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Sicherheitshinweise

Beim Lesen dieses Handbuches wird Thnen auffallen, daB einzelne Absétze mit
den Schlagworten Warnung, Achtung, und Hinweis hervorgehoben wurden.

Das Nichtbeachten einer Warnung kann zur Gefihrdung des Bedienenden und/
oder der Umgebung fiihren.

Wo wir Sie zur Achtung ermahnen, folgt ein Hinweis, dessen Nichtbeachtung zu
Schiden an Threm Gerit oder zum Verlust von MeBdaten fihren kann.

Auf wichtige Punkte, denen kein gefihrlicher Aspekt anhaftet, erfolgt ein Hin-
weis.

Elektrische Sicherheit

Das TMA-Modul 2940 fiihrt in seinem Inneren lebensgefihrliche Spannungen.
Zichen Sie daher vor Inangriffnahme jeglicher Wartungsarbeit unbedingt den
Netzstecker.

Warnung  Aus Sicherheitsgriinden diirfen Wartungs- und Instandsetzungsar-
heiten im Inneren des Gerdites nur von hierfiir geschulten Fachkrif-
ten vorgenommen werden. Offnen Siedie Gehiiuse nur, wenn dies im
Bedienungshandbuch ausdriicklich gefordert wird.

Achtung  Das TMA-Modul 2940 benitigt eine Betriebsspannung von 115V +/
- 10% bei 50 oder 60 Hz. Eine zu groBbe Betriebsspannung kann das
Geriit beschiidigen; eine zu kleine kann zu Funktionsstirungen
fithren.

Der Umgang mit Kiltemitteln

Bei der Arbeit mit dem TMA 2940 kann flussiger Stickstoff als Kiltemittel
eingesetzt werden. Aufgrund seiner tiefen Temperatur von -195°C fiihrt flissiger
Stickstoff bei Kontakt mit der Haut zu Verbrennungen, weswegen wir IThnen beim
Umgang damit folgende VorsichtsmaBnahmen empfehlen méchten:

Wir tragen beim Umgang mit Kiltemitteln eine Schutzbrille oder einen
Gesichtsschild, ibergroBe (damit wir sie gegebenenfalls mit einer Handbe-
wegung abschiitteln kénnen) Handschuhe, eine Gummischiirze und hohe
Schuhe, wobei wir unsere Hosenbeine auBerhalb der Schuhe tragen (so
kann nichts am Hosenbein entlang in einen Schuh hineinlaufen).
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Wirverwenden nur kiltefeste Behiilter und fiillen auch in diese nur langsam
Kiltemittel ein, um sie nicht trotz ihrer Kiltefestigkeit durch thermischen
Schock zu zerstGren. Selbstverstindlich verwenden wir fiir fliissige Kiilte-
mittel keine luftdicht schlieBenden Behilinisse, die den sich nach dem
SchlieBen langsam aufbavenden Druck nicht vertragen.

Um akute Stoffwechselschwierigkeiten zu vermeiden, beliiften wir unsere
Arbeitsplitze gut, wenn wir bei unserer Arbeit Gase freisetzen, die schlei-
chend den Sauerstoff aus unserer Atemluft verdringen.

Fliissiger Stickstoff, der schon einige Zeit bei Zimmertemperatur offen
herumsteht, kann durchaus soviel aus der Luft kondensierten Sauerstoff
enthalten, dali er bei hohen Temperaturen Oxydationsiiberraschungen
bescheren kann.

Bei Kiiltemittel-Verbrennungen der Haut mub die verbrannte Hautfliiche sofort
mit grofien Mengen kithlen Wassers in Beriihrung gebracht werden; spiiter
sollten kalte Kompressen angelegt werden. Wenn sich Blasen bilden, und vor
allem bei jeder Augenverletzung, sollte unbedingt sofort iirztliche Hilfe in
Anspruch genommen werden.
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Einfithrung

Der Thermomechanische Analysator TMA 2940 ist ein Geriit zur Messung
verschiedener pysikalischer Eigenschaften einer Probe, wihrend diese gesteuer-
ten physikalischen Bedingungen ausgesetzt wird. Es kann betrieben werden an
einer TA-Steuereinheit Typ 9900, 2000, oder 2100 unter dem Betriebssystem TA
OS ab Version 8.0. Abbildung 1 zeigt ein TA-System mit TMA.

2

_ '._llri:lﬂil_ B e e

Bild 1

Der TMA 2940 (Abb. 2) ermoglicht Messungen an einer Vieleahl verschiedenar-
tiger Probensubstanzen. Er zeichnetsich vor allem durch folgende Merkmale aus:

Mit verschiedenen auswechselbaren MelBfiihlern kénnen folgende Eigen-
schaften einer Probe aufgenommen werden: Schmelztemperatur, Erwei-
chungstemperatur, Glastemperatur, Ausdehnungkoeffizient, Elastizitits-
modul, und Kompressionsmodul.

Die Eigenschaften der Probe werden in Abhingigkeit von vier Variablen
gemessen: Temperatur, Krafteinwirkung, Atmosphire und Zeit.
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1.2

1.2.1

Komponenten

Der TMA 2940 (s. Abb. 2) besteht aus folgenden Hauptkomponenten:

Die Wiigeeinheit iibt die in der Methode geforderte mechanische Kraft auf
die Probe aus.

Der Meffiihler ist austauschbar; so kéinnen mit verschiedenen MeBfihlern
die verschiedensten Messungen durchgefithrt werden.

Der Probentriger ist ein ebenfalls austauschbares Teil, auf das die Probe
gestellt wird.

Die Ofeneinheit umgibt den Probentriger; sie kontrolliert die Probentem-
peratur.

Die Gewichtefach befindet sich hinter einer Tiir im Modulgehiuse; in sie
werden Gewichte eingelegt, um Kraft auf die Probe auszuiiben.

Das Probenthermoelement nimmt die Probentemperatur auf.

Das Modulgehiduse beherbergt die Elektronik des Moduls, einschlieBlich
einer GPIB-Schnittstelle zur Kommunikation mit der Steuereinheit, eines
batteriegespeisten RAM zur Speicherung von Versuchsparametern, einer
alphanumerischen Anzeige, und eines Tastenfeldes.

Zubehor

Standard-Zubehor

Im Lieferumfang des TMA 2940 enthalten sind: ein Gewichtesatz, ein Probentrii-
ger, ein Schraubenschlissel, eine Pinzette, Kalibrierproben, und drei Meffiihler.
Diedrei Standard-MeBfiihler (Abb. 3) erlauben eine Reihe einfacher Messungen:

Der Standard-Expansionsfiihler eignet sich zur Messung von thermischen
Ausdehnungskoeffizienten und von Glastemperaturen.

Der Makro-Expansionsfihler eignetsich fiir dieselben Messungen, hat aber
eine gréBere Auflagefliche. Ereignetsich daher fiir Messungen an Pulvern,
Kérpern mit unebenen Oberflichen, gefrorenen Flissigkeiten, und an
Filmen.
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- Der Penetrationsfiihler eignet sich zur Messung von Erweichungs- und
Schmelzpunkten.
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STAMDARD MACHO
EXPANSION PENETRATION EXPANSION

Bild 3

1.2.2 Optionales Zubehor

Wir bieten eine Reihe von Zubehérsiatzen an, die speziellere Messungen mit dem
TMA 2940 ermd&glichen:

' Film/Faser-Zubehdrsatz
Dilatometrie-Zubehdrsatz

: Zubehdrsatz fiir Parallelplattentheometrie
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1.3

. Zubehorsatz fiir Biegeversuche

Sphiirischer MeBfGhler

Das optionale Zubehtr und dessen Einsatz sind in Kapitel 6 beschrieben.

Technische Daten

Betriebsdaten
Temperaturbereich
Probenthermoelement

Heizrate
Temperatur-Reproduzierbarkeit
maximale Probenhihe
maximaler Probendurchmesser
Empfindlichkeit

MeBbereich

Linearitit

Kraft auf die Probe

Probenathmosphiire

-150 *C bis 1000 °C
Chromel/Alumel
0,01 bis 200 K/min
=2 K

25 mm

10 mm

100 nm

+2,5 mm

+0,5 %

0,001 bis 1,0 N

statischer oder gesteuerter DurchfluBl von
inerten oder reaktiven Gasen

AnschluBwerte / Abmessungen

Tiefe

Breite

Hohe

Gewicht

45,5 cm
58,5 em
66 cm

ca. 18 kg
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Betriebsspannung 115V £10% bei 50 oder 60 Hz

maximale Stromavfnahme 10A

zuliissige Steuereinheiten  TA 9900, TA 2000, TA 2100

Schnittstelle GPIB
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2.1

2.2

Installation

Ihr Analysenmodul wurde vor der Auslieferung auf elektrische wie mechanische
Funktionsfihigkeit gepriift. Es ist betriebsbereit, sobald Sie folgende Schritte
durchgefiihrt haben:

Auspacken des Moduls und seiner separat verpackten Teile

Priifen der Lieferung auf Vollstindigkeit und auf Transportschiden
Zusammenbauen des TMA

AnschlieBen des TMA-Moduls an Ihre Steuereinheit

Herstellen aller anderen Kabel- und Schlauchverbindungen

Hinweis Sie kiinnen diese Installationsarbeiten auch von unserem Kunden-
dienst durchfithren lassen.

Auspacken und Uberpriifen
der Lieferung

Packen Sie Thr Modul gleich nach Erhalt aus, um eventuelle Transportschiden
feststellen zu kénnen. Benachrichtigen Sie gegebenenfalls sofort uns (STA Ver-
triebsgesellschaft mbH), sowie den Spediteur.

Stellen Sie auch sicher, daB 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 kénnten bevor Sie sic wegwer-
fen.

Wahl des Aufstellungsortes

Um spiiter Messungen mit optimaler Genauigkeit durchfiihren zu kénnen, sollten
Sie Thr TA-System so aufstellen, daB stérende Umwelteinfliisse moglichst weitge-
hend ausgeschlossen werden. Beachten Sie bei der Auswahl und Vorbereitung
eines geeigneten Aufstellungsortes folgende Anforderungen:
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Stellen Sie das Modul auf einer ebenen, stabilen, und sauberen Arbeitsfli-
che auf.

Denken Sie auch an den Platz, der um die Geriite herum [ir die Kihlluft-
zirkulation freibleiben muB, und an den, den Sie spéter eventuell fiir
verschiedene Hilfsgerite brauchen werden.

Die Umgebungstemperatur darf keinen groben Schwankungen unterwor-
fen sein.

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

Der Aufstellungsort sollte keiner direkten Sonneneinstrahlung ausgesetzt
sein.

Analysenmodul und TA-Steuereinheit miissen aufgrund der Kabelreich-
weite nah beieinander aufgestellt werden.

Der TMA 2940 bendtigt eine Betriebsspannung von nominal 115 V mit 50
oder 60 Hz, die mit 10 A belastet werden kann.

Wahrscheinlich werden Sie das Modul mit Druckluft und/oder Spiilgasen
versorgen wollen.

Der Aufstellungsort muBl ausreichend beliiftet sein.

Der TMA 2940 darf keiner direkten Zugluft und keinen Vibrationen
ausgesetzt sein.

Gehen Sie mit allen TA-Geriiten vorsichtig um.

2.3 Zusammenbauen des TMA

Offnen Sie zuniichst den Versandkarton, in dem Ihr TMA geliefert wurde, und

verfahren Sie nach der Anleitung zum Auspacken, die Sie dort finden. Fiihren Sie
dann der Reihe nach folgende Schritte durch:

Entfernen des Verpackungsmaterials
Einbauen des Thermoelementes
Einbauen der Gewichtekammertiir
Einbauen des Probentrigers
Einbauen eines MeBfiihlers
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2.3.1 Entfernen des Verpackungsmaterials

Zum Schutz vor Transportschiden wurden die empfindlichsten Teile Ihres TMA
2940 mit stoBddmpfenden Materialien verpackt. Entfernen Sie diese vor der
Inbetriebnahme des Geriites wie folgt:

1. Schrauben Sie den schwarzen Deckel vom Ofen ab.

2.  Entfernen Sie den Pappzylinder, und schrauben Sie den Deckel wieder auf.

3. HebenSieden Ofen an, und drehen Sie ihn im Uhrzeigersinn zur Seite weg.

4. Nehmen Sie den Probentriigermantel ab, und entfernen Sie den darumge-
wickelten Schaumstoff (s. Abb. 10).

5. Drehen Sie die Haltemutter des Probentrégers los, und nehmen Sie sie ab.

6.  Drehen Sie den Probentrigerflansch (s. Abb. 10) gegen den Uhrzeigersinn
los, und nehmen Sie ihn ab.

T Entfernen Sie den darin befindlichen Schaumstoff.
8. Nehmen Sie den Sechskant-Schraubenschliissel aus dem Zubehérkasten.

9. Drehen Sie die Befestigungschrauben der Gewichtekammerabdeckung
heraus (Es befindensich an der rechten und an der linken Seite jeweils zwei
Schrauben; s. Abb. 4).

10.  Zichen Sie die Gewichtekammerabdeckung nach vorne hin heraus (s. Abb.
4).

Warnung Vergewissern Sie sich vor dem Abnehmen der Gewichtekammerab-
deckung stets, dali der Netzstecker gezogen ist, und daB der TMA
ausgeschaltet ist.

11.  Stellen Sie sich vor die rechte Seite des TMA. Fassen Sie den oberen
Schaumstoffklotz an seiner oberen Kante, und ziehen Sie ihn vorsichtig
nach rechts heraus (s. Abb. 5).

12.  Stellen Sie sich vor die linke Seite des TMA. Driicken Sie den mitileren

Schaumstoffklotz ein wenig zusammen, wiihrend Sie ihn nach links heraus-
ziehen (5. Abb. 6).
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Achtung  Vollfithren Sie beim Herausziehen des Schaumstoftklotzes mit Ih-
rer [Hand keine Auf- und Abbewegung, um die empfindliche Zugme-
chanik nicht zu beschidigen.

13.  Driicken Sie den unteren Schaumstoffklotz ein wenig zusammen, wihrend
Sie ihn nach links herausziehen (s. Abb. 7).

Achtung  Vollfiihren Sie beim Herausziehen des Schaumstoffklotzes mit [h-

rer Hand keine Auf- und Abbewegung, um die empfindliche Zugme-
chanik nicht zu beschidigen.

14,  Ziehen Siedie Schaumstoffplatte hinten in der Gewichtekammer nach oben
heraus.
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2.3.2

Bild 7

Einbauen des Thermoelementes

Verfahren Sie bei gedffnetem Ofen und abgenommener Gewichtekammerabdek-
kung (s. Abschnitt 2.3.1) wie folgt, um ein Thermoelement einzubauen:

1.  Stecken Sie den Stecker des Thermoelementes wie in Abbildung 8 gezeigt
am TMA ein.

2. Fihren Sie das Thermoelement vorsichtig mit der Spitze zuerst durch das
Loch in der oberen Wand der Gewichtekammer (5. Abb. 9).

3. Legen Sie das Thermoelement neben der Einbauposition des Probentri-
gers ab.

4.  Hingen Sie das Thermoelementekabel in die Kabelfithrung (s. Abb. 8) ein.

5. Bauen Sie die Gewichtekammerabdeckung wieder ein und schrauben Sie

sie fest (4 Schrauben).
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2.3.3 Einbauen der Gewichtekammertiir

1.  Finden Sie in dem Versandkarton mit dem Zubehoérkasten die Gewichte-
kammertiir, und packen Sie sie aus.

2. Halten Sie die Tiir so in der Hand, daf} ihre Befestigungsldcher links sind.

3. Fiihren Sie das untere Loch iiber den unteren Stift links von dem Gewich-
tefach.

4.  Driicken Siedie Turvorsichtig nach unten, wihrend Sie das obere Loch tiber
den oberen, konischen Stift fiihren.

5. Lassen Sie die Gewichtekammertiir los und schlieBen Sie sie.

2.3.4 Installieren des Probentrigers

Verfahren Sie bei gedffnetem Ofen wie folgt, um den Probentréiger einzubauen (s.
auch Abb. 10):

1.  Nehmen Sie den Probentrigermantel ab, indem Sie ihn gerade nach oben
wegzichen.

2. Drehen Sie die Haltemutter ab.

3.  Drehen Sie den Probentrigerflansch gegen den Uhrzeigersinn los, und
nehmen Sie ihn ab. '

4,  Nehmen Sie den Probentriger aus dem Zubehdrkasten.

5. Fihren Sie den Federring von oben her tiber den Probentriger, und
schieben Sie ihn bis ganz nach unten.

6.  Fiihren Sie den Probentrigerflansch von oben her iiber den Probentréger,
und schieben ihn bis an den Federring.

7.  Stellen Sie den Probentriiger so in die Probentrigerhalterung, dafl sich die
runden Locher im Probentrigerflansch mit den Stiften der Halterung
decken.

8. Driicken Sie den Probentrigerflansch nach unten, wihrend Sie ihn im
Uhrzeigersinn drehen, bis sich die Stifte in denschmalen Enden der Schlitze
im Flansch befinden.
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Q. Schrauben Sie die Haltemutter wieder auf.

STAGE
SHIELD

STAGE
NUT

STAGE
RETAINER
RING

WAVE @
WASHER

KEY SLOTS

STAGE

STAGE
QOPENING

—_——

Eild 10

10. Halten Sie das Thermoelement an den Probentréger, und positionieren Sie
es 5o, dall seine Spitze sich ungefiihr auf halber Hohe der Probe befindet,
und zur Probe hin weist. Legen Sie dann die Haltefeder an, um das
Thermoelement in dieser Position zu sichern (s. Abb. 11).
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Setzen Sie den Probentriigermantel wieder auf. Beachten Sie hierbei die
Aussparungen fiir Thermoelement und Thermoelementekabel (s. Abb. 12).
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2.3.5

2.3.5.1

Installieren eines MeBfiihlers

Je nach Form der Probe und Art der beabsichtigten Messung muBl der TMA 2940
mit verschiedenen MeBfiihlern bestiickt werden. Die beiden folgenden Anleitun-
gen gelten fiir alle MeBfiihler, mit Ausnahme des Film/Faser-MeBfiihlers.

Eine Anleitung zum Installieren des Film/Faser-MeBfiihlers finden
Sie in Abschnitt 6.1.2.

Hinweis

Einbauen eines Melfiihlers

Heben Sieden Ofen an, und drehen Sie ihn im Uhrzeigersinn zur Seite weg.

Fiihren Sie das gerade Ende des MeBfiihlers vorsichtig in den Schlitz im
Probentriger ein (s. Abb. 13).
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2.3.5.2

2.4

Halten Sie den MeBfiihler-Feststellhebel (er befindet sich hinter der Ge-
wichtekammertiir) inseiner ge6ffneten Position, wihrend Sie den MeBfiih-
ler bis zum Anschlag nach unten schieben.

Drehen Sie den MeBfiihler-Feststellhebel im Uhrzeigersinn fest.

Vergessen Sie nicht, den nun installierten MeBfiihler vor der Durchfihrung
eines Versuchs wie in Abschnitt 4.3.2 beschrieben zu kalibrieren.

Ausbauen eines Meffithlers

Heben Sie den Ofen an, und drehen Sie ihn im Uhrzeigersinn zur Seite weg.

Halten Sie mit einer Hand das obere Ende des MeBfiihlers, wihrend Sie mit
der anderen den MefBfiihler-Feststellhebel (er befindet sich hinter der
Gewichtekammertir) um ca. eine Umdrehung (gegen den Uhrzeigersinn)
lockern.

Ziehen Sie den MeBfiihler vorsichtigaus dem Probentriiger heraus. Umsein
Endedurchden Schlitzim Probentriger zu manévrieren, missen Sieihnein
wenig verdrehen.

AnschlieBlen der Kabel und Leitungen

Hinweis  Schliessen Sie alle anderen Kabel an, bevor Sie die Netzkabel an die

Betriebsspannung anschliefen.

Achtung  Zichen Sie beim Lisen einer Kabelverbindung nie am Kabel, son-

dern immer am Stecker,

Warnung Fiihren Sie nie ein Kabel so am Boden entlang, daf Menschen

dariiberlaufen; das Ergebnis wiire eine unnitige Stolpergefahr.
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2.4.1 AnschlieBen des GPIB-Kabels

1. SchlieBen Sie das GPIB-Kabel am GPIB-Anschlull an der Riickseite des
Moduls (s. Abb. 14) an.

- D 5 I:! =
$0 -
|l 0
= DL = %\ H
POWER / HEADY ADDAESS
LIGHT SWITCHES
RAESET 5P
BUTTON CONNECTOR
Bild 14

2. Schrauben Sie den Stecker dort fest.

3.  SteckenSiedenStecker am anderen Ende des GPIB-Kabelsindenentspre-
chenden AnschluB an Threr TA-Steuereinheit, oder in den GPIB-Anschlufl
eines bereits an die Steuereinheit angeschlossenen Gerites, und schrauben
Sie ihn dort fest.

