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1.1

Sicherheitshinweise

Beim Lesen Dieses Handbuches wird lhnen auffallen, daR einzelne Absétze
mit den Schlagworten Warnung, Achtung, und Hinweis
hervorgehoben wurden.

Das Nichtbeachten einer Warnung kann zur Gefdhrdung des Bedienenden,
wie auch der weiteren Umwelt fuhren.

Wo wir Sie zur Achtung ermahnen, foigt ein Hinweis, dessen Nichtbeachtung
Zu Schéden an lhrem Gerat fuhren kann.

Auf wichtige Punkte, denen kein geféhrlicher Aspekt anhaftet, erfolgt ein
schlichter Hinweis.

Elektrische Sicherheit

Der TGA 951 fiihrt in seinem Inneren Spannungen tber 110 V. Ziehen Sie vor
Inangriffnahme jeglicher Wartungsarbeit unbedingt den Netzstecker.

Warnung Aus Sicherheitsgrinden diirffen Wartungs- und Instandset-
zungsarbeiten im Inneren des Elektronikgehduses nur von
hierfiir geschulten Fachkriften vorgenommen werden.
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~ Einfiihrung

2. Einfuhrung

Der Thermogravimetrische Analysator TGA 951 nimmt das Gewicht einer
Probe unter kontrollierter Atmosphare auf; entweder als Funktion ansteigender
Temperatur, oder als Zeitfunktion bei konstanter Temperatur. Erkann an allen
Systemen fiir die Thermische Analyse von Du Pont bzw. TA Instruments
betrieben werden, aber auch mit z.B. einem Gaschromatographen oder
Massenspektrographen zusammengeschaltet, oder fiir andere spezielle An-
wendungen umgebaut werden.

Bild 1 . Thermogravimetrischer Analysator 951
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Geratebeschreibung

Der Thermogravimetrische Analysator TGA 951 setzt sich aus drei Baugrup-
pen zusammen: dem Ofen, der Wageeinheit, und dem Gehause mit der

Elektronik.
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Bild 2. Die Komponenten des TGA 951

Seite 8



21.1

2.1.2

21.3

Der Ofen

Der Ofen erreicht dank seiner geringen Warmekapazitat mit einer Leistung von
500 W Heizraten von Uber 100 °C/min (bis zur Grenze von 1200 °C), und kann
mit Hilfe des Geblases im Inneren des Geh&duses recht schnell abgekinhit
werden. Sollte Ihnen das Abklihlen bei ausgedehnten Versuchsreihen zu
lange dauern, kénnen Sie zwei Ofen abwechselnd verwenden.

Im Ofen befindet sich ein Platinel Il - Steuerthermoelement.

Die Wageeinheit

Die W&ageeinheit besteht aus dem Waagengehause, der Probenkammer und
der Tariergewichtekammer. Aulen am Waagengehduse befinden sich ein
Stecker flir die elektrischen Anschliisse und ein Anschiu® zur Einleitung von
Spulgas; innen das Spannbandmefwerk, an dem der Waagebalken aufge-
héngt ist. Die Gewichtekammer enthalt den am Waagebalken befestigten
Gewichtearm, einen Waagebalkenanschlag, und eine Lichtschranke (shutter
assembly); eine Glocke aus Pyrex® schliet sie ein. In der Probenkammer wird
das Probenschiffchen an das am Waagebalken befestigte Quarzstdbchen
gehangt; weiterhin befindet sich dort das Probenthermoelement. Ein Rohr aus
Pyrex® (nur bis 500°C) oder Quarz umschlielt die Probenkammer. Proben-
schiffchen gibt es aus Aluminium (bis 500 °C) und aus Platin.

Die Wageeinheit 1aRt sich auf ihren Gleitschienen verschieben, um die
normalerweise im Ofen verborgene Probenkammer freilegen zu kénnen.

Folgende Gewichte werden mit der Wageeinheit geliefert:

1x 5mg

2X 10 mg

2x 20 mg

1x 50 mg

1x 100 mg

1x 200 mg sowie ein Kalibriergewicht zu 50 mg.
Elektronikgehause

Das Gehause enthélt neben der Elektronik noch ein Kiihigeblase. Alle Bedie-
nelemente befinden sich vorne am Gehéduse; hinten befinden sich Zugénge zu
den Kalibrierwiderstanden, der AnschluB3stecker zur Steuereinheit und eine
Sicherung. Das Gehdause steht auf verstellbaren FliRen.
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Funktionsweise

Der TGA 951 besitzt einen Regelkreis, der den Wagebalken stets horizontal
hélt. Ein konstanter Lichtstrom fallt durch einen Spalt, der sich mit dem Balken
bewegt, zwischen zwei Photodioden. Bewegt sich der Balken aufgrund einer
Veréanderung des Probengewichtes, werden die beiden Photodioden ungleich
stark beleuchtet, und eine Komparatorschaltung, die die Photospannungen
miteinander vergleicht, gibt einen Strom durch das SpannbandmeRwerk. Der
Strom erzeugt ein Drehmoment, das den Balken in Nullage hélt.

Dabei ist dieser Kompensationsstrom immer proportional der Gewichtsverén-
derung; er wird nach seiner Umformung der Steuereinheit zur Verfligung
gestellt.

Zwei Potentiometer und ein Stufenschalter erméglichen das Ausbalancieren
der Waage durch Einstellen des Ruhekompensationsstromes.

Um Signalschwankungen auszugleichen, kann statt des Momentanwertes der
gewichtete Mittelwert Uber bis zu 5 Sek. zur Auswertung weitergegeben
werden (Filter).

Ein vor den Y-Signalausgang geschaltetes Potentiometer erméglicht eine
stufenlose MeRbereichsanpassung. Diese Einstellung ist nur bei der Verwen-
dung é&iterer Steuergerédte mit Analogschreiber interessant. Man kann damit
das Y-Signal an die GréRe des Schreibertableaus anpassen.

Zum Kalibrieren des MeRbereiches ist eine Kalibrierschaltung vorhanden.

Die Spannung des Probenthermoelementes wird zu einem der Probentempe-
ratur proportionalen Signal umgeformt und an die Steuereinheit weitergege-
ben. '

Damit keine Zersetzungsprodukte an kritischen Teilen der Waage kondensie-
ren kénnen, wird ein Splilgas durch die Wégeeinheit geleitet.

Heizrate und Endtemperatur werden auf der Steuereinheit gewahit.
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2.3

Technische Daten

Max. Probengewicht
Linearer Messbereich
Temperaturbereich

Gegengewichte

Fehlertoleranz der Tarierelektronik
Genauigkeit der Gewichtsmessung
Fehlertoleranz d. Gewichtsmessung
Wertebereich der Ableitung
Zeitkonstante

Betriebsdruck

Spllgasstrom
Steuerthermoelement

Probenthermoelement

500 mg incl. Schiffchen

+/- 120 mg vom Nullpunkt
Zimmertemperatur bis 1200 °C
max. 500 mg mechan. Gewichte
110 mg elektronische Tarierung
+ 0,4 % des eingestellten Wertes
0,4 % des Messbereiches

+ 1,0 % des Messbereiches
0,02 bis 50 mg/min

0, 1, 2, oder 5 Sekunden

100 Pa bis Normaldruck

max. 150 ml/min

Platinel Il

Chromel - Alumel

(6&5‘{(/\ = C’/S/‘CQ/'
[A(‘S(AZL g S0 e
(A]c’déc\ = SO Cle
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3.1

3.2

3.3

Installation

Auspacken

Der TGA 951 wurde vor der Auslieferung auf elektrische wie mechanische
Funktionsfahigkeit geprift. Packen Sie das Gerét gleich nach Erhalt aus, um
eventuelle Transportschaden feststellen zu kénnen. Benachrichtigen Sie
gegebenenfalls sofort STA und das Transportunternehmen. Stellen Sie auch
sicher, daR alle auf dem Lieferschein verzeichneten Teile in der Sendung
enthalten sind; andernfalls benachrichtigen Sie uns. Uberlegen Sie sich, ob Sie
die Verpackungen spéter noch gebrauchenkénnten, bevor Sie sie wegwerfen.

