeit von 1.0 auf die meisten Ubergénge richtig
reagieren. Das heil’t, dall Sie sich in den meisten Anwendungsfalien nicht um
die Aufldsungseinsteilung kimmern missen. Im Folgenden wird beschrieben,
in welchen Fallen es angebracht ist, die Empfindlichkeit zu dndern, und auf
welche Weise dies geschehen sollte.

Grundsatzlich empfiehlt es sich, zunachst bei geringer Empfindlichkeit die
optimale Auflésungseinstellung zu finden, und erst dann auszuprobieren, ob
durch Steigerung der Empfindlichkeit ein Auflésungsgewinn erzielt werden
kann.

Hinweis Beizu hohen Empfindlichkeitseinsteliungen kann die Heizrate
schwingen, oder es kann zu Anomalien in der Kurve von
Probengewicht iiber Temperatur kommen.
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D-6.14.2

Wah! der Empfindlichkeitseinstellung fiir TGA mit
dynamischer Gewichtsverdnderungsrate

In der hochauflésenden TGA mit dynamischer Gewichtsverédnderungsrate
{(positive Auflésungseinstellungen) kénnenmanche Ubergénge, nachdem die
optimale Auflosungseinstellung gefundenwurde, durch Variation der Empfind-
lichkeit besser aufgeldst werden.

Indem die Empfindlichkeitseinstellung erh&ht wird, wird der
Gewichtsverdnderungsratenbereich jenseits des Schwellwertes, innerhalb
dessen die Auswirkung einer Uberschreitung auf die Heizrate proportional
ihrem Betrag ist, verkleinert. Dies flhrt in der Regel zu einer besseren
Ubergangsaufldésung, da die Heizrate schnellerausgleichend aufjede Schwell-
wertlberschreitung reagiert.

Bei TGA mit dynamischer Gewichtsverdnderungsrate bestimmt die Auflo-
sungseinsteliung die GréRenordnung des Gewichtsverdnderungsraten-
soliwertes. Zum Beispiel liegt der Soliwert bei einer Auflésungseinsteliung von
3.0 in der GréRenordnung von 1.0 bis 20.0 %/min; bei4.5indervon 0.1bis 2.0
%/min. Die Empfindlichkeitseinstellung bestimmt die Breite des Gewichtsver-
anderungsratenbandes, innerhalb dessen die Heizratensteuerung erfolgt. Bei
einer Empfindlichkeit von 1.0 erstreckt sich das Steuerband tber den gesam-
ten GréRenordnungsbereich, bei 2.0ist es halb so groB, bei 3.0 ein Drittel, und
so weiter bis 8.0. Je groRer die Empfindlichkeitseinstellung, desto schneller
nihert sich der Ofen einer Ubergangstemperatur, desto langer verweilt er aber
auch bei dieser. Grob gesagt: Je groRer die Empfindlichkeitseinsteliung, desto
naher kommt die Hi-Res Rampe dem schrittweisen isothermischen Aufheizen
(s. D-6.15.1).

Bis Sie die optimale Auflésungseinstellung fiir einen Versuch gefunden haben,
sollten Sie die Empfindlichkeitseinstellung bei 1.0 belassen. Dann konnen Sie
weitere Probenlaufe mit Empfindlichkeitseinstellungen von 2.0, 4.0 und 8.0
fahren, um zu sehen, ob dies zu relevanten Auflésungsgewinnen fihrt.

Manchmal |4kt sich keine bessere Auflsung erzielen. Dies liegtdann meistan
sich Uiberlappenden Ubergéngen, die nur schwach temperaturabhéngig und
stark zeitabhangig sind. In solchen Fallen hilft natlrlich eine prazisere Tempe-
ratursteuerung nichts; wir kénnen allenfalls durch Variation der Auflésungsein-
stellung die Gesamt-Zersetzungszeit verléngern oder verklrzen.

Das in Bild D-17 gezeigte Beispiel veranschaulicht die Auswirkungen von
Anderungen an der Empfindlichkeitseinstellung bei dynamischer Gewichts-
veranderungsrate.
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