4.  Stellen Sie am Adressenschalter des Moduls (Abb. 15) eine Geriteadresse
zwischen 1 und 9 ein, die in Threm TA-System bisher noch nicht vorkommt.
Abbildung 16 zeigt, wie die einzelnen Binirschalter fiir jede zuldssige
Adresse zu stellen sind.

Seite 31




e T TR s
i H wmg‘fjf}‘u <.<+?”:/< Gk

FEEe e il
o o pbd e e A
i -'“3”?«“; <.-w.,.-..§_,ﬁ§f‘ ‘\7-3'\--'? i A
s Sl
9‘*‘- Egéioié e -z.;,m s%gé”’“’ SRS ““}Ew@"’ﬁ” 5--:‘
i ST S b e s
WMQNH?Q boiad e i R R

ADDRESS

1 2 3 4 5

— 20

Bild 15

[
~E
o
“ oy
bl
Lhom

=

Address

[V B+ < R I S ) R N R B e B ]
SoDoooooo oo
=D oDo oo o
o e T O S S S e i e
o T o O S SR e o Bl =
e O D D

* 0 = OFF;

Il
o
Z

Bild 16

Seite 32



i g’sw it
E i so?u% %,o o{o'{

§ e ﬁ;g,-{s sasa S-c- $> n
i i EEJ?%“ il °"$P§QQEQH°+ ,.o.;.n- PR <>>-<>s=<
i SRRt ns;si; i §> SRR

i
B

Sk o

i o'{ox{}; i

e
> ou‘ Eea i

iRt e

2.4.3 AnschlieBen der Spiilgasleitungen

SchlieBen Sie den SpiilgasanschluB (an derlinken Seite des Moduls; s. Abb, 17) mit
einem ¥:- Zoll- Durchmesser-Schlauch an Thre Spiilgasquelle an.

Warnung Die Verwendung explosiver Gase als Spiilgase fiir den TMA 2940 ist
gefihrlich und wird von uns ausdriicklich NICHT EMPFOHLEN.

Achtung  Die Verwendung iitzender Gase setzt die Lebensdauer Thres Moduls
herab.

SAMPLE
FURGE

Bild 17

Das Spiilgas wird innerhalb des Moduls durch den in Abbildung 18 gezeigten
Spiilgasschlauch weitergeleitet.
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2.4.3 AnschlieBen der Kiihlluftleitung

1. Vergewissern Sie sich, daf Thre Druckluftquelle auf einen Druck von
zwischen 171 und 684 kPa (25 und 120 psi) eingestellt ist, und daBl die
Druckluft ausreichend getrocknet und gefiltert wird.

2. Schliefien Sie Ihre Kiltemittelquelle mit einem entsprechend druckfesten
Schlauch mit einem Durchmesser von ¥ Zoll an den Kiihlluftanschluf
(“AIR COOL”; s. Abb. 19) Ihres Moduls an.
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Bild 19

2.4.4 AnschlieBen des Netzkabels

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

1.  VergewissernSiesich, dalidas Modul ausgeschaltet ist (Schalter “POWER"”
auf Stellung “0™).

2 SchlieBen Sie das Netzkabel am Maodul an.

Achtung  Bevor Sie Thr Modul an eine Spannungsquelle anschliefien, sollten
Sie sich vergewissern, dall diese die richtige Spannung Fiihrt
(nominal 115 V bei 50 Hz).

3.  SchlieBen Sie das Netzkabel an eine geeignete Spannungsquelle an.
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Einfithrung in die
Bedienung

Dieses Kapitel enthilt grundlegendes Wissen iiber Thr TA-System. Ein TA-
System besteht aus einer Steuereinheit und mindestens einem Analysenmodul.
Die Steuereinheit (Abb. 21) ist ein Personal-Computer mit einer speziellen
Software, die sowohl alle Versuchsparameter, als auch die MeBdaten fir Sie
verwaltet; weiterhin kénnen auf der Steuereinheit auch Auswertungsprogramme
betrieben werden. Die Steuereinheit steht withrend des Versuchs mit dem Analy-
senmodul stindig in bidirektionalem Datenaustausch.

:

JaE

? =) (=) 6 (5) ) )

TMA 2940 Thermomechanical Analyzer Du Pant Instruments

B
JWMWHHHHFL

—\nnmnrn

Bild 21

Das Analysenmodul (hier: TMA-Modul 2940; Abb. 22) sorgt fiir die eigentliche
(physikalische) Ausfiihrung Threr Versuche.
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Bild 22

Zur optimalen Arbeit mit Ihrem TA-System benétigen Sie nicht nur
das Wissen dieses Bedienungshandbuches, sondern auch das des
Bedienungshandbuches Ihrer Steuereinheit.

Wenn Sie eine TA-Steuereinheit 9900 verwenden, sind Abweichun-
gen von den die Steuereinheit betreffenden Angaben in diesem
Handbuch méglich; richten Sie sich daher gegebenenfalls nach den
Angaben in dem Bedienungshandbuch Thres TA 9900.
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3.1 Einschaltreihenfolge der
Komponenten des TA-Systems

Schalten Sie die einzelnen Geriite [hres TA-Systems immer in folgender Reihen-
folge ein:

1.  alle angeschlossenen Analysenmodule und Module Interfaces

2.  alle anderen angeschlossenen Gerite (einschlieflich des Bildschirmes der
Steuereinheit, und, soweit vorhanden, des externen Diskettenlaufwerkes)

3. die Steuereinheit selbst.

Hinweis  Wenn Ihre Steuereinheit ein Festplattenlaufwerk besitzt, vergewis-
sern Sie sich vor dem Einschalten, daB in keines der Diskettenlauf-
werke eine Diskette eingelegt ist.

3.2 Einschalten des TMA 2940

Hinweis Lassen Sie IThr TMA mindestens eine halbe Stundelang warmlaufen,
bevor Sie damit einen Versuch durchfithren.

1.  Vergewissern Sie sich, daB alle notwendigen Kabel korrekt angeschlossen
sind.

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

3.  Das Modul fiithrt nun einen automatischen Selbsttest durch; wenn hierbei
ein Fehler auftritt, erscheint der entsprechende Fehlercode auf der Anzei-

ge. Die Bedeutungen der einzelnen Fehlercodes werden in Anhang A
erklirt.

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

Nachdem der automatische Selbsttest abgeschlossen ist, zeigt das Modul seinen
Status (mit seiner GPIB-Geriteadresse und dem freien RAM-Speicherplatz) an
(wie z. B. in Abb. 23).
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Der automatische Selbsttest des TMA 2940

Nachdem es eingeschaltet worden ist, fithrt das Modul stets einen automatischen
Selbsttest seiner logischen Schaltungen durch; dies dauert ca. 15 Sekunden.
Hierbei werden die einzelnen Bereiche der Modullogik in der aus Abb. 24
ersichtlichen Reihenfolge gepriift; Dieinder Tabelle angegebenen Testnummern
erscheinen withrend des jeweiligen Tests auf der Anzeige des Moduls.

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

Wenn ein Fehler auftritt, erscheint ein Fehlercode auf der Anzeige; Weiterhin
werden die Nummer des Tests (s. Abb. 24), bei dem der Fehler aufgetretenist, und
ein Hinweis, ob der Fehler als kritisch (fatal) eingeschétzt wird, angezeigt.

Bei cinem nichtkritischen Fehler bleibt diese Anzeige drei Sekunden lang beste-
hen, damit Sie den Fehlercode notieren kénnen, woraufhin der automatische
Selbsttest fortgesetzt wird. Sie kdnnen dann selbst entscheiden, ob Sie trotz des
Fehlers Versuche durchfiihren wollen, oderob der Fehler vorherbehoben werden
soll.

Bei Auftreten eines kritischen Fehlers reagiert das Modul {iberhauptnichtmehr,
da ein sinnvoller Betrieb des Gerites ohnehin nicht méglich ist. Benachrichtigen
Sie in diesem Fall den Kundendienst.
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3.3 Starten Ihres TA-Systems

1. Stellen Sie sicher, dal} sich keine Diskette im Diskettenlaufwerk der Steue-
reinheit befindet,

2. Schalten Sie die einzelnen Gerite Thres Systems in folgender Reihenfolge
ein:
: Analysenmodul(e)
Modul Interface(s)

Hinweis  Ein Modoloder ein MI sollie mindestens 30 Minuten lang warmlau-
fen, bevor ein Versuch, an dem es beteiligt ist, pestartet wird.

andere Geriite, die am GPIB hingen

Drucker

Plotter

externes 5% Zoll- Diskettenlaufwerk der Steuereinheit (soweit vor-
handen)

Hinweis  Wenn die Controllerkarte fiir das externe Laufwerk eingebaut ist,
mull das Laufwerk auch angeschlossen sein, und immer vor Ein-
schalten des Computers eingeschaltet werden; ansonsten kommt es
zu einem CONFIGURATION ERROR.
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Bildschirm der Steuereinheit

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

. Steuereinheit

Mach dem Einschalten der Steuereinheit gibt diese normalerweise einen einzel-
nen Ton von sich, und das Einschaltmenu (Abb. 25) erscheint auf dem Bildschirm.
Gibt sie dagepen zwei Téne von sich und zeigt eine Fehlermeldung auf dem
Bildschirm an, so hat sie bei ihrem automatischen Selbsttest einen Fehler diagno-
stiziert; wenden Sie sich in dem Fall an Kapitel 6 des Bedienungshandbuches der
Steuereinheit.

4 )

DuFcnt Tharmal Analyst 000 System |
Copyright ic) 1987 E.[1, du Pont de MNemours L& Company {lnc. i |
TA ODperating Systes S000 Loadwer

Fl =
Sark Start
DuFant T s

Bild 25

3. Driicken Sie F1, um TA OS zu starten. TA OS meldet sich, indem das
SYSTEM CONFIGURATION-Menii (Abb. 26) auf dem Bildschirm er-
scheint.

Entnehmen Sie die weitere Vorgehensweise zur Durchfiihrung von Versuchen im
Kapitel fiinf dieses Handbuches.
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3.4.1

3.4.1.1

Die Steuereinheit

Die Hauptmeniis

Das Betriebssystem TA OS ist in drei Hauptmeniis gegliedert: Das SYSTEM
CONFIGURATION-Menii, das INSTRUMENT CONTROL-Mendi, und das
DATA ANALYSIS-Menii. Die Hauptmeniis werden im folgenden jeweils kurz
beschrieben; genauere Angaben finden im Bedienungshandbuch Ihrer Steverein-
heit.

Das SYSTEM CONFIGURATION-Menii

Nach dem Laden von TA OS (durch Driicken von F1 nach dem Einschalten der
Steuereinheit) erscheint als erstes immer das SYSTEM CONFIGURATION-
Menii (Abb. 26) auf dem Bildschirm.

Die oberste Zeile auf dem Bildschirm ist die Statuszeile; sie informiert Gber den
Status aller online befindlichen Module. Die Statuszeile erscheint in jedem Menii.
Im mittleren Bereich des Bildschirms befindet sich die Geritetabelle mit Informa-
tionen tber alle im System installierten Geriite.

Rechts van der Geritetabelle befindet sich eine Liste der auf Threm System
installierten Optionen.

Genauere Angaben finden Sie im Bedienungshandbuch Threr Steuereinheit.

o )

Module:  THA n-np

EG.91C Gasl Eventd Btare Off Stana By - Pun Complated

DuFant Tnarnal @nalyet E000 Syabtam
Copyright icl 1987 E. 1. du Pont de Nemaurs & Company [1ac.d
Smrial no. 0000&F Version .01 Py hAd

System Configuratisn

Address Status Hame Test Inetallied Optlons
Ll Online BF40 THS Wvi.0 (F 3 Fpaltime File Transfar:s VaE
Simul tansous Funfénalyis: Yes
Colara vae
Hinshenters 14.0 rea
Hultimaoulae YaE
Plat Bgooleri Yeu

Plattar Typa: HP-TL70 B-pan

Date: B-Mov-28 Timmi OF106 b3

F1 F& Swt FS
Set Datw Flotter Auta
ard Tise Type Configure
Bild 26

Seite 43




S TR T e e
}g;:ﬁ?‘?ﬁf" g“"-‘* *h‘?:-gwof 333"3’* a;"s Q"abﬁﬁj Mm g—'gf‘gé;‘ﬁg**‘zgg;ﬁgg—gg:;ﬁgﬁé %‘*‘;‘f:*ﬁﬁsﬁ%ggﬁf%fiéifﬁ ._Etggg:;i:hfo E”;jﬁfjiﬁ?;g
i ahr B% 5§§§??§=§? . S
ii;i?:f;?@?g T gn%.;é&gé’g"iuw N,’J‘;Ss?ﬂ; E‘*?MQLS e e §° Esd et E e w’-é, ¢Y<v.<<.<+><o'v'-'<¥+>_.;_€§,y§> B s e g e e
3.4.1.2 Das INSTRUMENT CONTROL-Menil
Das INSTRUMENT CONTROL-Menii (Abb. 27) ist eine Benutzeroberfliche
fiir die Eingabe aller Versuchsparameter und fiir die Analysensteuerung. Es kann
bei aktivem TA OS jederzeit durch Driicken von F12 erreicht werden.
Hodwig) THME fmma 25.91~C Gawl Eventd Sipre OFfFf Stard By - Aun Cospletbed
DuPont Tnermal Analyss 2000
Inwtrument Cantral
Medu le: Onllne
Mobule btypeil THA
Saroles
Fethodn |
Current segmont: Stand By
Fun foaber s 1
File saved or drive C
F1 I «= Fu Gola Fb BaTa FE GoTo
Btark 1 Siop Esperinmnk Signal Configure
Farasotor Control Dynten
|
Bild 27
Hinweis  Die Funktionen des INSTRUMENT CONTROL-Meniis sind nur
verfiipbar, wenn mindestens ein Analysenmodul online ist.
Detailliertere Abhandlungen iiber das INSTRUMENT CONTROL-Menii fin-
den Sie in den Kapiteln [inf und sieben dieses Handbuches.
3.4.1.3 DasDATA ANALYSIS-Menii

Das DATA ANALYSIS-Menii (Abb. 28) ist eine Benutzeroberfliche fiir die
Auswertung von TA-MefBdaten mit Hilfe von Auswertungsprogrammen, inner-
halb derer auch allgemeine Dateioperationen zur Verfiigung stehen. Es kann bei
aktivem TA OS jederzeit durch Driicken von F11 erreicht werden.

Genauere Angaben finden im Bedienungshandbuch Ihrer Steuereinheit.
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3.4.2 Die Funktionstasten der Steuereinheit

Aufder Tastatur Ihrer Steuereinheit finden Sie 12 durchnummerierte Funktions-
tasten. F1 bis F8 sind variable Funktionstasten, d. h. ihre Funktion ist abhéingig
davon, welches Menu gerade aktiv ist. F9 hat garkeine Wirkung, und F10 bis F12
sind konstante Funktionstasten, d. h.ihre Funktionist innerhalbvon TA OS immer
dieselbe,

3.4.2.1 Die variablen Funktionstasten

Die variablen Funktionstasten, die in dem gerade aktiven Menu eine Bewandtnis
haben, werden immer am unteren Rand des Bildschirmes jeweils mit dem Namen
der zugeordnten Funktion dargestellt (Abb. 29).

F8 - ACCEPT THIS FORM

Diese Funktionstaste kommt in vielen Menus vor, und wird deswegen hier
beschrieben. Wenn Sie F8 driicken, bestitigen Sie gleichzeitig die aktuellen
Inhalte aller auf dem Bildschirm befindlicher Eingabefelder als von Ihnen ge-
wiinschte Eingaben.
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3.4.2.2 Die konstanten Funktionstasten
F10 - HELP (Hilfe)
Immerdann, wenn das System eine Eingabe fordert, kénnen Sie es durch Driicken
von F10 um weitere sachbezogene Informationen bitten, Es erscheintdann in der

rechten unteren Ecke des Bildschirmes ein gelbes Hilfefenster, welches nach
einem weiteren Tastendruck wieder verschwindet.

F11 - DATA ANALYSIS

Durch Driicken von F11 gelangen Sie in das DATA ANALYSIS-Menii, einer
Benutzeroberfliche zur Arbeit mit bereits vorhandenen Meldaten,

F12 - INSTRUMENT CONTROL

Durch Driickenvon F12 gelangen Sie in das INSTRUMENT CONTROL-Menu,
einer Benutzeroberfliche fiir die Analysensteverung,

3.4.3 Die Escape-Taste

Ein Druck auf die Escape-Taste bringt Sie stets zum vorherigen Menii zuriick.
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3.5

3:5:1

3.5.1.1

Die Bedienungselemente des TMA2940
%

Die Anzeige des TMA-Moduls 2940

METHOD REALTIME SAMPLE
STATUS SIGNAL TEMPERATURE
DISPLAY DISPLAY CISPLAY

\ /
\ /

() OE

HEATER FOWER

(=) () (=) (=) () (55 w | [ 5]

TMA 2340 Thermomechanical Analyzer Du Pont Instruments ‘

Bild 30

Die Anzeige des Maduls (s. Abb. 30) zeigt bei normalem Betrieb links oben den
Methodenstatus, rechts oben die Probentemperatur, und in der unteren Zeile das
MeBsignal an.

Die Methoden-Statuscodes

In der linken Hiilfte der oberen Zeile der Modulanzeige wird stets ein Methoden-
Statuscode angezeigt, der die derzeitige Aktivitit des Moduls bezeichnet. Ge-
nauere Statusinformationen erhalten Sie jederzeit im INSTRUMENT CON-
TROL-Menii [hrer Steuereinheit (erreichbar durch Driicken von F12).
Folgende Tabelle erklirt die Bedeutungen der einzelnen Methoden-Statuscodes
des TMA 2940.
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Air Cool

Balance

Calib

closing

Cold

Complete

Cooling

Equilib

Err...

Heating

Holding

Hot

Der Ofenwird zur Zeit miteinem Luftstrom
gekiihlt.

Es findet ein Kraft-Kalibriervorgang statt.

Das ProbenlingenmeBwerk (LVDT) wird
gerade kalibriert.

Der Ofen wird gerade geschlossen, oder der
MeBfiihler wird in seine Betriebsposition
bewegt.

Der Ofen kann zur Zeit die von der Metho-
deverlangte Temperatur nicht liefern. Mog-
liche Ursachen sind ein JUMP-Segment in
der Methode, eine Verwendung von F3
(Modify Segment), ein schadhafter Ofen,
oder ein falsches Signal vom Steuerthermo-
element.

Die Methode wurde bis.zu ihrem Ende aus-
gefihrt.

Das Modul folgt zur Zeit einem RAMP-
Segment mit negativer Heizrate.

Das Modul folgt zur Zeit einem EQUILI-
BRATE-Segment, indem es versucht, die
Probentemperatur auf einen bestimmten
Wert zu stabilisieren,

Ein Fehler ist aufgetreten. Der angezeigte
Fehlercode bezeichnet die Art des Fehlers
(s. Anhang A).

Das Modul folgt einem RAMP-Segment mit
positiver Heizrate.

Die Methode wurde unterbrochen; die Ver-
suchsbedingungen werden gehalten. Driik-
ken Sie START, um mit der Methode fort-
zufahren.

Das Modulkann die Probentemperatur nicht
schnell genug senken, um der Methode fol-
ge zu leisten. Dies bedeutet meist, daBl ein
RAMP-Segment eine zu groBe negative
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Heizrate hat, oder daB ein JUMP-Segment
einen zu groBen Temperatursprung negati-
ven Betrages fordert.

Initial Das Modul folgt zur Zeit einem INITIAL
TEMPERATURE-Segment, indem es ver-
sucht, die Probentemperatur auf dem dort
angegebenen Anfangswert zu stabilisieren.
Sobald dies geschehen ist, wechselt der Sta-
tus zu READY.

Iso Das Modul hélt die Probentemperatur zur
Zeit isothermisch.

Jumping Das Modul folgt gerade einem JUMP-Seg-
ment, indem es sprunghaft eine bestimmte
Probentemperatur zu erreichen versucht.

Measure Die Anfangsprobenlinge wird gerade ge-
messen.
Mo Power Dem Modul ist es nicht gelungen, einen

[:_Icizstmm durch den Ofen zu schicken.
Uberpriifen Sie den HEATER-Schalter,
sowie die Sicherung.

Opening Der Ofen wird gerade getffnet, oder der
MeBfiihler wird nach oben bewegt.

Preheat Das Modul heizt gerade den gedffneten Ofen
auf eine bestimmte Temperatur vor. Sobald
die Soll-Temperatur erreicht ist, wird der
Ofen geschlossen, wonach die Temperatur
eine bestimmte Zeit lang isothermisch ge-
halten wird.

Ramping Die auf die Probe ausgeiibte Kraft wird ge-
rade mit einer bestimmten zeitlichen Ande-
rungsrate aufeinen bestimmten neuen Wert
gebracht.