Voriiberlegungen

Stellen Sie den TGA 951 auf einen vibrationsfreien Tisch nahe der Steuerein-
heit.

Hinweis Der TGA 951 reagiertwie jede andere mikroanalytische Waage
empfindlich auf mechanische Vibrationen.

Achtung Stellen Sie die elektrischen Anschliisse zur Steuereinheit nur
bei gezogenem Netzstecker her.

Stellen Sie sicher, dal das Geréatgenau horizontal steht, bevor Sie es in Betrieb
nehmen.
Gehen Sie vorsichtig mit dem Gerat um.

Installationsanleitung

1. Packen Sie die Wé&geeinheit wie folgt aus:

1.1. Ziehen Sie die beiden Stucke Klebeband von der Oberseite der
Waégeeinheit ab.

1.2. Lockern Sie die beiden Halteschrauben an der Gewichtekam-
merglocke, drehen Sie die Halteklammern zur Seite, und nehmen
Sie die Kappe ab. Merken Sie sich die Einbaulage des Dichtringes.
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1.3. Ziehen Sie vorsichtig das Stiick Schrumpfschlauch vom Waage-
balkenanschlagstift.

Hinweis Das Stiick Schrumpfschlauch am Waagebalkenanschlagstift

stort die Funktion des Gerates, wenn es nicht entfernt wird.

1.4. Drehen Sie den Haltering des Ofenrohrs los. Schieben Sie das
Rohr in den Ofen und lassen es dort liegen, wahrend Sie die
Waégeeinheit vom Ofen wegschieben.

1.5. Entfernen Sie alles Klebeband und allen Schaumstoff vom Waa-
gebalken und vom Quarzstabchen. Vergewissern Sie sich, daR der
Waagebalken nun frei beweglich ist.

1.6. Bauen Sie die Gewichtekammerglocke und das Ofenrohr wieder
ein. Achten Sie dabei auf richtigen (luftdichten) Sitz der Dichtringe.

Achtung Drehen Sie die Halteschrauben bzw. den Haltering stets nur

fingerfest.

Stellen Sie den TGA 951 auf einen vibrationsfreien Tisch nahe der
Steuereinheit. Vergewissern Sie sich, daR die Steuereinheit ausgeschal-
tet ist.

Stellen Sie die FlRe des Gerates mit Hilfe einer zuerst ldngs und dann
quer Uber die Gleitschienen gelegten Wasserwaage so ein, daR es
gerade steht.

Verbinden Sie das Gerat mit Hilfe des Modulkabels mit der Steuereinheit
oder dem Modul-Interface.

Vergewissern Sie sich, daR die Steckverbindung an der Riickseite des
Waagengehdauses fest sitzt.

Vergewissern Sie sich, daR auch der Ofen fest sitzt.

Kalibrieren Sie das Gerét entsprechend der Anleitung in diesem Hand-
buch.

Hinweis Das Gerdat wurde bereits im Werk kalibriert und ist damit

theoretisch betriebsbereit. Dennoch sei nach dem Transport
ein erneutes Kalibrieren angeraten; dies férdert auch das
Verstandnis des Gerites.
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Bild 3. Details zur Installation

8. Nehmen Sie den Spilgasanschlu® bzw. Vakuumanschiul? vor:

Spilgasanschiuf}

8. 1. SchlieBen Sie die Spulgasquelle Ihrer Wahl am Stutzen an der
Rickseite des Waagengehaduses an. Wahlweise kénnen Sie eine
Schlauchschelle anlegen.

Hinweis Das Splilgas entweicht aus dem Ende des Ofenrohrs; wahlwei-

se kann es von dort durch einen Schlauch weitergeleitet
werden.

8. 2. Befestigen Sie den Schlauch so, daB er keine Vibrationen Ubertra-
gen kann.

8. 3. Wir empfehlen einen Spulgas-Volumenstrom von 50 mi/min.
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8. 1.

8. 2.

8. 3.

8. 4.

8.5.

Vakuumanschiuf

Bestreichen Sie die Dichtringe von der Gewichtekammerglocke
und dem Ofenrohr dinn mit Vakuumfett.

VerschlieRen Sie den Stutzen an der Ruckseite des Waagenge-
hauses mit einem geeigneten Stopfen.

SchlieRen Sie den Vakuumschlauch an das Ende des Ofenrohrs
an.

Befestigen Sie den Vakuumschlauch so, daB er keine Vibrationen
Ubertragen kann.

Setzen Sie die Vakuumpumpe erst nach dem Laden der Probe in
Betrieb.
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4. Betrieb

Hinweis ZumBetrieb des Thermogravimetrischen Analysators 951 solite
vorherauch das Bedienungshandbuch derverwendeten Steuer-
einheit studiert worden sein.

4.1 Bedienungselemente

DuPont lnstruments 951 Thermogravimetric Analyzer

Bild 4. Bedienelemente des TGA 951
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4.1.1 Bedienungselemente an der Vorderseite

des TGA 951:
(1) “FAN”

(2) “DERIVATIVE"*

(3) “RECORDER ZERO"**

(4) “BALANCE”

(5) “TIME CONSTANT”

(6) “SCALE COMPRESSION"**

(7) “SUPPRESSION COARSE™**

(8) “SUPPRESSION FINE"**

Schalter des Gebldses zur Kihlung des
Ofens und des Waagengeh&uses.

Schalter fir die Aktivierung der ersten
mathematischen Ableitung des Gewichts-
verlustsignales. Wenn er auf “OFF” oder
auf"RESET” steht, wird null Volt als Ablei-
tungssignal ausgegeben. Aus der Stellung
“RESET” springt er beim Loslassen wie-
derauf “ON” zurlick; die (stabile) Stellung
“OFF” ist vor allem zum Laden der Probe
vorgesehen.

Tastschalter zum Kurzschlielen des ana-
logen Signal-Ausganges.

Potentiometer zum Nullabgleich des Ge-
wichtssignales bei einer Gewichtsdifferenz
von maximal 5 mg.

Schalter zur Wahl der Zeitkonstante (in
Sekunden) des Ausgangssignalfilters.

Potentiometerzum Komprimieren des Aus-
gangssignales von bis zu 40 % seiner
GroRe bei relativer Ablesung (Ablesung in
Gew.%). Zur Auswertung in mg muB es auf
“OFF” stehen.

Stufenschalter mit elf Stellungen zum Ein-
stellen des elektronischen Tariergewich-
tes in Schritten von 10 mg.

Potentiometer zur stufenlosen Feineinstel-
lung des elektronischen Tariergewichtes.
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4.1.2 Kalibrierwiderstiande an der Riickseite des
TGA 951:

(9) “REFERENCE - CONTROL” Kalibrierwiderstand zum Einkalibrieren der

Kompensationssschaltung fir das Steuer-
thermoelement.