Ready Das Modul hatdie in einem INITIAL TEM-
PERATURE-Segment angegebene An-
fangstemperatur stabilisiert, und wartet nun
auf Thr Driicken von START, um die Me-
thode fortzusetzen.
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Reject Der Versuch wurde abgebrochen, und seine
Daten wurden geloscht.
Repeat Das Modul fiihrt eine REPEAT-Schleife

aus, in der keine Temperatursteuerungs-
Segmente enthalten sind.

Set Up Das Modul bereitet sich auf die Ausfithrung
der gestarteten Methode vor.

Standby Methode und METHOD END-Operatio-
nen wurden abgeschlossen.

Temp °C Die Temperaturkalibrierung ist nicht aktiv.

Temp * Die Temperaturkalibrierung ist aktiv.

Unstable Das Modul fiihrt gerade ein Isostrain-Seg-

ment aus, hat die im Segment geforderten
Bedingungen aber noch nicht realisiert (mog-
licherweise ist es dazu garnichtin der Lage).

Zeroing Das Modul justiert gerade das Probenlin-
genmeBwerk, sodaBdas Probenldngensignal
zu null wird.

3.5.1.2 Die Anzeige der Probentemperatur

Die Probentemperatur wird von einem Thermoelement in der Nihe der Probe
aufgenommen, und wird sowohl rechts oben auf der Modulanzeige, als auchinder
Statuszeile auf dem Bildschirm der Steuereinheit angezeigt.

3.5.1.3 Anzeige der MeBsignale

Die einzelnen Mefsignale des TMA 2940 sind in Abschnitt 4.4 dieses Handbuchs
beschrieben. Sie kénnen durch Driicken der SCROLL-Taste des Moduls auf der
unteren Zeile der Modulanzeige durchgeblittert werden, oder sie kénnen im
SIGNAL CONTROL-Menii auf der Steuereinheit betrachtet werden.

Hinweis  Das angezeigte Probenlingensignal ist bereits um die Liingenaus-
dehnung des MeBfiihlers berichtigt.

Seite 50



Q--M;g oo
i et

e
Feia

e

e
Eln.tuhmngm ie
.’-':L;‘I“I-‘i.’;:;?i:3;;§<EL‘;.’:;Qﬁ-’%l’a;i;‘E;;Z:

3.5.2

3.5.2.1

Das Tastenfeld des TMA 2940

Die Steuerungstasten des TMA 2940

Im Folgenden werden die einzelnen Tasten des Tastenfeldes des Moduls (s. Abb.

30) erklart.

SCROLL

ZERO LENGTH

MEASURE LENGTH

PROBE <Pfeil nach ocben>

PROBE <Pfeil nach unten>

FURNACE

Dient zum “Durchblittern” der verschiede-
nen vom Modul aufgenommenen MeBsi-
gnale. (Auf der Anzeige des Moduls hat nur
ein MeBsignal auf einmal Platz.) Weitere
Einzelheiten tiber einen laufenden Versuch
erhalten Sie, wenn Sie auf der Steuereinheit
F12 und dann F6 driicken.

Bewirkt ein Justieren des Probenlingen-
melBwerkes. Dies sollte nach jedem Wech-
seln des MeBfiihlers unbedingt geschehen.

Bewirkt ein automatisches Messen der Pro-
benlinge. Dies sollte vor dem Starten eines
Versuchs geschehen. Das Melergebnis wird
dann von der Steuercinheit als SAMPLE
SIZE gespeichert.

Bewegt den MefBfihler nach oben: Aufden
ersten Druck hin nur um 3 mm, den Stellbe-
reich des LVDT-MeBwerkes: Auf einen
weileren Druck hin werden MeBfiihler und
LVDT-Mebwerk gemeinsam ganznach oben
bewegt.

Bewegtden MeBfiihler nach unten: Aufden
ersten Druck hin nur um 3 mm, den Stellbe-
reich des LVDT-MeBwerkes; Auf einen
weiteren Druck hin werden der MeBfiihler
in seine Betriebsposition, und das LVDT-
MeBwerk in seine Nullstellung gebracht.

Bewegtden Ofeninseine obere oder untere
Position (SchlieBen bzw. Offnendes Ofens).
Wenn diese Taste gedriickt wird, wahrend
sich der Ofen bewegt, bleibt er stehen.
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START Stariet einen vorbereiteten Versuch. (Er-
fiillt dieselbe Funktion wie die Taste F1
(Start) auf der Steuereinheit.)

STOP Bricht einen laufenden Versuch ab, spei-
chert die bereits aufgenommenen Meflida-
ten, undstartetdieeingestellten METHOD-
END-Operationen. (Erfiillt dieselbe Funk-
tion wie die Taste F2 (Stop) auf der Steuer-
einheit.) Wenn kein Versuch lauft, beendet
ein Driicken der STOP-Taste jede andere
Aktivitit des Moduls (z B. Luftkihlung des
Ofens).

REJECT (Driicken von STOP bei niedergehaltenem
SCROLL)
Bricht einen laufenden Versuch ab, ldscht
allebereits aufgenommenen MeBdaten, und
startet die eingestellten METHOD-END-
Operationen. (Erfiillt dieselbe Funktion wie
die Taste F3 (Reject) auf der Steuerein-
heit.)

3.5.2.2 Der HEATER-Schalter

Der HEATER-Schalter (5. Abb. 30) schaltet die Betriebsspannung des Ofens ein
oder aus. Er mufl vor dem Starten eines Versuchs in die Stellung “1” gebracht
werden.

Hinweis  Der HEATER-Schalter leuchtet nur, wiithrend ein Versuch Liuft.

3.5.2.3 Der POWER-Schalter

Der POWER-Schalter (s. Abb. 30) dient zum Ein- und Ausschalten des Moduls.
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3.6

Ausschalten des Moduls

Schalten Sie den TMA 2940 aus, indem Sie die Schalter POWER und HEATER
jeweils in die Stellung “0” bringen.

Hinweis  Alle Komponenten Ihres TA-Systems sind fiir lange Einschaltzeiten
ausgelegt. Schalten Sie Ihr TA-System miglichst nicht aus, wenn Sie
es an demselben Tag nocheinmal bendtigen: Sie werden zuverliissi-
gere MeBwerte erhalten, wenn die Elektronik nicht abkiihlt und
dann wieder warmliuft.
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4. Durchfithren von
TMA-Versuchen

In diesem Kapitel finden Sie Schritt-fiir-Schritt-Anleitungen zur Durchfihrung
von TMA-Versuchen mit Threm TMA 2940. Weitere Informationen tiber die
Funktionsweise des TMA 2940 finden Sie in Kapitel 7 dieses Handbuchs.

Die Durchfiihrung eines TMA-Versuchs laBt sich in folgende Arbeitsginge
gliedern:

Eingeben aller Versuchs- und Modulparameter auf der Steuereinheit
Erstellen und Auswiihlen einer Methode auf der Stevereinheit
Auswiihlen, Einbauen und Kalibrieren eines MebBfiihlers
Vorbereiten und Laden der Probe

Positionieren des Thermoelementes und SchlieBen des Ofens
Messen der Probenlinge

Starten des Versuchs

4.1 Voraussetzungen

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

Das Modul installiert haben, d. h., auch alle Kabel und Gasleitungen
angeschlossen haben (s. Kapitel 2).

Alle gewtinschten Optionen installiert haben (s. Kapitel 2).
Ihr TA-System gestartet haben (s. Kapitel 3).

Das Bedienungshandbuch Threr Steuereinheit studiert haben.
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4.2 Programmieren eines Versuchs auf der
Steuereinheit

Der erste Schritt in der Vorbereitung eines TMA-Versuchs besteht darin, alle
notwendigen Informationen auf der Steuereinheit einzugeben.

4.2.1 Auswihlen des anzusprechenden Moduls

Wenn Sie ein Multimodulsystem mit mehr als einem online-geschalteten Modul
haben, miissen Sie beachten, daf alle im folgenden beschriebenen Funktionen
immer nur das gerade ausgewihlte Modul betreffen.

1. Driicken Sie F12 (Instrument Control). Das INSTRUMENT CONTROL-
Menii (Abb. 31) erscheint auf dem Bildschirm.

. (,._ _.\
I Thn Tamp  E5.91=0 Gasl Evo 3 pSC Terp (b, 3000 Basl EvD
Stand By = Bun Coaploted-— 4I_E‘.an:| By — Fun Coegleied —

TuParnt Thermal Analipst 2000

Instrument Cantral

Hodule: Online

Meduls Eyvpe: THA
Banplo:

Fethod: 1
Current segmenkt: Btand By

Aun fumber: 1
Flile saved an drive ©

Switch to Podule: _j 3

ran s
Fl Fg F& EoTo ¥k So0To Fii GoTo
Start Etop Exper j=nk Signal Contgur
Parateter Contrel Systom

/

Bild 31

2. Bewegen Sie den Cursor in der Zeile “Switch to module:” mit der linken
oder rechten Pleiltaste auf die Nummer des gewiinschten Moduls (1 bis 4).
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Hinweis  Wenn das Modul, das Sie verwenden wollen, nicht in 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).

4.2.2 Auswihlen des Betriebsmodus’ des Moduls

L.

2.

Driicken Sie F12 (Instrument Control).

Driicken Sie F4 (GoTo Experimental Parameters). Das EXPERIMEN-
TAL PARAMETERS-Menii (Abb. 32) erscheint.

Madulesr  THMA Temp 25,91°C Gaal Event® Store On Stand By — Fun Coppletsd

EXFERIMEHTAL FPARAMETERS
Hodule Modai THMA Automatlie

Sanple Information
Samples:
Shrar D.0C00 nn
Operatori
Commenk:
Fun Musbar 1
Save data file? ven Drives [ &8 B G0 Filemane: WMarwmiad: |

Hetnod Numbert |
Hatnod 1& &npty

Fi F& GaTa F3 | Fa F3 EaTa F& FT Fh
Sarpla Farihod Fodify | Belact Hodu la Exlich Eujtch E=itch
Infa Editor SegaEnt ; Hade Parars Fan Event Dats

Bild 32
Driicken Sie F4 (Select Mode). Eine Liste der verfiigharen Betriebsmodi
(Abb. 33) erscheint auf dem Bildschirm.
Geben Sie die Nummer des gewiinschten Betriehsmodus' ein:

#2", wenn Sie in Ihrem Versuch einen Film-/Faser-Meffiihler verwenden.
“1”, wenn Sie einen der anderen MeBfiihler-Typen verwenden.
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Maodulie: THA Tamg 25.91~C Gasl Eventd Stora OFff Stand B8y - RAun Completed

HCDE SELECTION

I THA Autamatis a TAA Butamatic Fllm/Fiber

Balectian? ]
Maxjmun ranber af Ffune stared: 1

Bild 33

5.  Geben Sie ein, wieviele Probenlidufe im Modul gespeichert werden sollen
(max. 4). Nach Durchfithrung der hier eingegebenen Anzahl von Proben-
laufen wird jeder weitere Probenlauf zur Laschung des éltesten im Modul
gespeicherten Probenlaufes fiihren. Zur dauerhaften Speicherung mufl ein
Probenlauf auf Festplatte oder Diskette kopiert werden; dies kann gesche-
hen:

Bei installierter REALTIME FILE TRANSFER-Option unmittel-
bar wiihrend des Versuchs (s. Abschnitt 4.2.3), oder

nach Ablauf des Versuchs mit F2 (Module Data File Transfer).

Hinweis Beim Andern des Betriebsmodus’ des Moduls werden stets alle
Modulparameter auf ihre Vorgabewerte zuriickgesetzt. Dies macht
ein erneutes Kalibrieren des MeBfiihlers (s. Abschn. 4.3.2) erforder-
lich.
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4.2.3 Eingeben der Probendaten

1.  Driicken Sie im EXPERIMENTAL PARAMETERS-Menii F1 (Sample
Information).

r 3

Modules THA Tenp 28.91"C Basl Eventd Store On Stand By - Aun Comalezed

EXPERIHENTAL PARSMETERS
Module Moder THA Sutomnatic

Sangle Infarmatlon
Samplan INDIUM 8 GRAM HE1GHT
Sirer  0,9000 men
Operatar: J. DOE
Canmanty  EHar@, TCPLE On STASE/R&MP LD
Aun Hurher 1
Save sata TilaT Yes Orivel [ & B 1 Filwname: MELT Yersiong 7

Method Numbers 1
Methaod in mmaty

i i FE 0T F3 Fa FS dola Fa 1 ET (']

| Bamplo Athod Fodidy Seluct Fodula Eaitch Hui trh Satich
I info Editor Eegririt Rade Farams faw | Exanit Da%a
i |

Bild 34

2. Machen Sie in jedem Eingabefeld die geforderte Eingabe, und driicken Sie
jeweils ENTER, um zum nichsten Eingabefeld zu springen. Folgende
Tabelle erklirt die einzelnen Eingabefelder (s. Abb. 34).

Sample Bezeichnung der Probe (max. 32 Zeichen
lang).
Size Die Anfangsldnge der Probe. Sie wird nicht

auf der Tastatur eingegeben, sondern mit
der Funktion MEASURE LENGTH auto-

matisch bestimmt.
Operator Ihr Name (max. 25 Zeichen).
Comment Jegliche Bemerkungen, die Sie im Zusam-

menhang mit Threm Versuch festhalten
mochten (max. 64 Zeichen).
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Save data file? Wenn Sie hier mit YES antworten, werden

die MeBdaten bereits wihrend des Versu-
ches auf Festplatte oder Diskette gespei-
chert. Es findet dann wihrend des Versu-
ches alle 30 sec (Festplatte), bzw. alle 5 min
(Diskette), ein Schreibvorgang statt. Diesist
nur dann mdglich, wenn auf Threm System
die Option REAL TIMEFILETRANSFER
installiert ist.
Wenn Sie hier mit NO antworten, werden
die Mefidaten im Modul gespeichert, und
kénnen spiter von dort mit F2 (Module
Data File Transfer) auf ein Laufwerk ko-
piert werden (s. Bedienungshandbuch Ihrer
Steuereinheit).

Drive Wenn Sie “Save data file?” mit YES beant-
wortet haben, miissen Sie hier angeben, auf
welches Laufwerk die Melldaten geschrie-
benwerdensollen. (s. Bedienungshandbuch
Threr Steuereinheit)

Filename Wenn Sie “Save data file?” mit YES beant-
wortethaben, miissen Sie hiereinen Datein-
amen fir die entstehende MeBdatendatei
angeben (max. 10 Zeichen).

Version Die Erweiterung des Dateinamens (eine
ganze Zahlvon 1 bis 99). Jedesmal, wennein
Probenlauf gestartet wird, wird sie automa-
tisch um 1 hochgezihlt.

Die Angaben zu “Run Number”, “Methad Number”, und “Module Mode”
kénnen in diesem Menii nicht verindert werden. Die Probenlaufnummer (Run
Number) wird automatisch immerweitergezihlt, die Methodennummer (Method
Number) wird wie in Abschnitt4.2.6 beschriebeneingegeben, und der Betriebsmo-
dus des Moduls (Module Mode) wie in Abschnitt 4.2.2 beschrieben.
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4.2.4 Erstellen von Methoden

Bevor Sie einen Versuch durchfithren kénnen, miissen Sie mindestens eine
METHODE fiir Thr Modul erstellt haben. Eine METHODE ist aus Steuerbeteh-
len zusammengesetzt; jeder einzelne Steuerbefehl wird als SEGMENT bezeich-
net. Eine Beschreibung aller fir den TMA 2940 verfiigharen Segmenttypen finden
Sie in Abschnitt 7.2

Erstellte Methoden werden im nicht-fliichtigen Speicher Ihres Moduls gespei-
chert: es haben dort bis zu 15 Methoden mit zusammen maximal 60 Segmenten
Platz.

1.  Driicken Sie im EXPERIMENTAL PARAMETERS-Menii F2 (GoTo
Method Editor), um in das Hauptmenii des Methodeneditors (s. Abb.35) zu
gelangen.

4 N

Modula: THA Tenp ES.P15 Ga=l Eventd Stors On Stand By — Aun Torglated
HMETHIO EOITOR
Hethad Kunbar Hana Sagments Usad
1 0 = Methad Ea #un

B i

3 o

& [

3 o

& o

T ]

8 L]

7 (&

[ ]

(8 0

iz L]

L3 o

14 4]

('t | ]

&0 Segnents MNok Used
Fi Fa Fa F4 F5

Exit Copy [elntn Lint Salech
Hethod LCI T Fathad Rathod Pt hoed

. J

Bild 35

2. Driicken Sie F1 (Edit Method). Auf dem Bildschirm erscheint die Anforde-
rung:
Edit Method:

3. Geben Sie eine leere Methodennummer ein. Eine leere Nummer ist in der
auf dem Bildschirm befindlichen Methodenliste daran zu erkennen, daB ihr
kein Name und null Segmente zugeordnet sind. Der eigentliche Methode-
neditor (Abb. 36) erscheint auf dem Bildschirm.
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METHOD EDTTOR
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ER segrents rot used
Fli Fe2 F3 Fi Fa
Change Lrmmr ¢ Dwlete Nestore Accept
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N y,

Bild 36

4, Geben Sie einen Namen fiir die neue Methode ein; erdarf bis zu 25 Zeichen
lang sein. Das erste Vorgabesegment und einige zusitzliche Funktionsta-
sten erscheinen auf dem Bildschirm.

5.  WennSiedasvorgegebene Segment verwenden wollen, gehen Sie zu Schritt
6. Wenn Sie einen anderen Segmenttyp fiir Ihr erstes Segment brauchen,
dricken Sie F1 (Change Segment Type). Auf dem Bildschirm erscheint
dann eine Liste der verfiigharen Segmenttypen (Abb. 37).
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Bild 37

Bewegen Sie den Cursor mitden Pleiltasten auf den gewiinschten Segment-
typ, und driicken Sie ENTER.

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

Geben Sie Y ein, um ein weiteres Segment andie Methode anzufiigen, oder
N, um dem System mitzuteilen, daB die Methode fertig eingegeben ist.

Wiederholen Sie Schritte 6 bis 8 fiir jedes weitere einzugebende Segment.
Inden Speicher des Modules passen maximal 60 Segmente, die aufbis zu 15
Methoden verteilt sein diirfen.

Driicken Sie, nachdem Sie Thre Methode fertig eingegeben haben, F8
(Accept This Form). Die Methode wird im Modul abgespeichert, und es
erscheint wieder das METHOD EDITOR-Menii auf dem Bildschirm.
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4.2.5 Auswihlen einer Methode

Verfahren Sie folgendermaBen, um eine Methode auswihlen, damit diese einem
dann gestarteten Probenlauf zugrundegelegt wird:

1. Driicken Sie im METHOD EDITOR-Menii F5 (Select Method). Aufdem
Bildschirm erscheint die Anforderung:

Select Method to run:

2. Geben Siedie Nummer der gewiinschten Methode ein. Diese Methode wird
nun in der Liste in griin dargestellt, und mit dem Hinweis “Method to run™

versehen.

3.  DriickenSiedie ESCAPE-Taste,umindas EXPERIMENTAL PARAME-
TERS-Menii zurtickzugelangen.

4.2.6 Eingeben der Modulparameter

1.  Driicken Sie im EXPERIMENTAL PARAMETERS-Menii F5 (GoTo
Module Params), um in das MODULE PARAMETERS-Menii (Abb. 38)
zu gelangen.

(. ke

Madule: TMé Temg 259.91=C Easl EventD Stare On Stand Ay = Aun Completed

HODULE PARSMMETERS
Aodule Hade: THA Sutomatic
Cell Constant: 1.00a0

Btatic Weighkti 0.0 ]
Forcei 0,050 o
Data Sampling Inkervals 2.0 sec/palnk
Bata Cospreselan Threshald for
Temgeraturer D.05 =g Slgrnal A; 0.003 Hm

Methad Skart Conditions
futo Zero Slgnal &: Ko

Method End Condltians
FPrebe; Open Closed

Furnace: Open [lgsed

fafr Cooli Mo tai 30.00 ag

Fi EoTa Fa
Moco e Facent
Frevet This Ferm

Bild 38
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2. Geben Sie fiir alle zu éindernden Parameter die jeweils bendtigten Werte
ein. Driicken Sie hierbei die ENTER-Taste, um in das jeweils niichste
Eingabefeld zu gelangen; verwenden Sie die Pfeiltasten, um den Cursor
innerhalb eines Eingabefeldes zu bewegen.

Die folgende Tabelle erklirt die einzelnen Parameter.

Module Mode Der derzeit eingestellte Betriebsmodus Th-
res Moduls (s. Abschnitt 4.2.2).

Cell Constant Ein Kalibrierfaktor fir Signal A, der bei
Bedarf als Quotient des tatsiichlichen und
des gemessenen Ausdehnungskoeffizienten
ermittelt wird.

Static Weight Das in dem Gewichtefach befindliche Ge-
wicht. Der hier eingegebene Betrag wird zu
der programmierten Kraft hinzuaddiert, um
die gesamte Kraft auf die Probe fiir die
MeBdatendatei zu erhalten.

Force Die wihrend des Versuchs auf die Probe
auszuiibende Kraft.

Hinweis  Eine geringe Kraft anf die Probe kann zu verstiirktem Vibrations-
rauschen des Mellsignals fithren.