(10) “REFERENCE - SAMPLE” Kalibrierwiderstand zum Einkalibrieren der

Kompensationsschaltung fir das Proben-
thermoelement.

(11) “DERIVATIVE CONTROLS”** Jeweils ein Kalibrierwiderstand zum

Nullabgleich des Rampensignals und der
Ableitung, ein Schalter zum Umschalten:
Kalibrierung/Betrieb, sowie Buchsen zur
Entnahme des Rampensignals zwecks
Kalibrierung.

(12) “SPAN” Kalibrierwiderstand zum Kalibrieren des

MefRbereiches.

(13) “SUPPRESSION FINE und COARSE” Kalibrierwiderstdnde zum Kali-

Hinweis

brieren der elektronischen Tarierschaltun-
gen.

* Nur wirksam bei Verwendung einer dlteren Steuereinheit
dlter als das Modell 9000.

** Bei Verwendung einer Steuereinheit ab 1090 werden diese
Bedienungselemente nicht benétigt, da diese Steuereinheiten
die entsprechenden Funktionen selbst iibernehmen.
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Allgemeine Betriebshinweise

Durch Beachtung der folgenden Hinweise kénnen Sie den nétigen Wartungs-
aufwand auf ein Minimum beschrénken.

1.

Stellen Sie beim Laden der Probe stets die Auffangschale unter; ganz
besonders wenn es sich um einen dtzenden Stoff handelt.

Stellen Sie auch beim Auflegen und Abnehmen von Gewichten stets die
Auffangschale unter; versehentlich heruntergefallene Gewichte kénnen
sonst an schwer zugangliche Stellen gelangen.

Halten Sie die Gleitschienen der Wageeinheit stets sauber; ihre Oberfla-
chenbeschichtung ist sehr empfindlich gegeniiber dtzenden Stoffen.

Reinigen Sie verschmutzte Ofenrohre zundchst Gber einer offenen
Flamme und dann mit Alkohol. Ofenrohre aus Pyrex® dirfen dabei
jedoch keinen Temperaturen von tber 500 °C ausgesetzt werden.
Reinigen Sie das Probenthermoelement, indem Sie es ganz kurz mit
einer Gasflamme abbrennen (geeignete Miniaturgasbrenner erhalten
Sie von der STA Vertriebsgeselischaft mbH).

Schalten Sie den TGA 951 eine Stunde vor einem Probenlauf an.
Schalten Sie die Steuereinheit hierbei auf STANDBY.

Betreiben Sie den TGA 951 stets entweder mit Spulgasdurchflul oder
unter Vakuum, um seine empfindlichen Teile vor Kondensat zu schitzen.

Gonnen Sie lhrem Ofen ein langes Leben, indem Sie:
- nie auf mehr als 1200 °C Probentemperatur aufheizen.
- isotherme L&ufe Giber 1000 °C auf ein Minimum beschrénken.

- Uber 1000 °C die kleinste zweckmaRige Heizrate wahlen.

Achtung Wird der TGA 951 bei geringer Luftfeuchtigkeit betrieben, so

kann es durch statische Aufladung des Ofenrohrs zur Anzeige
einer nicht vorhandenen Gewichtszunahme kommen. In dem
Fall sollten Sie das Ofenrohr durch Abwaschen mit Wasser
neutralisieren.
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4.3

4.3.1

Betriebsanleitung

Vor der Inbetriebnahme des TGA sollten Sie die Beschreibung der Bedie-
nungselemente auf Seite 18 und die allgemeinen Betriebshinweise auf Seite
20 studiert haben.

Wenn Sie die Daten eines Probenlaufs gespeichert haben, kénnen Sie den
Probenlauf neu plotten, wobei Sie auf der Y-Achse wahlweise absolutes (mg)
oder relatives (Gewichts- %) Probengewicht auftragen lassen kénnen; die
Skalierung der Y-Achse beim eigentlichen Probenlauf spielt dabei keine Rolle.

Ausfiihrung eines typischen Probenlaufs

Nach den Schritten des nachfolgenden Beispiels kann mit jeder Probe
verfahren werden, solange das Probengewicht das maximale Gewicht von
110 mg nicht Gberschreitet.

1. Schalten Sie die Steuereinheit ein und stellen Sie sie auf STANDBY.
Geben Sie ihr eine Stunde um thermisch zu stabilisieren.

2.  Wenn Sie die Daten des Probenlaufs speichern wollen, bereiten Sie die
Steuereinheit daftr vor. Wenn Sie in Echtzeit plotten wollen, bereiten Sie
beineueren Steuergeraten die "Real-Time-Plot"-Funktion vor (ab Steue-
reinheit 9900) oderlegen Sie bei dlteren Steuereinheiten Papier und Stift
in den Plotter ein und wahlen Sie auf der Steuereinheit die Funktion PEN
UP.

3. Geben Sie auf der Steuereinheit die Probenbezeichnung, etc., ein.
4.  Geben Sie auf der Steuereinheit folgende Parameter ein:

EQUILIBRATE TEMP = 30 °C (Starttemperatur)
HEAT RAMP = 10 °C/min TO 1000 °C (Heizrate,Endtemperatur)

5. Wenn Sie in Echtzeit plotten oder anzeigen wollen, legen Sie den
gewlnschten Temperaturbereich auf die X-Achse: START = 0 und
STOP = 1050 °C. Legen Sie SIGNAL A auf die Y-Achse, und stellen Sie
relative Skalierung ein mit START =-10 % und STOP = 100 %. Wenn
Sie eine Steuereinheit 1090 verwenden, kénnen Sie nun mitder Funktion
LABEL das Papier beschriften.
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6. Stellen Sie am TGA ein:

FAN-Schalter auf ON (Geblése ein),
BALANCE-Potentiometer vom linken Anschlag aus funf

Umdrehungen nach rechts (=Mittelstellung),
TIME CONSTANT-Schalter auf 1 sec.

7.  Stellen Sie den gewtlinschten Spiilgas-Volumenstrom ein (typischerwei-
se 50 ml/min).

8.  Uberprifen Sie das Quarzstabchen auf richtige Position (siehe Kapitel
5).

9. Héngen Sie ein Platin-Probenschiffchen in die Kerbe des Quarzstab-
chens und schrauben Sie das Ofenrohr fest.

SAMPLE

PTIONAL
THERMOCOUPLE 9 ADD COUNTERWEIGHTS HERE

THERMOCOUPLE
POSITION

SAMPLE
THERMOCOUPLE

STANDARD
THERMOCOUPLE
POSITION

N 2

Bild 5 . Installation des Probenschiffchens und der Tariergewichte

10. Verfahren Sie wie folgt, um Quarzstdbchen und Probenschiffchen
auszubalancieren:

a. Legen Sie 180 mg Gegengewichte auf den Gegengewichtearm.
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Geben Sie auf der Steuereinheit mittels der Funktion Manual
SIGNAL ZERO 0,0 als Offset fur Signal A ein.

Legen Sie weitere Gewichte dazu bzw. nehmen Sie Gewichte weg,
bis Signal A 0,0 200 mV miRt. (20 mV entsprechen 1 mg; mitdem
BALANCE-Potentiometer kann um 5 mg bzw um 100 mV nachge-
stellt werden.)

Setzen Sie die Gewichtekammerglocke auf, um Zuglufteinfilisse
auszuschlielen.