Auto Measure Oflset (Erscheint nur bei Film/Faser-Betriebsmo-
dus.) Eine Konstante, die notwendig ist, um
die Mefiwerte um die Nullposition des Film-
[Faser-MebBfiihlers zu bereinigen. Thre Be-
stimmung ist in Abschnitt 6.1.2 beschrieben.

Data Sampling Interval Das MelBwertnahmeintervall in Sekunden.
(Das MeBwertnahmeintervall kann auch von
der Methode aus mit einem Sample Inter-
val-Segment festgelegt werden. In jedem
Fall aber gilt nach Beendigung einer Metho-
de wieder der im MODULE PARAME-
TERS-Menii eingegebene Wert.)

Data Compression Threshold Der Schwellwert, um den sich ein Mellda-
tenpunkt vom dem vorhergehenden MeB-
datenpunkt unterscheiden muB, um aufge-
nommen zu werden. Dies hat den Sinn, dal
in weitgehend linearen Kurvenbereichen
weniger Mefidatenpunkte aufgenommen
werden als in solchen mit starken Veriinde-
rungen. (s. Abschn. 7.3)
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Method Start Conditions Auto Zero Signal A:

Wenn Sie hier “yes” wiihlen, setzt das Sy-
stem vor Beginn jedes Versuchs automa-
tisch Signal A auf null.

Method End Conditions Probe:
Wenn Sie hier “open” wihlen, wird der
MeBfiihlernach Beendigungeines Versuchs
automatisch gedffnet (von der Probe abge-
hoben).

Furnace: Wenn Sie hier “open”wiihlen, wirdder Ofen
nach Beendigung eines Versuchs automa-
tisch gedfinet. Geoflnet kiihlt er schneller
ab als geschlossen.

Air Cool: Wenn Sie “Furnace: open” gewihlt haben
und hier “yes” wihlen, wird nach Beendi-
gung des Versuchs die Luftkiihlung des
Ofens eingeschaltet, bis die angegebene
Temperatur erreicht ist.

4.2.6.1 Zuriicksetzen der Modulparameter

Um alle Modulparameter auf ihre Vorgabewerte zuriickzusetzen, kénnen Sie im
MODULE PARAMETERS-Menii F1 (GoTo Module Reset) driicken. Da hier-
bei auch die Kalibrierkonstanten zuriickgesetzt werden, ist danach ein erneutes
Kalibrieren des Moduls erforderlich.

Die Vorgabewerte der einzelnen Modulparameter kénnen Sie der nachfolgenden
Tabelle entnehmen.

Achtung  Die Funktion MODULE RESET setzt alle Modul-Parameter (ein-
schlieBlich der Kalibrierkonstanten) zuriick; hierbei werden auch
alle im Modul gespeicherten Methoden und Probenliiufe gelischt.

Maodule Mode: TMA
Cell Constant: 1.0000
Static Weight: 00 g
Force: 0.050 N

Seite 66




i
Durc

hfiihrung vo

Data Sampling Interval 2.0 sec/point
Data Compression Threshold
forTemperatur: 0.05 °C
Signal A: 0.003 pm
Method Start Conditions
Auto Zero Signal A: No
Method End Conditions
Probe: Closed
Furnace: Closed
Air Cool: No to 30 °C
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4.3

4.3.1

Vorbereiten des TMA-Moduls

Nach dem Eingeben aller notwendigen Informationen auf der Steuereinheit sind
vor dem Starten eines Versuchs noch folgende Schritte durchzufithren:

Auswihlen eines geeigneten MeBfiihlers
Kalibrieren des MeBfiihlers

Kalibrieren des LangenmelBwerkes
Vorbereiten und Laden der Probe
Positionieren des Thermoelementes

Messen der Probenlinge

Wahl des geeigneten MebBfiihlers

Nachfolgende Tabelle zeigt die Anwendungsbereiche und die Spezifikationen der
drei Standard-MeBfiihler. Die optionalen MeBfiihler sind in Kapitel 6 beschrie-
ben.

MebBfiihler- Durchmesser ~ Druck aufdie  geeignet zur
Typ der Probe pro Messung von:
Auflagefliche  aufgelegtes
(mm) Gewicht
(kPa/g)
Penetration 0,89 16 Schmelzpunkt
Erweichungstemperatur
Expansion 2,54 1,9 Ausdehnungskoeff.
Kompressionsmodul
Elastizitdtsmodul
Glasiibergang
Makro- 6,07 0,34 Kompressionsmodul
Expansion Elastizitdtsmodul
Glastibergang
Ausdehnungskoeff.

Die Installation der drei Standard-Meffiihler ist in Kapitel 2 beschrieben; die der
optionalen MeBfihler in Kapitel 6.
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4.3.2 Kalibrieren des MeBfiihlers

Nach jedem Wechseln des MeBfiihlers oder des Betriecbsmodus' miissen die
Nullstellungen des Lingenausdehnungsmebwerkes (LVDT) und des Kraftstell-
werkes kalibriert werden. (Man bezeichnet den Vorgang auch als Initialisierung
des MeBliihlers.)

1. Driicken Sie F12 (Instrument Control).

2. Driicken Sie F6 (GoTo Signal Control). Das SIGNAL CONROL-Menii

-
(Abb. 39) erscheint.
Madule: THA Tenp ES.F1*C Fac] Evenid Store On Gtand By - Aun Conpleted \
ELGNAL COMTAML

Fodule Typel THS Automatic
Module Sigrnals:

Fun Times 0.00 min Begrnent Time: Q.00 min

Spt Ppint Tespa 4,60 “C Fmater Powers 0.0 watta

Himabor Fonl Tar: e P BT o

Sigral As 5,504 Dimersign Change fumb

Offeety .06 un
Sigrnal B: 0,053 Force (NI

Teroerature Calibrations ™WOT USED

Fi Fa2 Fa Fa ]

Pasto Maraal Calibrate Switch Tema

Zurs A Zarm & Probe Afr Caal Calibrate
i

Eiid 39

3. Nehmen Sie gegebenenfalls die Probe vom Probentriiger.

4.  DriickenSie F3 (Calibrate Probe). Das System fiihrt nunbeide notwendigen
Kalibrierungen automatisch durch.
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4.3.3

4.3.4

Initialisieren des LingenmeBwerkes

Im Interesse genauer Lingenmessungen sollte die Nullposition des Langenmef-
werkes in regelmiiBigen Abstinden nachgestellt werden. Driicken Sie, um dies zu
tun, einfach nur die ZERO LENGTH-Taste auf dem Tastenfeld des Moduls.

Vorbereiten und Laden der Probe

Hinweis  Dieser Abschnitt beschreibt das Vorbereiten und Laden von Proben
fiir Messungen mit einem der drei Standard-MebBfiihler. Verfahren
Sie bei Verwendung eines optionalen Meffiihlers nach der entspre-
chenden Anleitung in Kapitel 6.

Vorbereiten der Probe

Folgende Punkte sind zu beriicksichtigen:

Ober- und Unterseite der Probe sollten einander parallel und mdglichst
ebensein. Dies gewdhrleistet einenstabilen Sitzzwischen Probentréger und
Mebfihler.

Die Probe sollte groB genug sein, um in der Messung eine ausreichende
Aullésung zu erzielen. Andererseits muB bedacht werden, dall innerhalb
groBerer Karper bei hohen Heizraten erhebliche Temperaturgradienten
auftreten kdnnen.

Thermoplastische Probensubstanzen kénnen zur Formung in geeignete
Korper erhitzt werden. Es ist jedoch méglich, dall die Substanz nach dem
Erhitzen und Wiederabkiihlen nicht mehr genau dieselben Eigenschaften

hat wie vorher.

Laden der Probe

1.  Fahren Sie den Ofen nach oben und drehen Sie thn im Uhrzeigersinn zur
Seite weg.

2. Vergewissern Siesich,dal der Probentriger freivon Verunreinigungen von
fritheren Proben ist.

3. Driicken Sie die ZERO LENGTH-Taste auf dem Tastenfeld des Moduls.
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4, Fahren Sie den MeBfiihler nach oben.

5.  Stellen Sie die Probe unter die Auflagefliche des MeBfiihlers auf den
Probentriiger (s. Abb. 40).

Bild 40

G. Fahren Sie den MeBfithler nach unten.

7. Korrigieren Sie nétigenfalls die Position des Thermoelementes (s. Abschn.
4.3.5).

8. Drehen Sie den Ofen wieder zuriick und schlieBen Sie ihn.

9.  Geben Sie wie bendttigt die auf die Probe auszuiibende Kraft im MODULE
PARAMETERS-Menii ein, und/oder legen Sie Gewichte in das Gewichte-
fach. Wenn Sie das Gewichtefach beladen, miissen Sie dem System dies
mitteilen, indem Sie den Gewichtsbetrag in das Feld “Static Weight” auf
dem MODULE PARAMETERS-Menii eingeben.
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4.3.5

4.3.6

4.3.7

Hinweis Eine geringe Kraft auf die Probe kann zu verstirktem Vibrations-
rauschen des MeBsinganls fithren.

10. Messen Sie die Probenlédnge wie in Abschnitt 4.3.6 beschrieben.

Positionieren des Probenthermoelementes

Das Ende des Probenthermoelementes sollte sich von der Hohe her ungefihr in
der Mitte der Probe befinden. Korrigieren Sie seine Position notigenfalls wie folgt:

1.  Fahren Sie den Ofen nach oben und drehen Sie ihn im Uhrzeigersinn zur
Seite weg,

2. Nehmen Sie den Probentragermantel ab.

3. Verstellen Sie das Thermoelement so, daf} sich seine Spitze von der Héhe
her in der Mitte der Probe und in unmittelbarer Niahe zu ihr befindet.

4.  Setzen Sie den Probentragermantel wieder auf.

5. Drehen Sie den Ofen wieder zuriick und schlieBen Sie ikn.

Messen der Probenlinge

Vor Beginn eines Versuchs muB unbedingt die Probenldnge gemessen werden.
Driicken Sie dazu die Taste MEASURE LENGTH auf dem Tastenfeld des
Moduls; die Probenldnge wird dann automatisch gemessen und gespeichert.

Verwendung eines Spiilgases

Sie konnen die Atmosphire, der Thre Probe wiihrend eines TMA-Versuchs
ausgesetzt ist, kontrollieren, indem Sie eine Spiilgasquelle an Ihr Modul anschlie-

Ben. (Der Spiilgasanschluf befindet sich an der linken Seite des Moduls;
s. Kapitel 2.)
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4.3.8

Als Spiilgase fiir den TMA 2940 kommen in Frage:

Helium (besonders empfohlen)
Stickstoff, - Sauerstoff
gefilterte und getrocknete Luft

Folgende Punkte sind im Zusammenhang mit Spiilgasen zu bedenken:

Um eine inerte Probenatmosphiire zu garantieren, empfehlen wir einen
Spiilgasstrom von 100 mi/min.

Leiten Sie bei Kiiltebetrieb nur griindlich getrocknetes Gas in das Modul
cin.

Fiir Kiilteversuche empfehlen wir aufgrund seiner Warmeleitfahigkeit
Helium. (Vorteile: eine tiefe Starttemperatur kann schneller erreicht wer-
den, und die Kilte breitet sich weniger im Innern des Moduls aus.)

Verwenden Sie bei Temperaturen bis -100 °C einen Heliumstrom von 100
ml/min; bei Temperaturen bis -150 °C einen Heliumstrom von 200 ml/min.

Wenn Sie bei tiefen Temperaturen eindichteres Spiilgas als Helium verwen-
den, sollten Sie dem MeBfiihler die Silikondichtung ausdem Zubehdrkasten
anlegen, um einer Ausbreitung der Kilte in die Gewichtekammer hinein
entgegenzuwirken. Fahren Sie dazu den MeBfihler ganz nach oben, und
legen Sie die Dichtungso an, daf sie sich unmittelbar unterhalbder Offnung
im Probentriger befindet.

Lassen Sie das Spiilgas drei bis fiinf Minuten lang durch die Probenkammer
strémen, bevar Sie Kiltemittel einfiillen oder den Versuch starten (um
jegliche feuchte Luft aus der Probenkammer auszuspiilen).

Luftkithlung des Ofens

Nach Beendigung eines Versuchs kénnen Sie die Abkiihlung des Ofens mit
Druckluft beschleunigen. Schliefen Sie hierzu eine Quelle gefilterter und ge-
trockneter Druckluft mit zwischen 172 und 688 kPa (25 und 100 psig) an den
AnschluBstutzen an der rechten Seite des Moduls an.

Sie konnen die Steuereinheit vorprogrammieren, die Luftkiihlung nach Beendi-
gung eines Versuchs automatisch einzuschalten (s. Abschn. 4.2.6), oder Sie
kéinnen sie mit F4 (Switch Air Cool) im SIGNAL CONTROL-Menii manuell ein-
fausschalten.
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4.4 Starten eines Versuchs

1. Offnen Sie die Spiilgaszufuhr.

2. Priifen Sie die Position der Probe, und vergewissern Sie sich, daB sich der
HEATER-Schalter des TMA-Moduls in der Stellung *“1” befindet.

3.  Driicken Sie entweder F1 (Start) im INSTRUMENT CONTROL-Manii
der Steuereinheit, oder driicken Sie die START-Taste auf dem Tasteniz1d
des Moduls,

4.  Wenn Sie den Verlauf der Signale wihrend des Versuchs mitverfolgen
méchten, driicken Sie F6 (GoTo Signal Control)im INSTRUMENT CON-
TROL-Menii.

Wenn auf Threm System die Option REALTIME PLOT installiert ist,
kdnnen Sie auch F5 (GoTo Realtime Plot) driicken, um die Mefisignale in
Echtzeit auf dem Bildschirm graphisch darstellen zu lassen.

4.5 Uberwachen der Signale wihrend
eines Versuchs

Wenn Sie den Verlauf der Signale wihrend des Versuchs mitverfolgen mehten,
driicken Sie F6 (GoTo Signal Control) im INSTRUMENT CONTROL-Menii.
So gelangen Siein das SIGNAL CONTROL-Menii (Abb. 41), dessen Anzeigepa-
rameter und Funktionen nachfolgend erkléirt werden.

Fizdula:  THA Tamp BES.¥1°C Gasl Eventd Store On Stasd By — Fun Conplebed

S1GEnAL CONTROL
Hodule Type: THA Autamatlc
Medule Sigraln:

Purm Timee Q.00 min Segrent Tine: 800 min
Swt Point Tempa 0,00 =0 Heatar Pawori 0.0 watis
Heater Hanbtors 25. 9 =C
Signal Az D904 Dimenelian Changa Tum)

Offaesta .08 om
Sigral B: 0.0300 Farca [H]

Tepperature Calibratigns MNOT USED

L] F2 F3 Fé& Fa
Futa Marusl Calibrate Salteh Teap
K Zaro A Zero A Proce ®ir Coel Callibrate
.
Bild 41
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4.5.1

Die im SIGNAL CONTROL-Menii angezeigten

Signale
Module Type
Run Time
Segment Time
Set Point Temp

Heater Power

Heater Monitor

Signal A

Offset

Signal B

Temperature Calibration

Der Typ des Moduls, auf dem der Versuch
lauft (TMA).

Die seit dem Starten des Versuchs vergan-
gene Zeit in Minuten.

Die seit Beginn des aktuellen Segments ver-
gangene Zeit.

Die Solitemperatur, die der Ofen zu errei-
chen versucht.

Die momentane Heizleistung in Watt.

Dievon dem inden Ofen eingebauten Steu-
erthermoelement gemessene Olentempe-
ratur.

Die vom MeBfiihler wahrgenommene Lin-
geniinderung.

Eine positive oder negative Konstante, um
die Signal A korrigiert wird, d. h., der Offset
wird von Signal A subtrahiert (s. Abschn.
4.5.2).

Dievom MeBfiihler aufdie Probe ausgeiibte
Kraft.

Eine Tabelle von bis zu fiinf Paaren jeweils
einer tatsichlichen und der hierbei gemes-
senen Temperatur, die zur Kalibrierung des
Temperatursignals verwandt wird. Wenn
hier keine Tabelle erscheint, ist die Tempe-
raturkalibrierung ausgeschaltet. (Nédheres
tiberdie Temperaturkalibrierung finden Sie
in Abschnitt 5.1)
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Die Funktionen des
SIGNAL CONTROL-Meniis

Automatisches gleich-null-Setzen von Signal A

Wenn Sie F1 (Auto Zero A) driicken, wird das momentane Lingensignal als
negativer Offset fiir den aktuellen MeBbereich gespeichert; es wird danach stets
von der jeweils aktuellen Signalspannung von Signal A subtrahiert.

Hinweis  Siekinnen die Steuereinheit vorprogrammieren, Signal A zu Beginn
jedes Versuchs automatisch gleich null zu setzen (s. Abschn. 4.2.6).
Manuelles gleich-null-Setzen von Signal A

Driicken Sie, um einen beliebigen Offset fiir Signal A einzugeben, F2 (Manual
Zero A). Der Cursor springt in das Eingabefeld

Offset: fL

Geben Sie hier den gewiinschten Signaloffset in pm ein. (Wenn beispiclsweise
Signal A = 0,135 pm angezeigt wird, kdnnen Sie einen Offset von 0,135 pm
eingeben, um eine Anzeige von Signal A gleich null um zu bekommen).

Kalibrieren des MeDlfiihlers

Nach jedem Wechseln des Melifiihlers muld der neue MeBfiihler wie folgt kali-
briert werden:

1.  Nehmen Sie alles dort befindliche vom Probentriger und aus dem Gewich-
tefach.

2. Driicken Sie F3 (Calibrate Probe). Dies fiihrt dazu, daB das Eigengewicht
des MebBfiihlers automatisch gemessen und gespeichert wird, um es danach
beim Einstellen der auf die Probe ausgeilibten Kraft beriicksichtigen zu
kénnen.

Ein-/Ausschalten der Luftkithlung

F4 (Switch Air Cool) schaltet die Kiihlluftzufuhr zum Ofen ein, bzw. aus. Diese
Funktion ist nur dann verfiigbar, wenn der Ofen gedffnet ist.
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Hinweis  Sie kiinnen die Steuereinheit vorprogrammieren, die Luftkiihlung
des Ofens nach Beendigung jedes Versuchs automatisch einzuschal-
ten (5. Abschn. 4.2.6).

Temperaturkalibrierung

Die Funktion F5 (Temperature Calibrate) erlaubt die Eingabe von bis zu finf
Paaren von jeweils gemessener und tatsdchlicher Temperatur, die dann zur
Kalibrierung der Probentemperatur verwandt werden. Je mehr Paare eingegeben
werden, desto genauer wird die Temperaturkalibrierung. Wenn Sie nur ein
Temperaturpaar eingeben, besteht die Temperaturkalibrierung lediglich in einer
linearen Verschiebung. Paare von zweimal 0.00 *Cwerden von dem Kalibrieralgo-
rythmus ignoriert. X

Eine Anleitung zur Duchfiihrung von Temperaturkalibrierungen finden Sie in

Abschnitt 5.1.

Hinweis  Wenn die Temperaturkalibrierung wirksam ist, konnen Sie dies
daran erkennen, daB in der Statuszeile “TEMP ** steht. (Bei leerer
Temperaturkalibrierungstabelle steht dort “Stand By”.)

Liischen der Temperaturkalibrierungstabelle

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

4.6 Beispiel: Durchfithren eines
TMA-Versuchs

In diesem Beispiel wird das Ausdehnungsverhalten einer Teflon(R)-Probe be-
stimmt.

1.  Driicken Sie F12 (Instrument Control)} auf der Steuereinheit.
2.  Wihlen Sie das TMA-Modul aus.
3.  Dricken Sie F4 (GoTo Experimental Parameters).

4.  Driicken Sie F4 (Select Mode), und wihlen Sie Betriebsmodus 1 (“TMA
Automatic™).

5.  Geben Sie als Anzahl der zu speichernden Probenlaufe “1” ein.
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6.  Driicken Sie F1 (Sample Information), und machen Sie folgende Eingaben:

Sample: Teflon (Expansions-MeBfiihler)

Size: <Die Probenlinge wird spiiter automatisch
eingegeben>

Operator: <Ihr Name>

Comment: Spiilung mit He 100 ml/min; Kraft = 0,05 N

Save data file? YES

Drive: C

Filename: TEFLON

Version: 1

7. Driicken Sie F2 (GoTo Method Editor).

8.  Driicken Sie F1 (Edit Method). Auf dem Bildschirm erscheint die Anforde-
rung:
Edit Method:

9.  Geben Sie eine leere Methodennummer ein. Eine leere Nummer ist in der
auf dem Bildschirm befindlichen Methodenliste daran zu erkennen, dall ihr
kein Name zugeordnet ist, und sie null Segmente hat.

10.  Geben Sie als Methodenname “Rampe 5 K/min" ein.

11. Geben Sie folgende Segmente ein:

Equilibrate at -60°C
Isothermal for 2 min
Ramp 5°C/min to 60°C
(Sie bendtigen hierzu die Funktion F1 (Change Segment Type).)
12.  Driicken Sie F8 (Accept This Form), um den Methodeneditor zu verlassen.

13.  Driicken Sie F5 (Select Method), und geben Sie die Methodennummer aus
Schritt 9 ein.

14.  Driicken Siedie ESCAPE-Taste, umindas EXPERIMENTAL PARAME-
TERS-Menii zuriickzukehren.
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15. Driicken Sie F5 (GoTo Module Parameters), und dndern Sie nétigenfalls
die einzelnen Modulparameter. Stellen Sie fiir dieses Beispiel folgende

Parameter ein:

Cell Constant: 1.00
Static Weight: 00 g
Force: 0.050 N
Data Sampling Interval: 2.0 sec/pt
Data Compression Threshold for

Temperature: 0.01

Signal A: 0.04 pm
Method Start Conditions

Auto Zero Signal A: Yes
Method End Conditions

Probe: Open
Furnace: Open
Air Cool: Yes to 30.00 °C

16. Installieren Sie den Standard-Expansions-MeDBfiihler.

17.  Kalibrieren Sie den MeBfiihler, indem Sie F12 (Instrument Control), F6
(GoTo Signal Control), und dann F3 (Calibrate Probe) driicken.

18. Driicken Sie die ZERO LENGTH-Taste auf dem Tastenfeld des Moduls.

19. Priparieren und laden Sie eine Teflon-Probe (s. Abschn. 4.3.4).

20. Korrigieren Sie nétigenfalls die Position des Thermoelementes.

21. Driicken Sie die MEASURE LENGTH-Taste auf dem Tastenfeld des
Moduls, um die Probenlidnge automatisch messen und im EXPERIMEN-
TAL PARAMETERS-Menii eintragen zu lassen.

22. SchlieBen Sie den Ofen.

23.  Bringen Sie den HEATER-Schalter am Modul in die Position “1”.

24. Offnen Sie die Spiilgaszufuhr, und lassen Sie das Helium mindestens drei

Minuten lang strémen, um sicherzugehen, dal die Probe keiner feuchten
Luft mehr ausgesetzt ist.
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4.8

Abbrechen eines Versuchs

Wenn Sie aus irgendeinem Grund einen laufenden Versuch abbrechen wollen,
driicken Sie entweder F2 (Stop) im INSTRUMENT CONTROL-Menii, oder die
STOP-Taste auf dem Tastenfeld des Moduls. Die bereits aufgenommenen Mef-
daten eines mit der STOP-Funktion abgebrochenen Versuchs bleiben gespei-
chert; um einen Versuch abzubrechen und gleichzeitig alle MeBdaten dieses
Versuchs zu ldschen, driicken Sie entweder F3 (Reject) im INSTRUMENT
CONTROL-Menii, oder driicken Sie auf dem Tastenfeld des Moduls die STOP-
Taste zusammen mit der SCROLL-Taste.

Achtung  Alle Meldaten eines mit der REJECT-Funktion oder mit der Ta-
stenkombination SCROLL-STOP abgebrochenen Versuchs gehen
verloren.

Sie kénnen einen Versuch auch mit F1 (Hold) anhalten. Wenn Sie dies tun, bleibt
er suspendiert, bis Sie ihn entweder mit RESUME fortsetzen oder mit STOP
abbrechen.

Durchfiihren eines Kilteversuchs

Mit dem TMA 2940 kénnen Proben bei tiefen Temperaturen untersucht werden,
indem z. B. [lissiger Stickstoff in dem Ofen eingefiillt wird. Bereiten Sie dazu den
Versuch wie in den Abschnitten 4.2 und 4.3 beschrieben vor, und verfahren Sie
dann wie folgt:

1. DrehenSiedie Spiilgaszufuhr auf 100 ml/min auf, und lassen Sie das Spiilgas
3 bis 5 Minuten lang durch die Probenkammer strémen, um die feuchte
Raumluft restlos auszuspiilen.

2. Fiillen Sie vorsichtig Kiltemittel in den Ofen ein. Fiillen Sie nétigenfalls
immerwieder etwas nach, bis die angezeigte Probentemperatur die ge-
wiinschte Starttemperatur unterschreitet.

Warnung Beachten Sie, insbesondere wenn Sie als Kiltemittel flitssigen Stick-
stoff verwenden, unbedingt die Sicherheitshinweise zum Umgang
mit Kiltemitteln am Anfang dieses Handbuches.

3. Starten Sie den Versuch.

4. Achten Sie darauf, dall der Ofen bis zum Erreichen der Umgebungstempe-
ratur stindig Heizleistung verbraucht. Tut er dies nicht, so kénnen Sie
entweder vorsichtig langsam Kiltemittel nachfiillen, oder den Versuch mit
etwas mehr Kaltemittel wiederholen.
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Hinweis Das Nachfiillen von Kiltemittel withrend des Versuchs kann zu

nichtlinearen Heizraten fithren, die sich ihrerseits in einem ver-
rauschten oder unstetigen MeBsignal fiuBern kinnen.

Weiterhin sind bei Kilteversuchen folgende Punkte zu beriicksichtigen:

Die ideale Kiltemittelmenge fiir einen Versuch ist die geringste, die dazu
fithrt, daB der Ofen iiber die gesamte Temperaturrampe ununterbrochen
Heizleistung zieht.

Leiten Sie das Spiilgas unbedingt durch einen Trockner, und verwenden Sie
véillig gasdichte Schlduche.

Hinweis  Wenn wiihrend eines Versuchs Feuchtigkeit in der Probenkammer

vorhandenist, kinnen im Bereich zwischen-20 und +20°C Ubergiin-
ge gemessen werden, die nichts mit der Probe zu tun haben.

Fiir Kilteversuche empfehlen wir aufgrund seiner Warmeleitfahigkeit
Helium als Spiilgas. (Vorteile: eine tiefe Starttemperatur kann schneller
erreicht werden, und die Kiilte breitet sich weniger im Innern des Moduls
hinein).

Verwenden Sie bei Temperaturen bis:
-100 °C einen Heliumstrom von 100 ml/min;
-150 °C einen Heliumstrom von 200 ml/min.

Wenn Sie beitiefen Temperatureneindichteres Spiilgas als Helium verwen-
den, soliten Sie dem MeBfiihler die Silikondichtung ausdem Zubehorkasten
anlegen, um einer Ausbreitung der Kilte in die Gewichtekammer hinein
entgepgenzuwirken. Fahren Sie dazu den Mefifiihler ganz nach oben, und
legen Sie die Dichtungso an, dafi sie sich unmittelbar unterhalbder Offnung
im Probentriger befindet.

Wenn Sie unterhalb der Umgebungstemperatur niedrige Heizraten oder
isothermische Plateaus realisieren wollen, sollten Sie den Aluminiumblock
aus dem Zubehorkasten in das Kiltemittelreservoir des Ofens hineintun,
um die Wirmekapazitiit des Kiltemittelreservoirs zu erhShen.

Achtung Heizen Sie den Ofen nicht auf iiber 600 °C auf, solange sich der

Aluminiumblock in seinem Kiltemittelreservoir befindet.
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5.1

3.1.1

Kalibrieren des TMA 2940

Ihr TMA 2940 kann nur dann optimal funktionieren, wenn Sie die in diesem
Kapitel gegebenen Kalibrierungsvorschriften einhalten. Einige der hier beschrie-
benen Kalibrierungsvorgiinge miissen in regelmiBigen Abstinden durchgefiihrt
werden; andere nur gelegentlich.

Kalibrieren des Temperatursignals

Das Temperatursignal des TMA 2940 sollte kalibriert werden:

nach seiner Erstinstallation,

nach jedem Wechseln des Probenthermoelementes,

nach jeglicher Wartung oder Reparatur,

bei jeder ﬁndcrung des interessierenden Temperaturbereichs,
wannimmer die MeBergebnisse eines Versuchs unglaubhaft erscheinen
ansonsten einmal monatlich.

Dies geschieht, indem Sie Kalibrierliufe mit max. finf verschiedenen hochreinen
Metallproben durchfithren, und dann die hierbei gemessenen Schmelzpunkte
zusammen mit den tatséichlichen Schmelzpunkten in die Temperaturkalibrie-
rungstabelle eingeben.

Kalibrierlauf zur Temperaturkalibrierung

1. Programmieren Sie den Kalibrierlauf auf der Steuereinheit:
a.  Wibhlen Sie Ihr TMA-Modul aus.
b.  Wihlen Sie den Betriebsmodus des Moduls.
c.  Geben Sie die Probendaten fiir eine Indiumprobe ein.
d.  Erstellen Sie eine Methode, die die Indiumprobe mit 10 °C/min von

Umgebungstemperatur auf 180 °C aufheizt, und wihlen Sie sie aus,
e.  Geben Sie die Modulparameter ein.

2 Installieren Sie einen Penetrations-MeBfihler auf Threm TMAL
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5.1.2

Kalibrieren Sie den MeBfihler.

Priiparieren und laden Sie eine Indiumprobe.
Koarrigieren Sie nétigenfalls die Position des Probenthermoelementes.

Vergewissern Sie sich, dall die Temperaturkalibrierung inaktiv ist (daranzu
erkennen, daf} sich neben der Temperaturanzeige in der Statuszeile kein *
befindet).

(Wenndie Temperaturkalibrierung aktivist, driicken Sie F6 (Reset Tempe-
rature Calibration) im SIGNAL CONTROL-Menii.)

Starten Sie den Kalibrierlanf.

Bestimmen Sie mit einem geeigneten Auswertungsprogramm aus der Meli-
datendatei den Schmelzpunkt der Indiumprobe.

Wiederholen Sie die Schritte 1 bis 8 mit einer Zinkprobe und einer Metho-
de, die diese mit 10 °C/min von 250 °C auf 450 °C aufheizt.

Hinweis  Fiir eine noch priizisere Temperaturkalibrierung kinnen Sie bis zu

10.

insgesamt filnf Kalibrierliufe mit verschiedenen Metallproben (z.
B. Quecksilber, Blei, Zinn) durchfithren. Wenn Sie das Temperatur-
signal nur an einer Probe kalibrieren, besteht die Temperaturkali-
brierung lediglich in einer linearen Verschiebung.

Geben Sie die aus den Kalibrierldufen ermittelten Schmelzpunkte zusam-
men mit den tatsiichlichen Schmelzpunkten der Kalibriersubstanzen (Indi-
um: 156,6 °C; Zink: 419,5 °C) in die Temperaturkalibrierungstabelle ein (s.
nichsten Abschnitt).

Eingeben der Temperaturkalibrierungstabelle

L.

Z

Driicken Sie F12 (Instrument Control).

Driicken Sie F6 (GoTo Signal Control). Das SIGNAL CONTROL-Menii
(Abb. 43) erscheint auf dem Bildschirm.

Driicken Sie F5 (Temperature Calibrate). Die Temperaturkalibrierungsta-
belle (Abb. 44) erscheint auf dem Bildschirm.

Geben Sie fiir jeden Kalibrierlauf in der linken Spalte den gemessenen
Schmelzpunkt (s. Abschnitt 5.1.1) ein, und in der rechten Spalte den
tatséichlichen Schmelzpunkt der Kalibriersubstanz. Die Reihenfolge der
Zeilen spielt keine Rolle. Je mehr Temperaturpaare eingegeben werden,
desto genauer wird die Temperaturkalibrierung. Wenn Sie nur ein Tempe-
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raturpaar eingeben, besteht die Temperaturkalibrierung lediglich in einer
linearen Verschiebung um die Differenz dieses Paares.
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Hodules THA Tara B85.91~C Gasl Event? Etore On Stand Sy — Run Caspleted
SIGHAL, CORTRD
Aodulie Typs: THMA Autoratic
Module Slgnaler
Aun Timer 0,00 min Segment Time: 0,00 min
St Palnt Teaop: 0.0 =0 Heater Pousry 0.0 Wakte
Heater Banitar: 2=
Signal A T.504% Dirermion Change fum)
Offeei: .05 um
Signal Ba D.0%30 Farce 1M1
Temparature Calibrations MOT USED
o] g2 F3 | = F5
futn | | manual Calibrage| | Switcn Teaq
Zero w | Zero A Prooe &ir Caal Calibrate
1
Observed Correct

Temperature Temperature

Point 1: 0.00°C
Point 2: 0.00°C
Point 3: 0.00°C
Point 4: 0.00°C
Point 5: 0.00°C

Bild 44

0.00°C
0.00°C
0.00°C
0.00°C
0.00°C
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5.2

. Paare von zweimal 0.00 °C werden von dem Kalibrieralgorhythmus igno-
riert.

alle Paare miissen innerhalb des zuldssigen Temperaturbereichs liegen.

¢ die einzelnen tatséchlichen Temperaturen miissen sich voneinander jeweils
um mindestens 10 K unterscheiden.

jede gemessene Temperatur darf sich maximal um 50 K von der ihr zugehd-
rigen tatsichlichen Temperatur unterscheiden.

Hinweis  Wenn die Temperaturkalibrierung wirksam ist, kimnen Sie dies
daran erkennen, daB in der Statuszeile “TEMP *” steht. (Bei leerer
Temperaturkalibrierungstabelle steht dort “Stand By".)

Kalibrierungen unter Verwendung des
TMA-Kalibrierprogrammes

Mit dem TMA-Kalibrierprogramm kénnen Sie einerseits das Temperatursignal
des Steverthermoelementes im Ofen an dem bereits kalibrierten Temperatursi-

gnal des Probenthermoelementes kalibrieren, und andererseits die auf die Probe
ausgeiibte Kralt kalibrieren.

Verfahren Sie wie folgt, um das TMA-Kalibrierprogramm zu verwenden:
1.  Driicken Sie F11 (Data Analysis).

2.  Dricken Sie F1 (Get New Program).

3.  Bewegen Sie den Cursor mit den Pfeiltasten auf den Buchstaben des
Laufwerkes, auf dem sich das TMA-Kalibrierprogramm befindet.

4. Bewegen Sie den Cursor mit den Pfeiltasten auf den Progammnamen
TMAMCal, und driicken Sie F3 (Select File). (Sollte der Programmname
nicht auf dem Bildschirm erscheinen, driicken Sie F2 (Next Page), um inder
Dateienliste weiterzublittern.)

5. Warten Sie, bis die Meldung “Ready” erscheint, und driicken Sie dann F1

(Start Program), Das TMA-Kalibrierungsprogramm begriiBt Sie mit seinem
Eingangsmenii (Abb. 45).
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Bild 45

6. Verfahren Sie nach Abschnitt 5.2.1, um die Kraft zu kalibrieren, oder nach
Abschnitt 5.2.2, um die Ofentemperatur zu kalibrieren.

Kalibrieren der auf die Probe ausgeiibten Kraft

Die auf die Probe ausgetibte Kraft sollte kalibriert werden:

. nach der Erstinstallation des Moduls,
nach der Installation einer neuen Modulsoftware, und
ansonsten einmal monatlich.

Fiir diesen Vorgang mul auf dem Modul ein MeBfGhler installiert sein, aber es
spielt keine Rolle, welcher. Verfahren Sie wie folgt:

1.  Driicken Sie F1 (Force). Es erscheint der in Abb. 46 gezeigte Bildschirm.
2. Vergewissern Sie sich, daB sich nichts in dem Gewichtefach oder auf dem

Probentriger befindet, und driicken Sie irgendeine Taste. Folgender Text
erscheint auf dem Bildschirm:
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Step 2 of 3 Force Calibration

Place calibration weight on the weight tray. Recommended
weight is 50 g, range is 10 to 100 g. Type any key to continue
Step 3.

Legen Sie zwischen 10und 100 g (empfohlensind 50 g) in das Gewichtefach,
und geben Sie den Betrag des eingelegten Gewichtes auf der Tastatur ein.
Driicken Sie dann irgendeine Taste, worauf folgender Text auf dem Bild-
schirm erscheint:

Step3 of 3 Force Calibration
Calibration constant is displayed. It should be 1 *+ .25, Answer
Yes to “Save calibration?” or No to abort the calibration.

Wenn Ihnenderangezeigte Kalibrierkoeffizient zufriedenstellend erscheint,
geben Sie auf der Tastatur “Yes™ ein, um ihn abzuspeichern. Andernfalls,
geben Sie “No” ein, um den Kalibriervorgang zu wiederholen.
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5.2.2 Kalibrieren der Ofentemperatur

Das Temperatursignal des Steuerthermoelementes im Ofen sollte kalibriert wer-

Stellen Sie fiir zwei Probentemperaturen (empfohlen werden die Umge-
bungstemperatur und das obere Ende des interessierenden Temperaturbe-
reichs) jeweils die angezeigte Ofentemperatur fest. Dies geschieht, indem
Sie jeweils ein Equilibrate-Segment und ein Isothermal-Segment ausfithren
lassen, und wiihrend der Ausfithrung des Isothermal-Segmentes die im
SIGNAL CONTROL-Menii angezeigten Proben- und Ofentemperaturen

den:
nach der Erstinstallation des Moduls,
nach der Installation einer neuen Modulsoftware, und
. nach dem Wechseln des Ofens.
1.
notieren.
%

3.

Driicken Sie F2 (Heater Temperature). Der in Abbildung 47 wiedergege-

bene Bildschirm erscheint.

/"

Fodule: THES Tera E89.71~C Gasl Eventd Store On Stard By — Run Completed
THA Fpodule CaliSration Program --— THARCZE Yerslom |.08
Copyright (gt 1988 E. 1. du Font da Memagwrs and Company
Heatmwr Calibration Tenparatures
Teser vad Correct
Heatar Sample
Palnt 11 Q.00 - 0.0 =0
Point &3 Q.00 =0 0.0 L o
Fi
Acceps
Thia Fara

L

Bild 47

Geben Sie die beiden Temperaturpaare in die Tabelle ein (Die Ofentempe-
raturen links und die Probentemperaturen rechis).
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4.  Driicken Sie F8 (Accept This Form). Die Kalibrierkonstanten werden
automatisch berechnet und im Modul gespeichert.

Status- und Fehlermeldungen des TMA-
Kalibrierprogrammes

Aborting this step.
Status: Der aktuelle Kalibrierschritt wird abgebro-

chen, da entweder F1 (Abort Calibration)
oder die STOP-Taste des Moduls gedriickt

wurde.

Applying force.

Stalus: Es wird gerade einebestimmte Kraft aufden
MeBfiihler eingestellt.

Balancing with no weight.

Status: Das Kraftstellwerk wird gerade bei leerem

Gewichtefach kalibriert.

Balancing calibration weight.

Status: Das Kraftstellwerk wird gerade bei belade-
nem Gewichtefach kalibriert.

Calibration not saved.

Status: Die Ergebnisse der gerade durchgefiihrten
Kalibrierung wurden nicht abgespeichert,
da Sie die Frage “Save result?” mit “No”
beantwortet haben.

Calibrating LVDT.

Status: Das LingenmeBwerk (LVDT) wird gerade
kalibriert.
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Calibration step aborted.

Status:

Completed calibration step.

Status:

Computing slope and offset.

Status:

Force error, balance probe failed.

Froblem:

Abhilfe:

Der letzte Kalibrierschritt wurde mit F1
(Abort Calibration) oder mit der STOP-
Taste des Moduls abgebrochen.

Der aktuelle Kalibrierschritt wurde erfolg-
reich abgeschlossen. Das Programm wird
zum néchsten Schritt weitergehen.

Das Programm berechnet gerade die beiden
Kalibrierkonstanten fiir das Kraftstellwerk.

Es konnte kein Kraftwert bestimmt werden,
der zu einem stabilen Lingensignal gefiihrt
hitte.

Vergewissern Sie sich, daB der MeDBfiihler
korrekt installiert ist, und starten Sie den
Kalibriervorgangerneut. Trittdieselbe Feh-
lermeldung nochmals auf, rufen Sieden Kun-
dendienst.

Force Error, drive board not operational.

Problem:

Abhilfe:

Es wurde eine Fehlfunktion der Drive-Pla-
tine diagnostiziert. Eine Kraft-Kalibrierung
kann somit nicht durchgefiihrt werden.

Benachrichtigen Sie den Kundendienst.

Force Error, invalid instrument mode.

Problem:

Sie haben ein ilteres TMA-Modul, das die
automatische Kraft-Kalibrierung nicht un-
terstiitzt.
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Abhilfe:

Benachrichtigen Sie den Kundendienst, um
IThr TMA-Modul aufristen zu lassen.

Force Error, probe calibration failed.

Problem:

Abhilfe:

Force Error, zero length failed.

Problem:

Abhilfe:

Idle.

Status:

Module not a 2940 TMA.

Problem:

Abhilfe:

Das Probenldngensignal hat sich innerhalb
der hierfiir vorgesehenen Zeitspanne nicht
stabilisiert.

Vergewissern Sie sich, daBl der MeBfiihler
korrekt installiert ist und starten Sie den
Kalibriervorgangerneut. Tritt dieselbe Feh-
lermeldung nochmals auf, rufen Sie den
Kundendienst.

Das Probenléngensignal konnte nichtzunull
gemacht werden.