Schieben Sie die Wéageeinheit bis zum Anschlag zum Ofen hin.

Rufen Sie auf der Steuereinheit SIGNAL ZERO — AUTO ZERO
auf, um Signal A auf genau 0,0 mV zu bringen.

11. Laden Sie die Probe wie folgt:

a.

Hinweis

Hinweis

Drehen Sie den Haltering des Ofenrohres ab, und schieben Sie die
Wageeinheit vom Ofen weg. Das Ofenrohr bleibt dabei im Ofen
liegen.

Geben Sie die Probe mit einem geeigneten Spatel in das Proben-
schiffchen.

Mit der Funktion STATUS bzw. Signal-Controll der Steuerein-
heit kann Signal A in mg auf den Bildschirm geholt werden; so
kénnen Sie direkt beim Laden der Probe beobachten, wieviel
sich bereits im Schiffchen befindet. (Die ProbengréBe betrdgt
typischerweise zwischen 10 und 50 mg).

Bringen Sie das Probenthermoelement in seine Position an der
AuBenseite des Schiffchens (siehe Abb. 5).

Zur genaueren Aufnahme der Probentemperatur kann das
Probenthermoelement auch in das Schiffchen hineingesteckt
werden, wobei es die Probe aber auf keinen Fall beriihren darf.
In dieser Position ist es jedoch wesentlich starker der Ver-
schmutzung durch Kondensate ausgesetzt.

12. Beginnen Sieden Probenlauf mitder Funktion START der Steuereinheit.
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Warnung

Obwohl die AuBenseite des Ofens nach einem Probenlauf kiihl
genug ist, um ohne Verbrennungsgefahr beriihrt zu werden,
kann durch den Ofen hindurchgeblasene Luft sehr heil wer-
den. Bringen Sie also keine brennbaren Stoffe in die Ndhe der
Offnungen des Ofens.

13. Stellen Sie die Steuereinheit nach Beendigung des Probenlaufs wieder
auf STANDBY.

14. Schieben Sie die Wageeinheit vom Ofen weg und lassen sie so abkiih-

len.

15.  Wenn Sie sofort einen weiteren Probenlauf fahren wollen, kénnen Sie
wie folgt den heiRen Ofen gegen einen kalten auswechseln:

a.

Warnung

Ziehen Sie den Ofen heraus und legen Sie ihn zum Kihlen
beiseite.

Priifen Sie zunichst vorsichtig, ob lhre Hand die Temperatur
der AuBenseite des Ofens vertridgt, bevor Sie den Ofen heraus-
ziehen.

Halten Sie das diinne Ende des Ofenrohrs fest, wéhrend Sie den
Haltering vorsichtig abschrauben. Legen Sie das Ofenrohr zum
Kuhien in den Luftstrom des Gebléses.

Nehmen Sie das Probenschiffchen vom Quarzstabchen und reini-
gen Sie es.

Bauen Sie die Wé&geeinheit wieder zusammen und stecken Sie
den neuen Ofen ein.

16. Wenn die Daten des Probenlaufs zum spateren Plotten gespeichert
wurden, konnen Sie die Wartezeit zum Abkulhlen fir die Auswertung
nutzen.
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4.3.2 Typische thermogravimetrische

Analysenkurven

Ein typischer Probenlauf, wie erim vorigen Abschnitt beschrieben wurde, kann
z.B. mit einer Probe Kalziumoxalat-Monohydrat (CaC204-H20; Molekularge-
wicht 146) aus dem Zubehorkasten gefahren werden. In Abb. 6 sehen Sie das
graphische Ergebnis eines Probenlaufs mit 14,2 mg CaC204-H20 in Stick-

stoffatmosphére.
TGA File: CAOTGA.O%
Sample: P OXALATE T GA Operator: RLB 50 ML/MIN/N2
1ze: -c4 mg Run date: 28-Dec-81 9: 59: 02
110 - e 6
ki
100 1
-5
1.74mg (11.40X)
90 l
- 4
=
80 2.56mg (18.02%) 2
= 3
1 - 3=
T N
Z 704 L2
e Enl
@ T
4.34mg (30.56X)| 5>
.
60 3
- 1
50
40"_5 e —0
l T M 1 ¥ T T 1
0 200 400 500 800
Temperature (°C) TGA V1.06 Dupont 8900

Bild 6 . Beispiel eines TGA - Laufes mit Kalziumoxalat - Monohydrat

Hinweis Je nach Probengrdfe und Heizrate kdnnen die gemessenen
Ubergangstemperaturen auch geringfiligig von denen in die-
sem Beispiel abweichen.
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4.3.3

Deutung der thermogravimetrischen
Analysenkurven

Abb. 6 zeigt zwei Kurven Uber der Probentemperatur:

Die stetig fallende Kurve des Probengewichts mit ihren vier Plateaus (deren
Werte am linken Rand abgelesen werden kénnen), und die der mathemati-
schen ersten Ableitung des Probengewichtsignales mitihren drei Peaks (deren
Werte am rechten Rand abgelesen werden kénnen).

Betrachten wir zunéchst die erste:

Die Gewichtsabnahme zwischen ihrem ersten und zweiten Plateau betragt
11,4 % oder 1,62 mg; sie kommt zustande durch das Verdunsten des
Kristallwassers nach der Formel:

CaC204-H20 —> CaC204 + H20 (1)

Theoretisch betragt der Gewichtsverlust ein Mol H20 pro Mol CaC204-H20
und berechnet sich als:

Molargewicht von H20 18
«10 »
Molargewicht von (CaC204-H20) 146

+100 = 12,3% = 1,74mg

Der gemessene Gewichtsverlust ist etwas geringer als der berechnete Erwar-
tungswert, da die Probe etwas trockener war als bei der Berechnung zugrun-
degelegt.

Die Gewichtsabnahme zwischen dem zweiten und dritten Plateau betragt
18,02% oder 2,56 mg; sie kommt zustande durch die Zersetzung des Kalziu-
moxalat zu Kalziumkarbonat unter Abgabe von Kohlenmonoxyd nach der
Formel:

CaC204 —> CaCO3 + CO (2)

Die Gewichtsabnahme zwischen dem dritten und vierten Plateau betragt
30,56% oder 4,34 mg; sie kommt zustande durch die Zersetzung des Kalzium-
karbonat zu Kalziumoxyd unter Abgabe von Kohlendioxyd:

CaCO3 —> CaO + CO2 (3)
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4.3.4

4.3.4.1

Der gesamte Gewichtsverlust betrégt also:

(1) 11,40 % oder 1,62 mg
(2) 18,02 % oder 2,56 mg
(3) 30,56 % oder 4,34 mg

gesammt 59,98 % oder 8,64 mg

Hinweis Die Temperaturverldufe der Reaktionen sind abhidngig von

ProbengréBe, Probenreinheit, Heizrate, Atmosphire, etc.

Die drei Peaks (Ausschldge) der Ableitungskurve reprasentieren die jeweiligen
Zersetzungsraten der Zersetzungsprodukte aus (1), (2) und (3).

Isothermaler Betrieb mit der X-Achse als

Zeitbasis

Normales Verfahren

1. Bereiten Sie den TGA fir den Betrieb vor und stellen Sie auf der
Steuereinheit die gewlinschte isothermische Temperatur und deren
gewlinschte Dauer ein.