Vergewissern Sie sich, dal der MeBfiihler
korrekt installiert ist und daB sich nichts auf
dem Probentriiger befindet, und starten Sie
den Kalibriervorgang erneut. Tritt dieselbe
Fehlermeldung nochmals auf, rufen Sie den
Kundendienst.

Ein Kalibriervorgang ist abgebrochen wor-
den.

Das auf der Steuereinheit als aktuelles se-
lektierte Modul ist kein TMA 2940,

Wiihlen Sie aufThrer Stevereinheit Thr TMA
2940 als aktuelles Modul aus.
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Module not responding.

Problem:

Abbhilfe:

Module offline.

Problem:

Abhilfe:

Opening probe.

Status:

Das Modul reagiert nicht mehr aufdie anes
gerichteten Kommunikationen.

Uberpriifen Sie die GPIB-Kabelverbindun-
gen, und bringen Sie das Modul dannwieder
online. Wenn derselbe Fehler wiederholt
auftritt, benachrichtigen Sie den Kunden-
dienst.

(1) Ihr TMA ist auf Threr Steuereinheit nicht
als aktuelles Modul selektiert, oder
(2) Ihr TMA ist offline.

(1) Wahlen Sie auf Ihrer Steuereinheit Thr
TMA 2940 als aktuelles Modul aus.
(2) Bringen Sie IThr TMA online.

Der MeBfihler wird gerade in seine obere
Position gefahren.

Press any key to continue, or Escape to go backwards.

Status:

Result out of range.

Problem:

Abhilfe:

Das Kalibrierprogramm wartet auf einen
Tastendruck, mit dem Sie thm mitteilen, dafl
Sie die aufdem Bildschirm befindlichen An-
weisungen ausgefiihrt haben. (Mit der ES-
CAPE-Taste koénnen Sie zu dem vorherge-
henden Schritt zurickkehren.)

Das errechnete Ergebnis liegt auBerhalb des
zuléssigen Bereichs.

Wiederholen Sie den Kalibriervorgang. Tritt
dieselbe Fehlermeldung nochmals auf, ru-
fen Sie den Kundendienst.

Seite 93




f_ i-:- R
m;:;;ﬂ:m**

S A

e Eo$+$<ém SRR ;q i
i L et
o’-\ﬁkgic-

i e b
e S R S

Rezeroing the probe,

Status:

Saving Calibration.

Status:

Starting calibration step.

Status:

TMA calibration complete.

Status:

TMA calibration incomplete,

Status:

Der MeBfiihler wird gerade in seine Null-
stellung bewegt.

Die neuen Kalibrierkonstanten werden ge-
rade im Modul abgespeichert.

Der angezeigte Kalibrierschritt wird gerade
gestartet.

Der Kalibriervorgang wurde erfolgreich
durchgefiihrt.

Der Kalibriervorgang wurde ohne Erfolg
abgeschlossen. Uberlegen Sie sich, wo der
Fehler verursacht worden sein kénnte, und
versuchen Sie es nocheinmal.

Warning: Result out of normal range.

Problem:

Abhilfe:

Zeroing probe.

Status:

Daserrechnete Ergebnis liegt auBerhalb des
Erwartungsbereiches.

Wiederholen Sie den Kalibriervorgang. Tritt
dieselbe Warnung nochmals auf, und haben
Sie keine Erklirung fiir die erhebliche Ab-
weichung, so rufen Sie den Kundendienst.

Die Nullstellung des Meffiihlers wird gera-
de definiert.
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5.3

Bestimmung der Zellenkonstante

Ausgiebige Untersuchungen haben ergeben, dall der TMA 2940 mit einer Zellen-
konstanten von 1,000 bei der Messung von Ausdehnungskoeffizienten in der
Regel Ergebnisse liefert, die um weniger als zwei Prozent von den tatséchlichen
Werten abweichen. Daher wird es normalerweise nicht notig sein, die Zellenkon-
stante zu bestimmen.

Wenn Sie in Thren Versuchen groBe Heizraten verwenden, oder Proben von
geringer Wiarmeleitfihigkeit und groBer Masse untersuchen, kann es zu gréfleren
Fehlernkommen. Wenn Sie zur Minimierung des MeBfehlers die Zellenkonstante
genau bestimmen mdchten, verfahren Sie wie folgt:

1.  Driicken Sie F12 (Instrument Control).
2. Dricken Sie F4 (GoTo Experimental Parameters).
3.  Driicken Sie F5 (GoTo Module Parameters).

4. Bewegen Sie den Cursor mit Hilfe der Pfeiltasten in das Eingabefeld “Cell
Constant”, und geben Sie dort 1.000 ein.

5. Driicken Sie F8 (Accept This Form).

6. Fiihren Sie einen Kalibrierlauf durch, in dem Sie den Ausdehnungskoeffi-
zienten einer Probe bestimmen, deren Ausdehnungskoeffizient bekannt ist
(z. B. Aluminium oder Bor-Silikat-Glas).
Verwenden Sie eine Kalibrierprobe, deren thermische Eigenschaften den
Proben dhneln, die Sie spiiter untersuchen wollen.
Verwenden Sie die Heizrate, die Sie auch in Ihren spiteren Versuchen
verwenden wollen.
Wihlen Sie fiir den Kalibrierlauf einen Temperaturbereich, der nach oben
und nach unten hin um 20 bis 30 K iiber den Temperaturbereich hinausgeht,
der Sie bei Thren Versuchen interessieren wird.

7.  Berechnen Sie entweder mit dem TMA-Auswertungsprogramm oder mit
der Formel in Abschnitt 7.1.2 aus den Mefidaten den Ausdehnungskoeffi-
zienten der Kalibrierprobe fiir den interessierenden Temperaturbereich.

8.-  Bringen Sie vondem Lieferanten der Kalibrierprobe oder aus der Literatur
den tatséichlichen Ausdehnungskoeffizienten der Kalibriersubstanz fiir den
ineressierenden Temperaturbereich in Erfahrung.

9.  Berechnen Sie die Zellenkonstante, indem Sie den gemessenen Ausdeh-
nungskoeffizienten aus Schritt 7 durch den tatsdchlichen Ausdehnungs-
koeffizienten aus Schritt 8 dividieren.
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Geben Sie die Zellenkonstante aus Schritt 9in dem MODULE PARAME-
TERS-Menii ein.
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6.1

Durchfiithren von Versuchen
mit optionalem Zubehor

Indiesem Kapitel werden die fiir den TMA 2940 erhiiltlichen optionalen Zubehor-
siitze beschricben. Auch werden jeweils detaillierte Anleitungen gegeben fiir:

Installation

Kalibrierung

Vorbereiten von Proben
Durchfiihren von Versuchen

Der Film-/Faser-Zubehorsatz

Dier Film-/Faser-Zubehdrsatz besteht aus:

dem Film-/Faser-MefBfiihler,

dem Film-/Faser-Probentriger,

einem Flischchen geschlitzter Aluminiumkugeln,
einem Satz stihlerner Schraubklemmen,

einer Probenlingenschablone, und

einem Schraubenzieher.

Er eignet sich zum Messen der physikalischen Eigenschaften einer faser-oder
filmférmigen Probe als Funktion der auf diese einwirkenden Kraft, der Pro-
bentemperatur, oder der Zeit.
Die Zugspannung innerhalb der Probe liB8t sich berechnen mit folgender Formel:
Sp=F/A

Hierin ist:

S;  die Zugspannung bei der Temperatur T in Pascal

F  die Kraft auf die Probe in Newton

A der Probenquerschnitt in Quadratmetern.
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6.1.1

Durchfithren eines Versuchs mit dem Film-/
Faser-Meffiuhler

T; Wihlen Sie Thr TMA-Maodul aus.

2. Wihlen Sie Betriebsmodus “2” (Film-/Faser-Modus).

3. Geben Sie die Probeninformationen ein.

4, Erstellen Sie eine Methode fiir den geplanten Versuch, und selektieren Sie

slE.

Hinweis

Hinweis

Proben in Film- oder Faserform sind meist sehrlang im Vergleich zu
festen Proben. Dasich der Temperaturgradient innerhalb des Ofens
dannwesentlich stiirker aufdie MeBergebnisse auswirkt, empfehlen
wir, bei Untersuchungen an lingeren Proben Heizraten von maxi-
mal 5 K/min zu verwenden.

Wenn Sie die MeBergebnisse von mehreren Versuchen direkt mitein-
ander vergleichen wollen, sollten Sie all diese Versuche mit dersel-
ben Heizrate und mit dem Probenthermoelement in derselben Posi-
tion durchfithren,

5.  Geben Sie alle Modulparameter ein, und beladen Sie gegebenenfalls das
Gewichtefach so, wie Thr Versuch es verlangt.

Hinweis

Da sich Ihr TMA im Film-/Faser-Betriebsmodus befindet, erscheint
auber den gewohnten ein weiteres Modulparameter im MODULE
PARAMETERS-Menii: der “Auto Measure Offset”. Die Bestim-
mung dieser Griifie ist am Ende von Abschnitt 6.1.2 beschrieben.

6. Installieren Sie den Film-/Faser-MeBfiihler wie in Abschnitt 6.1.2 beschrie-

ben.

7.  Priiparieren und laden Sie die Probe wie in Abschnitt 6.1.3. beschrieben.

8. SchlieBen Sie den Ofen.

9. Driicken Sie die Taste MEASURE LENGTH.

10. Driicken Sie START.
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6.1.2

Installieren des Film-/Faser-MeBfiihlers

Das Installieren des Film-/Faser-MebBfiihlers gliedert sich in folgende Schritte:
Ausbauen des bereits installierten MefBfiihlers
Ausbauen des Probentrigers
Einbauen des Film-/Faser-MeBfiihlers
Einbauen des Film-/Faser-Probentrigers
Bestimmen und Eingeben des AUTO MEASURE OFFSET

Ausbauen des bereits installierten MeB{fiihlers

1.  HebenSieden Ofenan, und drehen Sie ihn im Uhrzeigersinn zur Seite weg.

2 Halten Sie mit einer Hand das obere Ende des MeBfiihlers, wihrend Sie mit
der anderen den MeBfiihler-Feststellhebel (er befindet sich hinter der
Gewichtekammertiir) um ca. eine Umdrehung (gegen den Uhrzeigersinn)
lockern.

3. Zichen Sie den MeBfihler vorsichtig aus dem Probentriger heraus. (Um
sein Ende durch den Schlitz im Probentrager zu mandvrieren, miissen Sie
ihn ein wenig verdrehen.)

Ausbauven des Probentriigers

1. Ziehen Sie den Probentrigermantel gerade nach oben ab.

2. Nehmen Sie die Klemmfeder, die das Probenthermoelement hélt, vom
Probentriger ab.

3.  Legen Sie das Probenthermoelement neben dem Probentriiger hin.
4.  Drehen Sie die Haltemutter des Probentrégers los, und nehmen Sie sie ab.

5.  Drehen Sie den Probentrigerflansch gegen den Uhrzeigersinn, bis sich
seine runden Lécher mit den Stiften decken, und nehmen Sie ihn ab.

6.  Nehmen Sie den Federring vom Probentriiger ab.

7.  Nehmen Sie den Probentriger ab.
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Einbauen des Film-/TFaser-MeB[iihlers

Hinweis Im Gegensatz zu allen anderen Meffiihlern, mufl der Film-/Faser-
MeBfithler BEI AUSGEBAUTEM PROBENTRAGER eingebaut

werden.

1.  FihrenSiedas gerade Ende des MeBfiihlers vorsichtig in die MeBfiihlerhal-

terung am Modul ein.

2. Offnen Sie die Gewichtekammertiir, und nehmen Sie den dahinter befind-
lichen MeBfiihler-Feststellhebel in eine Hand.

3. Halten Sie den Melfihler-Feststellhebel in seiner gedffneten Position,
wihrend Sie den MeBfiihler bis zum Anschlag nach unten schieben.

4. Direhen Sie den MefBEihler so, daf der Schlitz in seinem oberen Ende nach
vorne und nach hinten weist, und drehen Sie den MeBfiihler-Feststellhebel

im Uhrzeigersinn fest.

5. Schliefen Sie die Gewichtekammertiir.

} AUTO

OFFSET
1.

MEASURE Einbauen des Film-/Faser-Probentriigers

Stellen Sieden Probentriiger vorsichtig iber
den Melfihler.

Fiihren Sieden Federringvon oben her tiber
den Probentriger, und schieben Sie ihn bis
ganz nach unten.

Fiihren Sie den Probentrégerflansch von
oben her tiber den Probentriger, und schie-
ben Sie ihn bis an den Federring.

Driicken Sie den Probentrigerflansch nach
unten, wihrend Sie ihn im Uhrzeigersinn
drehen, sodaB ersich an den Stiften einhakt.

Drehen Sie den Probentriiger so, dal sich
seine Offnung vorne befindet, und daB sich
die Schlitze in den oberen Enden von Meli-
fithler und Probentriiger decken (s. Abb.
48).

l Bild 48
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6. Schrauben Sie die Haltemutter wieder auf.

7.  Driicken Sie im EXPERIMENTAL PARAMETERS-Menti F4 (Select
Mode), und wiihlen Sie Betriebsmodus “2" (TMA Automatic Film-/Fiber-
Mode).

8. Driicken Sie im SIGNAL CONTROL-Menii F3 (Calibrate Probe), umden
Melfihler zu kalibrieren.

9, Driicken Sie die Taste ZERO LENGTH auf dem Tastenfeld des Moduls,
um das Langenmefiwerk zu initialisieren.

10. Halten Sie das Thermoelement an den Probentriiger, und positionieren Sie
es 50, dall sich seine Spitze ungefihr auf halber Lange der einzuspannenden
Proben befindet, und zu ihr hinweist. Legen Sie dann die Haltefeder an, um
das Thermoelement in dieser Position zu sichern.

Hinweis  Wenn Sie bei angeklemmtem Thermoelement die Funktion ZERO
LENGTH verwendenwollen, miissen Sie das Thermoelement vorher
aus dem Weg des MebBfiihlers wegdrehen.

11. Setzen Sie den Probentrigermantel wieder auf.

12.  Schliefien Sie den Ofen.

Bestimmen und Eingeben des AUTO MEASURE OFFSET

Thr TA-System mull zu der gemessenen Probenlédnge noch die Summe der Dicken
der geschlitzten Platten von Film-/Faser-Meffiihler und -Probentriger hinzuad-
dieren, um die eigentliche Probenlinge zu erhalten. Teilen Sie ihr diese GriBe
nach dem Installieren Ihres Film-/Faser-Zubehérs daher wie folgt mit:

1.  Driicken Sie die Taste ZERO LENGTH auf dem Tastenfeld des Moduls,
um das Lingenmefwerk in seine Nullposition zu bringen.

2. Messen Sie mit einer Schieblehre die Summe der Dicken der beiden
geschlitzten Platten (die in Abb. 48 eingezeichnete Strecke).

3.  Driicken Sie F12 (Instrument Control).

4,  Driicken Sie F4 (GoTo Experimental Parameters).

5.  Driicken Sie F5 (Module Parameters).

6.  Bewegen Sie den Cursor in das Eingabefeld “Auto Measure Offset”, und

geben Sie dort die Strecke aus Schritt 2 ein. (Danach wird dieser Offset stets
automatisch vom System beriicksichtigt.)
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6.1.3 Vorbereiten und Laden von Proben

Proben kénnen entweder mit geschlitzten Aluminiumkugeln, oder mit Schraub-
klemmen in den Film-/Faser-MeBfiihler eingespannt werden. Dabei eignen sich
die Aluminiumkugeln eher fiir faserférmige Proben; die Schraubklemmen fir
Glmformige und fiir faserfGrmige.

6.1.3.1 Einspannen einer Probe zwischen Aluminiumkugeln

1.  Messen und schneiden Sie von der faserigen Probensubstanz eine etwas
mehr als 26 mm lange Probe ab.

2. PlazierenSie zwei geschlitzte Aluminiumkugelnin einer Entfernung von 26
mm voneinander.

3.  Legen Sie die Probe iiber die beiden Kugeln, und driicken Sie die Faser in
die Schlitze beider Kugeln hinein (s. Abb. 49).

REMCVE
EXCESS
SAMPLE
Li 26mm (1.0 Ir|]
CLEAVED
ALLIMINUM BALLS(Z)
Bild 49

4,  Driicken Sie die Kugeln zu. Priifen Sie durch Ziehen mit der Hand, daBl die
Probe in beiden Kugeln jeweils fest eingeklemmt ist.

5. Schneiden Sie die iiberstehenden Enden der Probe ab.

6.  Fiihren Sie die Probe von vorne in den Schlitz im Probentréger ein, und
legen Sie die obere Kugel auf den Schlitz.

7.  Bringen Sie die zweite Kugel unter den Schlitz im MeBfiihler, sodal die
Praobe zwischen Meffiihler und Probentriiger eingespannt ist (s. Abb. 50).

Seite 102




EEEE

o wgem* w s Zubehors i
i b ,ﬁ:’ﬁ’i””‘_’ Hnnonanin IR A
8. Messen Sie die Probenlédnge.
9. Korrigieren Sie nétigenfalls die Position des
Probenthermoelementes, sodali es sich még
m lichst nahe an der Probe befindet, ohne sie
jedoch zu beriihren.
L P
Bild 50
=
ol LA

6.1.3.2 Einspannen einer Probe zwischen Schraubklemmen

1. Messen und schneiden Sie von der faserigen Probensubstanz eine etwas
mehr als 26 mm lange Probe ab. Wenn die Probe filmfGrmig ist, sollte ihre
Breite iiber die gesamte Linge konstant sein.

2.  Nehmen Sie eine Schraubklemme auseinander, und legen Sie die Probe so
ein, daB auf der Seite, an der die obere Klemmbacke eine Aussparung hat,
ein kurzes Stiick herausschaut (s. Abb. 51). Schrauben Sie die Klemme dann
fest zusammen.
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3

FILM CLAMP
RELIEF NOTCH
AT TOP

‘F.\

STRAIGHT EDGE
AT BOTTOM

FILM SAMPLE

STRAIGHT EDGE
AT TOP

FILM CLAMP
RELIEF MOTCH
| AT BOTTOM

Bild 51

Legen Sie Schraubklemme mit der Probe in die Probenlidngenschablone ein
(s. Abb. 52).

Bild 52
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10.

11.

Fiihren Sie das lange Ende der Probe von der Seite ohne Aussparung her
durch die zweite Klemme (S. Abb. 51).

Legen Sie die zweite Klemme je nach gewiinschter Probenlinge (13 oder 26
mm) in eine der beiden Kerbender Probenléngenschablone ein (s. Abb. 52).

Ziehen Sie die Probe durch die noch nicht festgeschraubte Klemme hin-
durch glatt, und schrauben Sie diese dann fest zusammen.

Nehmen Sie die Schraubklemmen mit der Probe aus der Probenléngenscha-
blone heraus, und schneiden Sie die iiberstehenden Probenenden ab.

Fiihren Sie die Probe von vorne in den Schlitz im Probentréger ein, und
legen Sie die obere Schraubklemme auf den Schlitz.

Bringen Sie die zweite Schraubklemme unter den Schlitz im MeBfihler,

sodal die Probe zwischen MeBfihler und Probentréiger eingespannt ist (s.
Abb. 53).

Messen Sie die Probenlinge.

Korrigieren Sie notigenfallsdie
Positiondes Probenthermoele-
mentes, sodall es sich moglichst
nahe an der Probe befindet,
ohne sie jedoch zu berihren.

Bild 53

(C\
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6.2.1

Der Zubehorsatz fiir
Biegeuntersuchungen

Der Zubehdrsatz fir Biegeuntersuchungen ermdglicht Dreipunkt-Biegeuntersu-
chungen an beispielsweise Kunststoffen und mehrschichtigen Materialien. Er
besteht aus einem scharfkantigen Mefifiihler und einer Probenplattform mit zwei
5,08 mm auseinanderliegenden scharfen Kanten.

Die zur Bestimmung der Verbiegetemperatur bei Belastung vom MeBfihler
auszuiibende Kraft kann mit folgender Formel berechnet werden:

Hierin ist:
P die vom MeBfiihler auszuiibende Kraft in Newton
S die maximale Faserspannung in Pascal
b die Probenbreite in Metern
d die Probentiefe in Metern

L. derAbstandderbeiden Auflagekantender Probenplattform = 0,00508
Meter.

Durchfiihren eines Biegeversuchs

1. Wihlen Sie Thr TMA-Modul aus.
2. Wibhlen Sie Betriechsmodus “1"” (TMA automatic).
3. Geben Sie die Probeninformationen ein.

4. Erstellen Sie eine Methode fiir den geplanten Versuch, und selektieren Sie
sie.

5. Geben Sie alle Modulparameter ein, und beladen Sie gegebenentfalls das
Gewichtefach so, wie Ihr Versuch es verlangt.

6.  Installieren Sie den MeBfiihler fiir Biegeuntersuchungen wie in Abschnitt
6.2.2 beschrieben.
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7.  Driicken Sie F3 (Calibrate Probe) im SIGNAL CONTROL-Menii, um den
MeBfiihler zu kalibrieren.