2. a) Wenn Sie in Echtzeit plotten lassen wollen: Stellen Sie auf der

Steuereinheit das Auftragen von Zeit auf der X-Achse ein. Versorgen Sie
den Plotter mit Papier und Stift und aktivieren Sie ihn mit der Funktion
PEN UP. Wahlweise kénnen Sie das Papierjetzt mitder Funktion LABEL
beschriften (Steuergerét 1090).

Hinweis (nurflir Steuergerit 1090) Sie kdnnen wahlen zwischen einma-

2.

ligem und kontinuierlichem Betrieb des Plotters. Im kontinuier-
lichen Betriebsmodus fdhrt der Plotter jedesmal, wenn er am
rechten Rand angelangt ist, wieder zum linken Rand zurlick
und zeichnet von dort aus weiter; im einmaligen bleibt er am
rechten Rand stehen.

b) Wenn Sie die Daten des Probenlaufs zundchst nur speichern
wollen: Stellen Sie die Steuereinheit zum Speichern der Daten ein.
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3.

Beginnen Sie den Probenlauf mit der Funktion START. (Wenn beim
Steuergerat 1090 der Plotter noch nicht aktiviert ist, muf dies durch
zweimaliges Aufrufen der Funktion PEN DOWN geschehen.)

4.3.4.2 Verfahren fiir “empfindliche” Reaktionen

Wenn die Probe mdglichst plétzlich aufgeheizt werden muBl, um nicht die zu
beobachtende Reaktion vorzeitig auszulosen, kann folgendes Verfahren

angewandt werden:

1. Bereiten Sie alles fir den Probenlauf vor, aber schieben Sie die Wage-
einheit nicht in den Ofen hinein.

2.  Heizen Sie den Ofen auf die gewlinschte Temperatur auf und warten Sie
3 bis 5 Minuten, bis sich diese stabilisiert hat.

3. Stellen Sie die Steuereinheitzum Speichern der Daten ein, oder bereiten
Sie alles zum Plotten in Echtzeit vor.

4, Driicken Sie START und warten Sie auf die Anzeige READY (Diese
bedeutet, dak der Ofen die gewtinschte Temperatur erreicht hat.

5. Driicken Sie ein zweites mal START und schieben Sie unverzlglich die

Wageeinheit in den Ofen hinein. (Wenn der Plotter noch nicht aktiviert
ist, muR dies durch zweimaliges Aufrufen der Funktion PEN DOWN
geschehen.)
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4.4

4.4.1

4.4.2

443

Spezielle Anwendungen des TGA

Thermogravimetrie - Gaschromatographie

Der TGA kann mit einem Gaschromatographen zusammengeschaltet werden,
um die gasférmigen Zersetzungsprodukte nédher zu untersuchen. Ein entspre-
chendes Verfahren wurde von Jen Chiu unter dem Titel “Polymer Characte-
rization by Coupled Thermogravimetry - Gas Chromatography” in “Analytical
Chemistry, Annual Reviews, Vol. 40 (August 1968)" auf Seite 1516-1520
veroffentlicht.

Thermogravimetrie- Massenspektrographie

Der TGA kann mit einem Massenspektirometer zusammengeschaltet werden,
um gasférmige Zersetzungsprodukte zu identifizieren und die Reihenfolge
ihres Entstehens zu bestimmen, um leicht flichtige Verunreinigungen in
hochsiedenden Stoffen auszumessen oder um Daten fir die Lésung eines
“Strukturratsels” zu sammeln. Informationen Gber betriebsfertige Kombinatio-
nen inclusive Interface kénnen Sie von der STA Vertriebsgesellschaft mbH
erhalten.

Betrieb mit korrosiver oder gesattigter
Atmosphare

Der TGA 951 kann auch mit korrosiver oder geséttigter Atmosphére betrieben
werden; allerdings mulssen dann ein besonderes Ofenrohr, Bestellnr.
950160.000, und eine besondere Gewichtekammerglocke, Bestelinr.
950161.000, verwandt werden (s. Abb. 7). i

Bereiten Sie den TGA wie folgt auf den Betrieb mit korrosiver oder geséttigter
Atmosphére vor:

1. Drehen Sie den Haltering des Ofenrohrs los und nehmen Sie das
Ofenrohr ab.

2. Bauen Sie das andere Ofenrohr (Bestellnr. 950160.000) ein. Achten Sie
darauf, daf} es dicht sitzt.
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0-RING
(TEFLON)

RETAINING

FURNACE TUBE
PN 950160

Bild 7 . Ofenrohr und Tariergewichtsglocke fiir korrosive oder gesittigte
Atmosphére

3. Lockern Sie die beiden Halteschrauben an der Gewichtekammerglocke,
drehen Sie die Halteklammern zur Seite, und nehmen Sie die Kappe ab.

4. Bauen Sie die andere Gewichtekammerglocke (Bestellnr. 950161.000)
ein. Achten Sie auf richtigen, luftdichten Sitz der Dichtringe.

Achtung Drehen Sie die Halteschrauben der Gewichtekammerglocke
nur fingerfest.
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5. Leiten Sie ein Inertgas mit 5 mi/min durch den AnschluB an der Gewich-
tekammerglocke und durch den GaseinlaBstutzen am Waagengehéuse
ein.

6. Leiten Sie das gewlinschte reaktive Gas mit 50 ml/min durch den Stutzen
an der Seite des Ofenrohrs ein. Es strémt dann von dort Gber die Probe
und tritt am Ende des Ofenrohrs aus; Sie kénnen es von dort aus wie
gewliinscht zur Entsorgung weiterleiten.

Achtung Leiten Sie nie reaktives Gas ein, ohne gleichzeitig Inertgas
einzuleiten, da das reaktive Gas sonst in das Waagengehduse
diffundieren und dort Schaden anrichten wiirde.

4.4.4 Raumlich getrennter Gebrauch der
Waiageeinheit

Fur spezielle Anwendungen kann die Wé&geeinheit ausgebaut und ohne das
TGA-Gehéuse als Mikroprazisionswaage verwandt werden; insbesondere in
Verbindung mit anderen Analysegeréten oder Geraten, die bestimmte Umwelt-
bedingungen erzeugen. .

Die hierbei fiir die elektrischen Anschliisse benétigten Kleinteile kénnen Gber
den STA-Kundendienst bezogen werden.
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5. Wartung

Eine regelmaRig am TGA 951 durchzufuhrende Wartungsarbeit besteht im
Reinigen der Probenkammer; insbesondere des Ofenrohrs. Auf das Geréat
verschittete Substanzen soliten stets unverziglich aufgewischt werden.

Setzen Sie sich bei fehlerhafter Funktion des Gerétes mit unserem Kunden-
dienst in Verbindung.

Warnung Aus Sicherheitsgriinden dirfen Wartungs- und Instandset-
zungsarbeiten im Inneren des Elektronikgehduses nur von
hierflir geschulten Fachkraften vorgenommen werden.

5.1 Wartungsarbeiten

5.1.1 Ersetzen des Probenthermoelementes

INSERT ENDS
UNDER LOOPED

THERMOCOUPLE WIRE
CHROMEL

END OF SAMPLE PLATE NUT {Longer Lead)
THERMOCOUPLE 950065000
950056000 \ SCREW

200005000
LOOSEN

SCREWS
200376000

THERMO JUNCTION
BLOCK
950053000

CLAMPING
BLOCK
950054000

WASHER
200377000

Bild 8 . Ersetzen des Probenthermoelementes
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Drehen Sie die beiden Schrauben an der Halterung des Probenthermo-
elementes los, ohne sie jedoch herauszunehmen.