8. Priparieren und laden Sie die Probe wie in Abschnitt 6.2.3. beschrieben.

9.  Driicken Sie die Taste ZERO LENGTH auf dem Tastenfeld des Moduls,
um das LingenmeBwerk zu initialisieren.

10. Schliefien Sie den Ofen.

11. Driicken Sie START.

6.2.2 Installieren des MeBfiihlers fiir
Biegeuntersuchungen

Das Installieren des MeBfihlers fiir Biegeuntersuchungen gliedert sich in folgen-
de Schritte:

Ausbauen des bereits installierten MeBfiihlers
Einbauen des MeBfiihlers fiir Biegeuntersuchungen
Kalibrieren des MeBfiihlers

Ausbauen des bereits installierten MebBfiihlers

1.  HebenSieden Ofen an, und drehen Sie ihn im Uhrzeigersinn zur Seite weg.

. Halten Sie mit einer Hand das obere Ende des Melifiihlers, wihrend Sie mit
der anderen den MebBfiihler-Feststellhebel (er befindet sich hinter der

Gewichtekammertiir) um ca. eine Umdrehung (gegen den Uhrzeigersinn)
lockern.

3.  Zichen Sie den MeBfihler vorsichtig aus dem Probentriger heraus. (Um
sein Ende durch den Schlitz im Probentriiger zu mandvrieren, miissen Sie
ihn ein wenig verdrehen).

Einbauen des MebBfithlers fiir Biegeuntersuchungen

1.  Fiihren Siedas gerade Ende des MeBfiihlers vorsichtig duch die Offnungim
Probentriger.

2 Offnen Sie die Gewichtekammertiir, und nehmen Sie den dahinter befind-
lichen Melifiithler-Feststellhebel in eine Hand.
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6.2.3

3. Halten Sie den MebBfiihler-Feststellhebel in seiner gedffneten Position,
wihrend Sie den MeBfiihler bis zum Anschlag nach unten inseine Halterung
schieben.

4.  Drehen Sie den MeBfiihler-Feststellhebel im Uhrzeigersinn fest.

5. Schlieflen Sie die Gewichtekammertiir.

Kalibrieren des Melifithlers

Wie nach jedem Installieren eines Mefifithlers, miissen Sie nun den gerade
installierten Biege-MeBfiihler kalibrieren. Tun Sie dies, indem Sie im SIGNAL
CONTROL-Menii F3 (Calibrate Probe) driicken.

Yorbereiten und Laden der Probe

Eine Probe fiir eine Biegemessung sollte:

v nicht breiter als die Biegemessungs-Probenplattform sein,

. gleichmiBig breit sein, und
dick genugsein, umsich beim Auflegen auf die Probenplattform nicht
bereits durch ihr Eigengewicht zu verbiegen.

1.  Fahren Sie den Ofen nach oben i
und drehen Sieihnim Uhrzeiger-
sinn zur Seite weg,

2. Vergewissern Sie sich, daBl der
Probentriiger frei von Verunrei-
nigungen von fritheren Proben
ist.

3. Fahren Sie den MefBfiihler nach
oben.

4,  Stellen Sie die Probenplattform
so aufden Probentriger, dallihre
beiden Auflagekanten gleichen
Abstand zur MeBfiihlerkante ha-
ben und parallel zu ihr sind (s.
Abb. 54).

Bild 54
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6.3

5.  Legen Sie die Probe mittig auf die beiden Auflagekanten der Probenplatt-
form.

6.  Driicken Sie die ZERO LENGTH-Taste auf dem Tastenfeld des Moduls.
7.  Korrigieren Sie ndtigenfalls die Position des Probenthermoelementes,
sodal} es sich mdglichst nahe an der Probe befindet, ohne sie jedoch zu

beriihren.

Hinweis Die beiden AnschluBdrihte des Probenthermoelementes diirfen
einander nicht berithren.

8. Drehen Sie den Ofen wieder zuriick und schliefien Sie ihn.

9.  Geben Sie wie bendtigt die auf die Probe auszuiibende Kraft im MODULE
PARAMETERS-Menii ein, und/oder legen Sie Gewichte in das Gewichte-
fach.

10. Geben Sie im EXPERIMENTAL PARAMETERS-Menii die Probendik-
ke ein.

Der Dilatometrie-Zubehorsatz

Unter Verwendung des Dilatometrie-Zubehéirsatzes kdnnen Sie mit Threm TMA
2940 den Ausdehnungskoelfizienten einer Probe bestimmen. Der Ausdehnungs-
koeffizient berechnet sich hierbei nach [olgender Formel:

Hierin ist:
a der Ausdehnungskoeffizient der Probe in um/mK
K  die GefidBkonstante in Kubikzentimeter/Meter
8  die Steigung in pm/K
V  das Probenvolumen bei Zimmertemperatur in Kubikzentimeter. (Es
kann als Quotient der Probenmasse und der Probendichte berechnet

werden.)

B die Basisliniensteigung in um/K
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6.3.1

Hierin ist:

K  die GefiBkonstante in Kubikzentimeter/Meter

S die Steigung in pm/K

d der Volumenausdehnungskoeffizient von Aluminium fiir den inter-
essierenden Temperaturbereich.
(Er kann berechnet werden als das Dreifache des Lingenausdeh-
nungskoeffizienten fiir den interessierenden Temperaturbereich.)

V' das Probenvolumen bei Zimmertemperatur in Kubikzentimetern.
(Es kann als Quotient der Probenmasse und der Probendichte be-

rechnet werden.)

B die Basisliniensteigung in pm/K

Der Dilatometrie-Zubehdrsatz besteht aus folgenden Teilen:
¢ Dilatometrie-MeBHihler,
. Dilatometrie-GefaB,

. Verdringungsmedium, und
. Aluminium-Kalibrierproben.

Durchfiithren eines Dilatometrieversuchs

1 Wihlen Sie Thr TMA-Modul aus.
2. Wiihlen Sie Betricbsmodus “1” (TMA automatic).
3. Geben Sie die Probeninformationen ein.

4.  Erstellen Sie eine Methode fiir den geplanten Versuch, und selektieren Sie
sie.

Seite 110




6.3.2

Hinweis  Bei Dilatometrieversuchen mub eine sehr grofie Wirmekapazitiit
(vor allem das Dilatometriegefiill und das Verdriingungsmedium)
zusammen mit der Probe aufgeheizt werden. Daher ist der Ofen nur
bei Heizraten von hochstens 3 bis 5 K/min in der Lage, die einge-
stellte Heizrate am Probenthermoelement zu halten.

Wir empfehlen daher, in Dilatometrieversuchen Heizraten von
maximal 5 K/min zu verwenden.

Hinweis  Wenn Sie die Mefergebnisse von mehreren Versuchen direkt mitein-
ander vergleichen wollen, sollten Sie all diese Versuche mit dersel-
ben Heizrate, mit demselben Fiillstand an Verdringungsmedium,
und mitdem Probenthermoelement in derselben Position durchfiih-
Ten.

5.  Geben Sie alle Modulparameter ein, und beladen Sie gegebenentfalls das
Gewichtefach so, wie Ihr Versuch es verlangt.

f. Installieren Sie den Dilatometrie-MeBfiihler wie in Abschnitt 6.3.2 be-
schrieben.

7.  Driicken Sie F3 (Calibrate Probe) im SIGNAL CONTROL-Menii, um den
MeBFHihler #zu kalibrieren.

8  Priiparieren und laden Sie die Probe wie in Abschnitt 6.3.3. beschrieben.

9. Driicken Sie die Taste ZERO LENGTH auf dem Tastenfeld des Moduls,
um den Melifiihler zu initialisieren.

10. SchlieBen Sie den Ofen.

11. Driicken Sie START.

Installieren des Dilatometrie-MeBfuhlers

Das Installieren des Dilatometrie-MeBfiihlers gliedert sich in folgende Schritte:

Ausbauen des bereits installierten MeBEihlers
Einbauen des Dilatometrie-MeRHihlers
Kalibrieren des MefBfihlers
Basislinienkalibrierung

Bestimmen der GeliBkonstante
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Ausbauen des bereits installierten MeBfithlers

1.  HebenSieden Ofen an, und drehen Sie ihn im Uhrzeigersinn zur Seite weg.

2 Halten Sie mit einer Hand das obere Ende des MeBfiihlers, wihrend Sie mit
der anderen den Mebfiihler-Feststellhebel (er befindet sich hinter der
Gewichtekammertiir) um ca. eine Umdrehung (gegen den Uhrzeigersinn)
lockern.

3.  Ziehen Sie den MebBfihler vorsichtig aus dem Probentriiger heraus. (Um
sein Ende durch den Schlitz im Probentriger zu mandvrieren, miissen Sie
ihn ein wenig verdrehen).

Einbauen des Dilatometrie-Melifithlers

1.  Fiihren Sie das gerade Ende des MeBfiihlers vorsichtig durch die Offnung
im Probentréger.

2. Offnen Sie die Gewichtekammertiir, und fassen Sie den dahinter befindli-
chen Melfiihler-Feststellhebel mit einer Hand.

3.  Halten Sie den Mebfiihler-Feststellhebel in seiner gedffneten Position,
withrend Sieden Mefifiihler bis zum Anschlag nach unten inseine Halterung
schieben.

4. Drehen Sie den Mefiihler-Feststellhebel im Uhrzeigersinn fest.

3. Schliellen Sie die Gewichtekammertiir.

6.  Verschieben Sie das Probenthermoelement so, daB sich seine Spitze unge-
fihr 13 mm oberhalb des Probentrigers befindet.

Kalibrieren des Melfithlers

Wie nach jedem Installieren eines MeBfiihlers, miissen Sie nun den gerade

installierten Dilatometrie-MefBfihler kalibrieren. Tun Sie dies, indem Sie im

SIGNAL CONTROL-Ment F3 (Calibrate Probe) driicken.

Basislinienkalibrierung

1. Fiihren Sie einen Kalibrierlauf ohne Probe durch. Fiillen Sie dazu das

DilatometriegefiB dreiviertelvoll mit dem Verdriingungsmedium, und stel-
len Sie die Kraft ein, die Sie in Thren Versuchen verwenden werden.
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6.3.3

Hinweis  Der Fiillstand des DilatometriegefiBes wirkt sich auf die Basislinie
aus. Markieren Sie daher bei der Durchfithrung des Kalibrierlaufs
den Fiillstand auf dem Dilatometriegefii, um ihn danach miglichst
genau reproduzieren zu kinnen.

2. Verwenden Sie die MeBdatendatei aus dem Kalibrierlauf, um die Ergebnis-
se spiterer Versuche um die Basislinie zu bereinigen. Hierfiir gibt es zwei
Moglichkeiten:

Sie kénnen mit dem FILE MODIFICATION PROGRAM aus der MeBda-
tendatei des Kalibrierlaufes eine Kalibrierdatei erzeugen.

Oder Sie kinnen beim Plotten Ihrer Thermogramme stets auch die Basis-
linic in dieselbe Graphik in demselben MaBstab einzeichnen lassen. Die
bereinigte Ergebniskurve ergibt sich dann als Differenzder beiden Kurven.

Bestimmen der Gefillkonstante

1.  NehmenSiedrei Aluminiumkugeln aus dem Zubehorkasten, wiegenSie sie,
und laden Sie sie wie in Abschnitt 6.3.3 beschrieben.

2 Fiithren Sie damit einen Kalibrierlauf durch.

3.  Bestimmen Sie aus dem Thermogramm des Kalibrierlaufes mit der zu
Anfang des Abschnittes 6.3 wiedergegebenen Formel die Gefélkonstante.

Vorbereiten und Laden der Probe

Hinweis  Das Verdriingungsmedium muf unbedingt vor Feuchtigkeit ge-
schiitzt werden; lagern Sie es grundsiitzlich in einem Exsikkator.
Trocknen Sie Proben, die Luftfeuchtigkeit aufgenommen haben
kinnten, vor dem Laden eine Stunde lang bei 200 °C in einem
Vakuumofen.

1.  Fiillen Sie das Dilatometriegefil zu einem Drittel mit Verdringungsmedi-
um.

2. Pressen Sie das Verdrdngungsmedium mit einem geeigneten Stab leicht
zusammen.

3.  Verwenden Sie eine Probe, die problemlos in das Dilatometriegefdf paBt,
ohne dessen Wandung zu beriihren.

4.  Legen Sie die Probe in die Mitte des DilatometriegefaBes auf das Verdrén-
gungsmedium. Vergewissern Sie sich, daB die Probe das Dilatometriegefal
nicht beriihrt.
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5.  Fiillen sie das Dilatometriegefil mit Verdringungsmedium auf ungefihr
dreiviertelvoll auf, und pressen Sie seinen Inhalt mit einem geeigneten Stab
festzusammen. WiederholenSie das Nachfiillen und das Zusammenpressen
sooft, bis das DilatometriegefiB genau bis andie bei der Basislinienkalibrie-
rung markierte Stelle mit fest zusammengepacktem Verdringungsmedium
gefiille ist.

6. Betrachten Siedas Dilatome-
triegefél von allen Seiten, | .1omeTen

um Siﬂh ZI.lVEI‘gE‘-'-’iSSEITI, dﬂﬂ VIAL DILATOMETER
die Probe nicht sichtbar ist \ PROBE

(s. Abb. 55),

7. OffnenSieden Ofenunddre-
hen Sie ihn im Uhrzeiger-
sinn zur Seite weg.

8.  Vergewissern Sie sich, dalBl &
der Probentriger frei von \r*"""'- AHPLE
Verunreinigungen von frii-
heren Proben ist. f l \
f
9, Fahren Sie den MeBfihler /‘1 PR g
h———‘
nach oben. FILLING MEDIUM
Bild 55

10.  StellenSiedas Dilatometrie-
gefill auf den Probentriger.

11.  Fahren Sie den MeBfiihler soweit nach unten, dal sich sein Kopfinnerhalb
des DilatometriegefiBes befindet, ohne jedoch das Verdringungsmedium
zu berithren.

12.  Klopfen Sie sachte gegen den Bogen des MeBfiihlers. Sein Kopf mul}
innerhalb des DilatometriegefiBes frei hin- und herschwingen kénnen.

13.  Fahren Sie den MeBfiihler soweit nach unten, daB sein Kopf das Verdrin-
gungsmedium geradeso beriihrt. Klopfen Sie den MeBfihler vorsichtig
weiter nach unten, bis er auf dem Verdringungsmedium ruht (s. Abb. 56).

14. Driicken Sie die ZERO LENGTH-Taste auf dem Tastenfeld des Moduls.
15. Korrigieren Sie nétigenfalls die Position des Probenthermoelementes,

sodal} es sich méglichst nahe an dem Dilatometriegefif befindet, ohne es
jedoch zu beriihren.
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Bild 56

Hinweis Die beiden Anschlub-
driihte des Probenther-
moelementes diirfen ein-
ander nicht beriihren. g}i&%
:Sg;‘;z;'.
16. Drehen Sie den Ofen wieder :}%@f‘%
zuriick und schlieBen Sie ihn. L
o
17. Geben Siewie bendtigt die auf el
die Probe auszuiibende Kraft —
im MODULE PARAME-
TERS-Menii ein, und/oder le-
gen Sie Gewichte in das Ge-
wichtefach. /)/
18. Geben Sie im EXPERIMEN- /
TAL PARAMETERS-Menii
indasFeld SAMPLESIZEden
Wert null ein.

6.4 Der Zubehorsatz fiir
Parallelplattenrheometrie

Dieser Zubehorsatz ermdglicht die Aufnahme von Viskosititskurven bei niedri-
gen Scherungsraten, und zwar als Funktion der Temperatur oder der Zeit. Der
MeBbereich erstreckt sich von 100 poise (10 Pascalsekunden) bis 10"8 poise
(10”7 Pass).

Der Zubehdérsatz fiir Parallelplattenrheometrie besteht aus dem Probenkiifig, den
Parallelplatten, und einem Satz Tablettierwerkzeug.
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6.4.1

6.4.2

Durchfiihren eines
Parallelplattenrheometrieversuchs

1.

2.

10.

11

12,

Wiihlen Sie Thr TMA-Modul aus.
Wihlen Sie Betriebsmodus *“1” (TMA automatic).
Geben Sie die Probeninformationen (einschlieBlich der Probendicke) ein.

Erstellen Sie eine Methode fiir den geplanten Versuch, und selektieren Sie
sie,

Geben Sie alle Modulparameter ein, und beladen Sie gegebenenfalls das
Gewichtefach so, wie Thr Versuch es verlangt.

Installieren Sie den Zubehdrsatz fiir Parallelplattenrheometrie wie in Ab-
schnitt 6.4.2 beschrieben.

Driicken Sie F3 (Calibrate Probe) im SIGNAL CONTROL-Menii, um den
MebBfihler zu kalibrieren.

Préaparieren und laden Sie die Probe wie in den Abschnitten 6.4.3 und 6.4.4
beschrieben.

Driicken Sie die Taste ZERO I ENGTH auf dem Tastenfeld des Moduls,
um den Meffihler zu initialisieren.

SchlieBen Sie den Ofen.
Driicken Sie START.

Werten Sie die Meldaten aus dem Versuch wie in Abschnitt 6.4.6 beschrie-
ben aus.

Installieren des Zubehorsatzes fiir
Parallelplattenrheometrie

Das Installieren des Zubehorsatzes fiir Parallelplattenrheometrie gliedert sich in
folgende Schritte:

Ausbauen des installierten Meffihlers (sofern nicht bereits der
Makro-Expansionsfiihler installiert ist)

FEinbauen des Makro-Expansionsfiihlers

Kalibrieren des Probentemperatursignals
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Ausbauen des bereits installierten MeBfiihlers
1.  HebenSieden Ofenan, und drehen Sie ihn im Uhrzeigersinn zur Seite weg.

2 Halten Sie mit einer Hand das obere Ende des Melifiihlers, wihrend Sie mit
der anderen den MebBfiihler-Feststellhebel (er befindet sich hinter der
Gewichtekammertiir) um ca. eine Umdrehung (gegen den Uhrzeigersinn)

lockern.

3.  Zichen Sie den MebBlihler vorsichtig aus dem Probentriiger heraus. (Um
sein Ende durch den Schlitz im Probentrdger zu mandvrieren, miissen Sie
ihn ein wenig verdrehen).

Einbauen des Makro-Expansionsfiihlers

1.  Fiihren Sie das gerade Ende des MeBfiihlers vorsichtig duch die Offnung im
Probentriiger.

2 Offnen Sie die Gewichtekammertiir, und fassen Sie den dahinter befindli-
chen Melfihler-Feststellhebel mit einer Hand.

3. Halten Sie den Melfiihler-Feststellhebel in seiner gedffneten Position,
withrend Sie den MeBfiihler bis zum Anschlag nach unten inseine Halterung
hinein schieben,

4,  Drehen Sie den MebBtiihler-Feststellhebel im Uhrzeigersinn fest.

5. SchlieBben Sie die Gewichtekammertiir.

6.  Verschieben Sie das Probenthermoelement so, daB sich seine Spitze unge-
fahr 13 mm oberhalb des Probentriigers befindet.

Hinweis Die beiden Anschlulidriihte des Probenthermoelementes diirfen
einander nicht beriihren.

Kalibrieren des Melifihlers

Wie nach jedem Installieren eines MeBfihlers, miissen Sie nun den gerade
installierten Makro-Expansionsfiihler kalibrieren. Tun Sie dies, indem Sie im
SIGNAL CONTROL-Menii F3 (Calibrate Probe) driicken.
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6.4.3

Priifen der Kalibrierung Probentemperatursignals

L

Schneiden Sie von dem Indium aus dem TMA-Zubehdrkasten eine diinne
Scheibe (ca. 3 mg) ab. Legen Sie die Indiumscheibe zwischen die beiden
Parallelplatten in den Probenkifig, und stellen Sie den Probenkifig auf den
Probentriger.

Driicken Sie die Taste ZERQO LENGTH auf dem Tastenfeld des Moduls,
um den MeBfiihler zu initialisieren.

SchlieBen Sie den Ofen.

Wihlen Sie IThr TMA-Modul aus.

Wiihlen Sie Betriebsmodus “1” (TMA automatic).

Geben Sie die Probeninformationen (einschlieBlich der Probendicke) ein.
Erstellen Sie folgende Methode, und selektieren Sie sie.

Eqilibrate at 110 °C
Ramp at 5 °C/min to 180 °C

Hinweis  Dieanfingliche Equilibrate-Temperatur eines Versuchs sollte stets

10.

so gewiihlt werden, daB die darauffolgende Temperaturrampe den
interessierenden Temperaturbereich erst nach 3 bis 4 Minuten
erreicht.

Geben Sie alle Modulparameter ein; stellen Sie dabei eine Kraft von 0.10
Newton ein (oder legen Sie 10 Gramm in das Gewichtefach).

Driicken Sie START.