Schieben Sie die Halterung nach links hintber.

Entfernen Sie das alte Thermoelement.

Fuhren Sie die Anschliisse des neuen Probenthermoelementes durch
das Loch im Blech am Ende der Waagebalkenverkleidung. Befestigen

Sie den langeren Anschiu (+) in der oberen Drahtschlaufe und den
kirzeren (-) in der unteren.

Achtung Stellen Sie sicher, daB die Thermoelementeanschliisse weder

sich gegenseitig, noch die Waagebalkenverkleidung beriih-
ren.

Schieben Sie die Thermoelementehalterung wieder in ihre Position
zurick und schrauben Sie sie fest.

Hinweis Durch zu festes Anziehen der Schrauben der Thermoelemen-

tehalterung kann die Waage trége erscheinen, da die Schrau-
benenden den Wigebalken beriihren. Wenn Sie einen derarti-
gen Effekt beobachten, sollten Sie die Schrauben ein wenig
lockern, und priifen ob er dann behoben ist.

Erhitzen Sie das Probenthermoelement und verfolgen Sie die von der
Steuereinheit angezeigte Probentemperatur. Nimmt die angezeigte
Temperatur ab, so sind die Anschilisse des Thermoelementes ver-
tauscht.

Fehlerhafte Temperaturdaten nach dem Auswechseln des Thermoele-
mentes kénnen auf versehentlichen Erdschlu des Thermoelementes
an der Waagebalkenverkleidung zurlickzufiihren sein. Klemmen Sie in
dem Fall das Bandkabel an der Riickseite des Waagengeh&uses ab,
und stellen Sie mit einem Ohmmeterfest, ob dies zutrifft (messen Sie von
Pin 6 und 7 jeweils nach Masse).
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5.1.2

) 950037000
\’ v

Ersetzen des Quarzstiabchens

BEAM SHROUD
950056000

COLD QUARTZ BEAM
950164000

i

UARTZ ROD J STOP

Bild 9 . Einstecken des Quarzwégebalkens

Das Quarzstdbchen ist mit einer kleinen, leicht konischen Edelstahiklammer
am Waagebalken befestigt. Diese Klammer ist so ausgelegt, daf} ihre ther-
misch bedingte Langenverdnderung die des Quarzstabchens bei jeder Tem-
peratur zu Null kompensiert, sodaR die wirksame Lange des Wéagebalkens
temperaturunabhéngig ist.

Wechseln Sie das Quarzstadbchen nétigenfalls wie folgt:

1. Driicken Sie den Waagebalken auf seinen unteren Anschlag und ziehen
Sie das Quarzstiabchen horizontal heraus. Falls die Klammer dabei
steckenbleibt, ziehen Sie sie mit einer Pinzette heraus.

Achtung Der Waagebalken besteht aus Quarz und ist unmittelbar am
Spannbandmesswerk befestigt; beide Teile sind leicht zer-
brechlich. Daher sollte der Waagebalken beim Wechseln des
Quarzstabchens unbedingt festgehalten werden, sodaB er
kraftefrei bleibt.

2. Stellen Sie sicher, daB keine Quarzsplitter im Waagebalken oder in der
Klammer verbleiben.
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Schieben Sie die Klammer mit dem weiteren Ende voran Giber das Ende
des neuen Quarzstidbchens. SchiebenSie sie so weitdarauf, dal sie fest
sitzt; ziehen Sie sie nétigenfalls nocheinmal ab, um ihr engeres Ende mit
einer Pinzette oder Spitzzange vorsichtig ein wenig zusammenzudrik-
ken.

Hinweis Die Klammer muB unbedingt fest auf dem Quarzstabchen

sitzen, um beziiglich der Laingenkompensation richtig zu funk-
tionieren. Tut sie es nicht, so wird bei Erwdrmung falschlicher-
weise eine Gewichtszunahme gemessen.

Driicken Sie den Waagebalken an seinen unteren Anschlag und schie-
ben Sie das Quarzstdbchen mit der Klammer bis zum Anschlag hinein.

Lassen Sie den Waagebalken los.

Falls die Klammerkeinenfesten Sitzim Waagebalken hat: Ziehen Sie die
Klammer aus dem Waagebalken heraus und vom Quarzstdbchen ab,
und biegen Sie ihr weites Ende vorsichtig ein wenig auseinander. Bauen
Sie sie wieder ein und wiederholen Sie alles noch einmal, falls sie immer
noch nicht fest sitzt.

Hinweis Beim Zurechtbiegen der Klammer miissen Sie unter Umstan-

den mehrmals das weite Ende auseinander- und das enge
Ende zusammenbiegen, bis sie beiderseits fest sitzt.

CLIP EXPANSION

COLD QUARTZ BEAM

ROD
EXPANSION

A

ROD

Bild 10. Installation des Waagebalkens und der Klammer
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5.1.3

5.1.4

7. Stellen Sie sicher, dal das Quarzstdbchen bis zum Anschlag in der
Klammer und die Klammer bis zum Anschlag im Waagebalken steckt (s.
Abb. 10).

8. Kalibrieren Sie die Waage wie in Kapitel 6 beschrieben.

Ersetzen der Sicherung

An der Rickseite des Gehauses des TGA 951 befindet sich eine Schmelzsi-
cherung (1 A/250V / Typ 3AG); um sie zu prifen oder zu wechseln muf} der
Deckel der Sicherungshalterung abgeschraubt werden.

Wenn die Sicherung nach dem Wechseln sofort wieder durchschmilzt, sollten
Sie sich mit unserem Kundendienst in Verbindung setzen.

Reinigung der beweglichen Teile

Folgende Reinigungsarbeiten sollten gelegentlich durchgefiihrt werden:

1. Wischen Sie die Gleitschienen der Wé&geeinheit mit einem alkoholge-
trankten Tuch ab. -

Achtung Die Gleitschienen diirfen nicht gedlt werden, da das Ol von den
faserverstirkten Gleitlagern in Gehduse der Wdgeeinheit auf-
gesaugt wird, wobei diese aufquellen.

2. Brennen Sie miteinem kleinen Brenner eventuelle Verunreinigungen am
Ende des Waagebalkens ab.
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6.1

6.1.1

Kalibrierverfahren

Kalibrieren des Waagebalkens

Bei ausschlieBlich relativer Darstellung von Gewichtsabnahmen, d.h. wenn die
Y- Achse stets in Gewichts-% skaliert wird, ist ein Kalibrieren des Waagebal-
kens nicht erforderlich.

Wenn aber Gewichtsabnahmen auch absolut dargestellt werden sollen, d.h.
wenn die Y- Achse auch in absoluten Gewichtseinheiten skaliert werden soll,
sollte nach dem Zusammenbau und nach jeder Reparatur der Wé&geeinheit
(insbesondere auch nach einem Wechsel des Quarzstdbchens) kalibriert
werden. Hierflr gibt es zwei dem Ergebnis nach gleichwertige Methoden, die
im Folgenden beschrieben werden. Die Softwaremethode ist von der Durch-
fihrung her die einfachere.

Kalibrieren des Waagebalkens auf
Software-Ebene

Mit softwaremaBiger Kalibrierungist gemeint, daR Sie entsprechend folgender
Anleitung einen Kalibrierkoeffizienten E bestimmen und diesen in die Steue-
reinheit eingeben; die Steuereinheit benutzt ihn dann um die Ergebnisse
umzurechnen.

1. Stellen Sie den SCALE COMFPRESSION-Schalter auf OFF.

2. Nehmen Sie das Probenschiffchen vom Quarzstébchen, und stellen Sie
sicher, daR sich keine Gewichte auf dem Gewichtearm befinden. Bauen
Sie das Ofenrohr und die Gewichtekammerglocke ein.

3.  Rufen Sie auf der Steuereinheit die Funktion AUTO ZERO fur Signal A
auf.

4. Nehmen Sie das Ofenrohr ab und hdngen Sie ein bekanntes Gewichtin
die Kerbe des Quarzstabchens.

5. Bauen Sie das Ofenrohr wieder ein, und notieren Sie den von der
Steuereinheit angezeigten Gewichtswert von Signal A.

6. Teilen Sie das bekannte tatsdchliche Gewicht durch den notierten
Anzeigewert: dies ist der Kalibrierkoeffizient E.
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6.1.2

Kalibrieren des Waagebalkens durch
Hardware-Einstellung

Machen Sie sich zundchst mit den Bedienungselementen des TGA vertraut
und verfahren Sie dann wie folgt:

1.

Bringen Sie das BALANCE -Potentiometer in seine Mittelstellung, finf
volle Umdrehungen von einem der beiden Anschiédge, und stellen Sie
den SCALE COMPRESSION-Schalter auf OFF. Nehmen Sie ein even-
tuell noch am Quarzstabchen hangendes Probenschiffchen ab.

Wabhlen Sie an der Steuereinheit die Funktion STATUS oder SIGNAL-
CONTROL um Signal A in mg anzuzeigen.

Stellen Sie den COARSE SUPPRESSION -Stufenschalter auf 50 mg,
und das FINE SUPPRESSION -Potentiometer auf Nuill.

Stellen Sie den TIME CONSTANT -Schalter auf 1.
Tarieren Sie das Quarzstébchen wie folgt :
a. Nehmen Sie die Gewichtekammerglocke ab.

b. Legen Sie ein 100 mg -Gewicht auf den Gegengewichtearm.

Hinweis Die im Zubehdrkasten mitgelieferten Gewichte sind so ge-

formt, daB sie einen sicheren Sitz auf dem Gegengewichtearm
haben, und wahrend des Betriebes nicht verrutschen.

c. Betrachten Siedie SignalA -Anzeige: Istsie positiven Vorzeichens,
legen Sie weitere Gewichte auf; Ist sie negativ, nehmen Sie
Gewichte ab.

d. Wiederholen Sie (c.), bis der Betrag des angezeigten Wertes von
Signal A geringer als 5 mg ist.

Bauen Sie die Gewichtekammerglocke wieder ein. Entfernen Sie das
Ofenrohr, und legen Sie an seiner Stelle ein 400 ml - Becherglas (oder
ein dhnlich geformtes GefaR) auf die Gleitschienen, mit dem Rand in
Bertihrung mit dem Waagengeh&use (Dies geschieht zum Schutz vor
Zuglufteinflissen).

Stellen Sie die Signal A -Anzeige auf 0,0 mg: entweder durch Verdrehen
des BALANCE -Potentiometers, oder mittels der SIGNAL ZERO -
Funktion der Steuereinheit.
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6.2

Hinweis Wihrend der noch folgenden Schritte, und auch wahrend dem

Kalibrieren der Gegengewichtsschaltung (elektronische Ge-
gengewichte) diifen BALANCE -Potentiometer und SIGNAL
ZERO - Funktion nicht verstelit, bzw. aufgerufen werden.

Wabhlen Sie an der Steuereinheit die Funktion STATUS bzw. SIGNAL-
CONTROL, um wieder Signal A in mg anzuzeigen. Betragt die Anzeige
nicht 0,0 mg, wiederholen Sie Schritt 7.

Nehmen Sie das Becherglas weg und hangen das 50 mg -Kalibrierge-
wicht in die Kerbe des Quarzstdbchens. Stllpen Sie das Becherglas
wieder Uber den Wéagebalken.

Hinweis Die Edelstahlklammer zwischen Waagebalken und Quarzstéb-

10.

chen muB sowohl! auf dem Quarzstdbchen, als auch in dem
Waagebalken, fest sitzen, damit sich das Quarzstabchen beim
Auflegen und beim Abnehmen von Gewichten nicht verschie-
ben kann.

Signal A solite jetzt mit 50,0 mg angezeigt werden. Ist dem nicht so,
korrigieren Sie den Wert mit dem mit SPAN beschrifteten Kalibrierwider-
stand.

Hinweis Die Genauigkeit aller folgenden weiteren Kalibrationen hidn-

gen von der genauen Einstellung der Anzeige von 50,0 mg ab.
Versuchen Sie daher unbedingt eine Anzeige von 50,0 zu
bekommen; allenfalls duldbar ist eine Abweichung von maxi-
mal 0,05 mg.

Kalibrieren der Tarierelektronik

Tarier-Stufenschalter (COARSE SUPPRESSION)

1.

Lassen Sie das 50 mg -Kalibriergewicht am Quarzstabchen héngen, und
die Steuereinheit weiterhin Signal A in mg anzeigen. Stellen Sie den
Tarier-Stufenschalter (COARSE SUPPRESSION) auf 100 mg. Die Steuer-
einheit sollte Signal A jetzt mit 0,0 mg anzeigen, tut sie es nicht, stellen
Sie mit dem mit SUPPRESSION-COARSE beschrifteten Kalibrier-
widerstand eine Anzeige von 0,0 ein.

Nehmen Sie das Becherglas weg, um das 50 mg -Kalibriergewicht vom
Quarzstdbchen zu nehmen, und legen Sie es wieder genauso hin.
Stellen Sie den COARSE SUPPRESSION -Schalter auf 50 mg:
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Signal A sollte jetzt wieder mit 0,0 +0,05 mg angezeigt werden. Ist dem
nicht so, wiederholen Sie das Kalibrieren des Waagebalkens.

Tarier-Potentiometer (Feineinstellung) (FINE SUPPRESSION)

1. Stellen Sie den COARSE SUPPRESSION -Schalter auf 40 mg und das
FINE SUPPRESSION -Potentiometer auf 10 mg (zehn volie Umdrehun-

gen).

Hinweis Das Kalibriergewicht hingt hierbei nicht mehr am Quarzstéb-
chen.

2. Stellen Sie mit dem BALANCE -Potentiometer Signal A auf Null.

Hinweis Das BALANCE -Potentiometer darf an dieser Stelle (entgegen
dem frilheren Hinweis, es wihrend des gesamten Kalibriervor-
ganges nicht zu verstellen) verstelit werden.

3.  Stellen Sie den COARSE SUPPRESSION -Schalter auf 50 mg und das
FINE SUPPRESSION -Potentiometer auf Null (linker Anschlag). Stellen
Sie nun Signal A mit dem mit SUPPRESSION-FINE beschrifteten
Kalibrierwiderstand auf 0,0 mg.

4, Nehmen Sie das Becherglas weg und bauen Sie das Ofenrohr wieder
ein.
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6.3

Kalibrieren der Thermoelemente-
Kompensationsschaltungen

1.  Stellen Siesicher, daR der TGA und die Steuereinheit die Temperaturder
Umgebung haben, und messen Sie die Umgebungstemperatur mit
einem Thermometer.

2. Bauen Sie den Ofen in den TGA ein und stellen Sie die Steuereinheit auf

STANDBY. Warten Sie ab, bis sich die Temperaturanzeige auf der
Steuereinheit nicht mehr &ndert, und stellen Sie sie nétigenfalls mit dem
mit SAMPLE REFERENCE JUNCTION beschrifteten Kalibrierwider-
stand auf Umgebungstemperatur £ 1 °C ein.

3.  Geben Sie ein Temperaturprogramm mit einerisothermalen Temperatur

von 100°C ein und driicken Sie START. Warten Sie, bis die angezeigte
Temperatur stabil geworden ist. Stellen Sie den mit CONTROL REFE-
RENCE JUNCTION beschrifteten Kalibrierwiderstand zunéachst so ein,
daR die angezeigte Temperatur mit der programmierten isothermalen
Temperatur Ubereinstimmt.

Hinweis Es dauert in der Regel ein paar Minuten, bis der Ofen die
Temperatur stabilisiert hat. Drehen Sie nicht voreilig am Poten-
tiometer bevor der Anzeigewert stabil ist.

4.  Andern Sie die isothermale Temperatur auf 900°C und warten Sie, bis die

Anzeige einen stabilen Temperaturwert anzeigt. Stimmt der angezeigte
Wert nicht mit der programmierten Temperatur Gberein, ist das SPAN-
Potentiometer solange zu verstellen, bis der Wert erreicht wird.

Hinweis Das SPAN-Potentiometer zur Kalibrierung des oberen Ofen-
Regelbereiches an der Riickseite des TGA ist nicht mit dem
SPAN-Potentiometer zur Gewichtskalibrierung zu verwech-
sein.

5. Priafen Sie nun, indem Sie Schritt 3 wiederholen, ob sich die 100°C-
Regeltemperatureinstellung durch die Einstellung in Schritt 4 nicht
verandert hat. Ist dies der Fall, wiederholen Sie Schritt 3 und 4 bis beide
Werte zu lhrer Zufriedenheit ausfallen.
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6.4

Zweipunkt-Temperaturkalibrierung

Zurdynamischen Temperaturkalibrierung des TGA eignensich Kalibrieranord-
nungen mit Schmelzstandardmaterialien aus Metall. Im Anhang beschreibt ein
STA-Arbeitsblatt die Durchflihrung der Kalibrierung.

Zweipunktkalibrierkits sind mit den Materialien Zinn/Aluminium und Zinn/Silber
bei der STA Vertriebsgesellschaft mbH erhaltlich.
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Anschriften

Die Produkte der TA Instruments,inc. werden in Deutschland aus-
schliellich vertrieben von:

STA Vertriebsgesellschaft mbH
Siemensstraie 1
D-8755 Alzenau
tel.: 06023-30044
Fax.: 06023-30823

Der Hersteller:

TA Instruments, Inc.
P.O. Box 311
109 Lukens Drive
Riveredge Park
New Castle, DE 19720
USA
tel.: 001-302-427-4010
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STA Arbeitsbla tter

Temperaturkalibrierung des
Thermogravimetrischen Analysators TGA 951/ TGA 50

Zur Temperaturkalibrierung des Thermogravimetrischen Analysators TGA 951 bzw. TGA 50
bieten sich zwei Methoden an:

- Die Kalibrierung mit Hilfe des Curie-Punktes magnetischer Metallegierungen,
- Die Kalibrierung mit Hilfe des Schmelzpunktes von Reinstmetallen.

Hier soll die Temperaturkalibrierung mit Hilfe des Schmelzpunktes von Metallen behandelt
werden.

Dazu wird am Wégebalken ein Hakchen und daran ein durch ein Gewicht belastetes Stiick
eines geeigneten Reinstmetalles befestigt. Die Anordnung wird dann einem thermischen
Programm unterworfen. Wird die Temperatur des Schmelzpunktes der Kalibriersubstanz
erreicht, reiRt ein Teil der durch das Gewicht belasteten Substanz ab und féllt nach unten. Der
extrapolierte Schnittpunkt von zwei an die Gewichtskurve angelegten Tangenten wird als
Schmelzpunkt ausgewertet und in die Eichung als Sollwert einbezogen.

Im Gegensatz zu Thermogravimetrischen
Analysatoren mit vertikaler MeRanordnung
kann beim horizontalen Aufbau der Wéagean-
ordnung der bei der Schmelze der Kalibrier-
substanz herabtropfende Teil leicht entfernt
werden. Somit bietet sich dieses Verfahren
als leicht durchzufihren und sehr prazise an.

Quarzstab

/ Aufhdngung —

i emelecidiie Die Aufhdngung der Kalibriersubstanz - hier

Drédhte von 0,25 mm Durchmesser - ge-
schieht, wie in der Abbildung gezeigt, an
Hikchen aus z.B. Stahldraht. Das Material
der Hakchen soll so gewahlt werden, dald es
mit der Kalibriersubstanz wahrend des Hei-
zens keine Legierungeingeht. Es lassen sich
auch zwei Kalibriersubstanzen in einem Hei-
zprogramm erfassen, dazu mussen lediglich
zwei Kalibrierdrdhtchen gleichzeitig aufge-
hdngt werden. Als Heizrate empfiehlt sich
diejenige, die auch in den anschlieRenden
Probenldaufen zur Anwendung kommt.

b Ge wichfe@_/"

Kalibrieranordnung mit einem
bzw. zwei Schmelzdrihten.




Das die Schmelzdridhte belastende Gewicht muf gro3 genug sein um die Oberfldchenspan-
nung der geschmolzenen Metalldréhte zu Gberwinden und auch die sich bildende Zunderhaut
abzureiRen. Je nach Metall hat sich eine Last von >50mg bewdhrt.

Abb.3 zeigt die Auswertung eines Laufes mit zwei Gewichtsverluststufen durch abtropfendes
Kalibriermaterial. In diesem Falle wurde Zinn und Aluminium verwendet. Andere Materialien wie
z.B. Indium, Blei, Zink, Silber usw. ergeben gleiche Effekte.

Sample: 2Zinn - Aluminium Date: B8-Nov-81
Size: TGA Time: 10:01:59
Rate: 10 K/min Operator: NG
140
120 +
L ., 233,4°C
Zinn 231,9°C
666,1'C |
-4 Aluminium 660,3°C
40 +
20 —
0_..
! ! | ! } i ] | ] | { t ] | | | { { 4 | |
] | I I 1 i 1 I I I ] I I I 1 ] I I ) I i
150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700
Temperature ('C)
Der Eintrag der Resultate in die
Observed Correct Tabelle zur Zweipunktkalibrierung
Temperature Temperature geschieht wie in Tabelle 1.
' Sollte nur ein Kalibriermaterial zur
Temp. 1 2334 231.8 Uberpriifung der Temperaturanzei-
Temp. 2 666,1 660,3 ge des TGA benutzt werden, so ist
unbedingt darauf zu achten, da3 in
die Tabelle zur Zweipunktkalibrie-
Tabelle 1 rung auch ein zweiter Wert einge-
tragen wird. In diesem Falle der
Observed Correct Differenzwert zwischen "Correct”
und "Observed Temperature" des
Temperature Temperature Kalibriermaterials mit der Tempera-
tur 1. Siehe Tabelle 2 fir den Fall,
Temp. 1 1.5 0 daR nur Zinn vermessen wurde.
Temp. 2 233,4 231,9 Man g?ht dabei von einer Parallel-
verschiebung zwischen der Ist- und

Tabelle 2

Solltemperaturcharakteristik aus.