Berechnen Sie aus den MeBwerten den (gemessenen) Schmelzpunkt der
Indiumprobe. Wenn er nicht innerhalb des Bereichs von (156,6 = 1,0) °C
liegt, fiihren Sie eine Temperaturkalibrierung durch (s. Abschn. 5.1), und
wiederholen Sie diese Prozedur.

Priparieren von Proben fiir
Parallelplattenrheometrieversuche

Es kénnen Substanzen untersucht werden, die in harziger Form, in Form eines
preBbaren Pulvers, oder als Folie vorliegen. Eine zu untersuchende Probe muB zu
einem zylindrischen Kérper mit einem Durchmesser von 9,53 mm und einer H6he
von zwischen 0,25 und 1,00 mm geformt werden. Bei Pulvern geschieht dies mit
Hilfe einer Probenpresse (Bestellnr. 900680.902).
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6.4.3.1

Wenden Sie sich entsprechend der Form Threr Probensubstanz an die Abschnitte:

s Vorbereiten der Probenpresse - 6.4.3.1
; Préparieren von preBbaren Pulvern - 6.43.2
+ Priparieren von harzigen Substanzen -  6.4.3.3

Prdparieren von Folien - 6.4.3.4

Vorbereiten der Probenpresse

Die Probenpresse (Abb. 57) wird verwendet, um pulverférmige Proben fiir
Rheometrieversuche zu zylindrischen Tabletten zu formen. Zuvor miissen ein
eventuell noch installierter Probentiegel-Stempelsatz ausgebaut, und das Tablet-
tierwerkzeug installiert werden.

LPPER
DIE HOLDER

ASSEMEL ':’\

HAMNDLE

LOWER
CRIMPFING
DIE

HERMETIC
PLUNGER

CHIMPING

PLUNGER UPPER HERMETIC DIE

SETSCREW,
LIPPER

DIE HOLDER
ASSEMBLY

THLMENUT

| SETSCAEW. UPPER
CRIMPING DIE (LOCKS TO
UFPER MERMETIC DIE)

LOWER
HERMETIC

DIE |

OR
@E NCAPSULATING PRESS
Q\ =

CRIMPING
DIE

LOWER DHE
HOLDER A ADJIUSTMENT
SCREW

3790
BT TR

Bild 57
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Ausbauen eines Probentiegel-Stempelsatzes

Hinweis  Der obere nicht-hermetische Stempel sitzt -wenn er installiert ist-
auf dem oberen hermetischen Stempel, und ist mit einer Klemm-
schraube an ihm befestigt.

1.  Zichen Sie den Hebel nach unten, und drehen Sie den (bzw. die) oberen
Stempel so, daB ihre Klemmschraube(n) durch das Loch im Gehiuse
erreichbar sind.

2. (Nur,wennderoberenicht-hermetische Stempelinstalliert ist). Lockern Sie
die Klemmschraube des oberen nicht-hermetischen Stempels, und ziehen
Sie ihn ab, indem Sie den Hebel nach oben stellen.

3. Ziehen Sieden Hebelwieder nach unten, und lockern Sie die Klemmschrau-
be an der Halterung des unteren Stempels.

4,  Legen Sie die Probenpresse auf die Seite, und drehen Sie die Stempelhd-
henstellschraube an der Unterseite der Bodenplatte soweit hinein, daBi sich
die beiden Stempel geradeso beriihren.

5.  Lockern Sie die Klemmchraube am oberen Stempel. Dessen Feder driickt
ihn nun gegen den unteren Stempel.

Warnung Der obere hermetische Stempel steht unter Federspannung. Lok-
kern Sie seine Klemmschraube daher aus Sicherheitsgriinden nur
nach Ausfithrung der Schritte 3 und 4 dieser Anleitung.

6.  Drehen Sie die Stempelhéhenstellschraube an der Unterseite der Boden-
platte heraus, und entnehmen Sie sie zusammen mit beiden Stempeln und
der Spannfeder.

Installieren des Tablettierwerkzeugs

1. Bauen Sie alle eventuell noch installierten Stempel aus (s. 0.).

2. Stellen Sie den Hebel der Probenpresse ganz nach unten. Fihren Sie das
obere Tablettierwerkzeug in die obere Stempelhalterung ein, schieben Sie

es bis zum Anschlag nach oben, und drehen Sie die Klemmschraube fest.

3.  Legen Sie die Probenpresse auf die Seite, und drehen Sie die Stempelho-
henstellschraube hinein, bis sie fast mit der Bodenplatte fluchtet.

4.  Stellen Sie das untere Tablettierwerkzeug (s. Abb. 58) mit dem offenen
Ende nach unten in die untere Stempelhalterung.

Seite 120



PELLET PRESS
CYLINDER

HANDLE

SETSCREW

PELLET PRESS

CYLINDER HEAD THUMBNUT

PELLET PRESS

UPPER DIE HOLDER
ASSEMBLY

PELLET PRESS
BASE SCREW

Bild 58

Stellen Sie den Hebel parallel zur Bodenplatte, drehen Sie die Stempelhd-
henstellschraube hinein, bis sich unteres und oberes Tablettierwerkezeug
beriihren, und drehen Sie die Klemmschraube der unteren Stempelhalte-
rung fest.

Stellen Sie die Presse wieder aufrecht, und schieben Sie den Tablettierzy-

linder mit seinem weiteren Ende auf das untere Tablettierwerkzeug auf (s.
Abb. 58).
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6.4.3.2 Priparieren von preBbaren Pulvern

1.  BereitenSiedie Probenpresse zum Tablettenpressenvor (s. Abschn. 6.4.3.1).

2. Fiillen Sie eine geeignete Menge von der Probensubstanz in den Tablet-
tierzylinder, um eine zwischen 0,25 und 1,0 mm dicke Tablette zuformen (ca.
30 bis 50 mg).

3.  Zichen Sie den Hebel bis zum Anschlag nach unten, und driicken Sie ihn
dann nocheinmal kraftig abwirts.

4. Stellen Sie den Hebel wieder nach oben. Entnehmen Sie das untere Tablet-
tierwerkzeug zusammen mit dem Tablettierzylinder aus der unteren Stem-
pelhalterung.

5. MNehmen Sieden Tablet- CYLINDER
tierzylindervomunteren
Tablettierwerkzeug ab,
und setzen Sie ihn auf @ @
dessen anderes Ende auf - '

(s. Abb. 59). CYLINDER CYLINDER HEAD
HEAD CAVITY
6.  Stellen Sie das untere

CYLINDER HEAD

Tablettierwerkzeug zu- {REVERSED)
sammen mitdem Tablet-
ticrzylinder wiederindie
Probenpresse, und zie-
hen Sie den Hebel nach
unten. Stellen Sie dann
den Hebel wieder nach oben, nehmen Sie den Zylinder vom unteren

Tablettierwerkzeug, und entnehmen Sie den Probenkérper.

SAMPLE FORMING SAMPLE REMOVAL
POSITION POSITION

7.  Messen Sie mit einer Schieblehre die Dicke des
Probenkdrpers. (Eine Messungstoleranz von =+
PARALLEL 'D,[II mm ist ZUIE-SS]E}
PLATE
SAMPLE 8.  Legen Sie die Probe zwischen die beiden Parallel
platten in den Probenkifig (s. Abb. 60).
&FA RALLEL
PLATE
: 9. Laden Sie die Probe wie in Abschnitt 6.4.4 be
ALIGNMENT schrieben.
CAGE
Bild 60
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6.4.3.3

Préparieren von harzigen Substanzen

1.

Schieben Sie den Tablettierzylinder
wie in Abbildung 61 gezeigt auf das
untere Tablettierwerkzeug auf, um
eine Schmelzform zu bilden.

Bringen Sie eine Heizplatte auf eine
Temperatur ca. 20 K oberhalb des
Schmelzpunktes der Probensubstanz.

Stellen Sie die Schmelzform auf die
Heizplatte, und warten Sie, bis es
deren Temperaturangenommen hat.

Warnung Berithren Sie die heilie

10.

11.

12.

Schmelzform nicht mit den
Hiinden, sondern verwenden
Sie eine Zange,

Fiillen Sie eine geeignete Menge von
der Probensubstanz in die Schmelz-
form, um einen zwischen (,25und 1,0
mm dicken Probenkdrper zu formen
(ca. 30 bis 50 mg).

CYLINDER

CYLINDER

Stellen Sie das obere Tablettierwerkzeug in die Schmelzform, und beschwe-
ren Sie es mit einem geeigneten Gewicht (i.d.R. 50 g).

Beobachten Sie, wie das obere Tablettierwerkzeug wiihrend des Schmelz-

vorganges absinkt.

Warten Sie, bis das obere Tablettierwerkzeug aufhért weiter abzusinken,
und nehmen Sie dann mit einer Zange das Gewicht ab.

Nehmen Sie die Schmelzform mit einer Zange von der Heizplatte, und

warten Sie, bis sie abgekiihlt ist.

Zerlegen Sie die Schmelzform in ihre Teile, und entnehmen Sie die Probe.

Messen Sie mit einer Schieblehre die Dicke des Probenkdrpers. (Eine
Messungstoleranz von = 0,02 mm ist zulissig.)

Legen Sie die Probe zwischen die beiden Parallelplatten in den Probenkiifig

(s. Abb. 60).

Laden Sie die Probe wie in Abschnitt 6.4.4 beschrieben.
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6.4.3.4 Priparieren von Folien

6.4.4

1.

Verwenden Sie eine regulire 9,5-mm-Lochstanze, um aus der Folie, die
zwischen 0,25 und 1,0 mm dick sein muB, eine 9,5 mm durchmessende

Scheibe herauszutrennen.

Messen Sie mit einer Schieblehre die Dicke des Probenkérpers. (Eine
Messungstoleranz von = (0,02 mm ist zuldssig.)

Legen Sie die Probe zwischendie beiden Parallelplattenin den Probenkiifig

(s. Abb. 60).

Laden Sie die Probe wie in Abschnitt 6.4.4 beschrieben.

I.aden einer Probe

Offnen Sie den Ofen und drehen Sie ihn im Uhrzeigersinn zur Seite weg.

Fahren Sie den Melfihler nach oben.

Vergewissern Sie sich, daf} der
Probentriger frei von Verunrei-
nigungen von fritheren Proben
ist.

Stellen Sie den vorbereiteten
Probenkifig unter die Spitze des
Melifihlers aul den Probentri-
ger (s. Abb. 62).

Korrigieren Sie nétigenfalls die
Position des Probenthermoele-
mentes, sodal} sich seine Spitze
méglichst nahe an der Probe be-
findet, ohne jedoch die Frobe,
die Parallelplatten, oder den
Kifig zu beriihren.

Hinweis Diebeiden Anschlufidriih-

te des Probenthermoele-
mentes diirfen einander
nicht berithren.

Dricken Sie die ZERO
LENGTH-Taste aufdem Tasten-
feld des Moduls.

O

(
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% Drehen Sie den Ofen wieder zuriick und schlieBen Sie ihn.

8.  Geben Sie wie benétigt die auf die Probe auszuiibende Kraft im MODULE
PARAMETERS-Menii ein, und/oder legen Sie Gewichte in das Gewichte-
fach.

6.4.5 Reinigen der Parallelplatten von
Probenriickstinden

Warnung Halten Sie beim Umgang mit gefihrlichen Chemikalien und bei der
Anwendung von grofier Hitze stets die entsprechenden Sicherheits-
vorschriften ein.

Oft kommt es vor, dal} eine wihrend eines Versuchs erweichte Probe die beiden
Parallelplatten aneinander festklebt.

Thermoplastische Verunreinigungen

Wenn Ihre Parallelplatten mit einer thermoplastischen Substanz aneinanderge-
klebt sind, erhitzen Sie sie in dem Kiifig behutsam mit einem Brenner, bis sie sich
voneinander losen. Lassen Sie sie dann abkiihlen, und schaben Sie sie mit einem
Spatel sauber.

Duroplastische Verunreinigungen

Wenn Ihre Parallelplatten mit einer duroplastischen Substanz aneinandergeklebt
sind, kénnen Sie sie in einem geeigneten Losungsmittel einweichen und darin
abwaschen.

Stehtkein geeignetes Losungsmittel zur Verfiigung, erhitzen Sie sie im oxydieren-
den Bereich einer Brennerflamme bis zur Rotglut. Tun Sie dies solange, bis alle
Riickstinde vollstindig oxydiert sind.
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6.4.6

6.4.6.1

Auswerten der MeBergebnisse eines

Rheometrieversuchs

Korrigieren der MeBwerte um die Ausdehnung der

Parallelplatten

1.  Berechnen Sie die scheinbare Probenhéhe h’ bei der interessierenden
Temperatur (bzw. Zeit) als Differenz der anfinglichen Probenhéhe und der

gemessenen Hohenénderung.

2. Entnehmen Sie der Tabelle in Abbildung 63 den Ausdehnungskoeffizien-
ten von Edelstahl fiir die interessierende Temperatur, und multiplizieren
Sie ihn mit der Gesamthiihe beider Platten von 10,16 mm, um den Ausdeh-

nungs-Korrekturfaktor zu erhalten.

Bild 63
) Coefficient of Expansion (ct)
(pm/m®C)

-18 148

03 16.0

149 16.6
204 16.7
260 16.9
316 17.3
371 17.5
427 17.6
482 17.8
538 18.0

3. Subtrahieren Sie den Ausdehnungs-Korrekturfaktor von der scheinbaren

Probenhshe h’, um die Probenhdhe h zu erhalten.

4. Berechnen Sie 1/h2

5. Erstellen Sie eine Tabellevon ~ -——-- als Funktion von T.

d1/h?
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6.4.6.2

Verwendete Formelzeichen:
h*  scheinbare Probenhihe
h Probenhéhe
t Zeit

T Temperatur

Berechnen der Viskositiit und der Grenzflichenscherungsrate

Nachdem Sie die MeBwerte Thres Versuchs um die Ausdehnung der Parallelplat-
ten korrigiert haben, kénnen Sie durch Einsetzen in die folgenden Formeln die
Viskositit und die Grenzflichenscherungsrate berechnen.

A(1n2)
Ar

3
2

A(1/h%)
Ar

Hierin ist:
F  die auf die Probe ausgeuibte Kraft in Newton
r der Radius der Parallelplatten in Metern
h die Probenhéhe in Metern

t die Zeit in Sekunden.
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6.5 Der sphirische MebBfiihler

Der sphirische MeBfiihler (Abb. 65) eignet sich zur Messung von Erweichung-
stemperaturen. Fiirseine Installation und seinen Betrieb gelten die in Kapitel 4 fiir
die Standard-MeBfiihler gegebenen Anleitungen (siehe dort).

i
i

Bild 65
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7. Technische Erlauterungen

7.1 Funktionsprinzip

Der Thermomechanische Analysator 2940 setzt eine Probe einem Temperatur-
programm aus, wihrend er mit einem Meffiihleraus Quarz, der miteiner program-
mierten Kraft auf die Probe einwirkt, Dimensionsinderungen der Probe auf-
nimmt.

Ereignetsichvorallem zur Bestimmung von Schmelzpunkten, Glastemperaturen,
Ausdehnungskoeffizienten, Geltemperaturen und -zeiten, Delaminationstempe-
raturen, und Kriechverhalten.

7.1.1 Anwendungen der
Thermomechanischen Analyse

Die Thermomechanische Analyse ist ein Untersuchungsverfahren, das vonvielen
Herstellern und Laboratorien in den Bereichen der Chemie, der Elektronik, und
der Pharmazie geschitzt wird. Sie wird in der Qualititssicherung, zur Untersu-
chung von Fertigungsbedingungen, und zur Produktcharakterisierung eingesetzt.
Einige der Stoffgruppen, zu deren Untersuchung sich der TMA 2940 eignet, sind:

Polymere fiir Verpackungsmaterial

optische und andere Fasern

alle Arten von Filmen

vernetzte Laminate (wie z. B. fiir multilayer-Platinen)
Verbundwerkstoffe (zusammengesetzte Werkstoffe)
Elastomere

Epoxide

Harze

7.1.2 Berechnung des Ausdehnungskoeffizienten
einer Probe

Nachdem Sie mit Threm TMA 2940 die Ausdehnungskurve einer Probe aufgenom-
men haben, kénnen Sie hieraus den Ausdehnungskoeffizienten der Probe errech-
nen. Verwenden Sie hierzu entweder das TMA Standard Data Analysis Program,
oder die folgende Formel:
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dL-K
(S
dT-L
hierin sind:
@  derim Versuch pemessene Ausdehnungskoeffizient der Probe in m/
mK
L die Probenlinge inm
dL.  die Probenlingendnderung in pm
dT die Temperaturinderung in Kelvin, und
K die Zellenkonstante.

TA-Methoden

Ihr TA-System verwendet Programme zur Steuerung von Versuchen, die ME-
THODen genannt werden. Eine Methode setzt sich zusammen aus einzelnen
Steuerbefehlen, die SEGMENTe genannt werden. Methoden werden im ME-
THOD EDITOR der Steuereinheit erstellt, und im batteriegespeisten Speicher
des Moduls gespeichert, wobis zu 15 Methoden mit insgesamlt bis zu 60 Segmenten
Platz haben.

Fiir den TMA 2940 stehen folgende Segmenttypen zur Verfiigung:

Segmenttyp Bedeutung

Bewirkt einesprunghafte Anderung der Soll-
temperatur, wonach sofort mit der Ausfiih-
rungdes nichsten Semgents begonnen wird.
Bei der Ausfiihrung eines Jump-Segments
schieBt die Probentemperatur meist weit
tiber die angegebene Solltemperautur hin-
aus.

Jump

Bewirkt das Aufheizen oder Abkiihlen der
Probe auf die angegebene Solltemperatur.
Mit der Ausfithrung des néchsten Segments
wird erst begonnen, nachdem die Solltem-
peratur erreicht und stabilisiert wurde.

Equilibrate
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Initial Temperature

*Ramp

*Tsothermal

*Step

Increment

Repeat Segment

Repeat til Final Temp

Sample Interval

Gas

Event

Data Storage

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

Stellt die angegebene Heiz- oder Kiihlrate
ein, und behilt sie bei, bis die angegebene
Endtemperatur erreicht ist.

Hilt die Probentemperatur fiir die angege-
bene Dauver konstant.

Bewirkt Temperaturspriinge um die ange-
gebenen Temperaturdifferenzin dem ange-
gebenen zeitlichen Abstand, bis die angege-
bene Endtemperatur erreicht ist.

Andert die Temperatur um die angegebene
Temperaturdifferenz. Mit der Ausfiihrung
des néichsten Segments wird erst begonnen,
nachdem die neue Temperatur erreicht und
stabilisiert wurde.

Bewirkt die Wiederholung eines oder Meh-
rerer Segmente der Methode.

Bewirkt die Wiederholung eines oder meh-
rerer Segmente der Methode bisdie angege-
bene Endtemperatur erreicht oder iber-
schritten wird.

Legt das zeitliche Intervall der aufzuneh-
menden MeBiwerte (Melwertnahmeinter-
vall) fest.

Steuert die Schaltstellung des Gasumschalt-
ventils.

Steuert die Schaltstellung des EVENT-Re-
lais’, mitdem externes Gerit vonder Metho-
de aus geschaltet werden kann.

Schaltet die MeBdatenspeicherung ein oder
aus.
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7.2.1

Preheat

Force

Increment Force

*Ramp Force

Isostrain

Bewirkt das Vorheizen des Ofens auf die
angegebene Temperatur, und danach bei
geschlossenem Ofendas Konstanthaltender
Temperatur fiir die angegebene Dauer.

Stellt den angegebenen Wert als auf die
Probe auszuiibende Kraft ein.

Andert die auf die Probe ausgeiibte Kraft
um den angegebenen positiven oder negati-
ven Wert,

Andert die auf die Probe ausgeiibte Kraft
mit der angegebenen Anderungsgeschwin-
digkeit, bis der angegebe Kraftwert erreicht
wird. Die Probentemperatur wird wiihrend-
dessen konstant gehalten.

Bewirkt das Ausiiben einer Kraft auf die
Probe (max. 1,0 N}, die zu der angepgebenen
relativen (ander Probenldnge zu Beginnder
Ausfiihrung des Isostrain-Segments bemes-
senen) Langeninderung fithrt. Die Isostrain-
Funktion bleibt bis zur Ausfithrung eines
weiteren Kraftsteuerungssegmentes aktiv,
und regelt solange die Kraft, um die (neue)
Probenlidnge konstant zu halten.

“Isostrain at 0.00 %" deaktiviert die Iso-
strain-Funktion, und iibernimmt die aktuel-
le Regelkraft als neue konstante Kraft.

Die mit * gekennzeichneten Segmenttypen schalten die MeBdatenspeicherung
automatisch ein, wenn sie nicht unmittelbar auf ein DATA STORAGE: OFF -

Segment folgen.

Der Methodeneditor

Indem Sie im EXPERIMENTAL PARAMETERS-Menii die Taste F2 (GoTo
Method Editor) driicken, gelangen Sie in das METHOD EDITOR- Menii (Abb.
66), in dem Sie Methoden erstellen, dndern, und ausdrucken kénnen (s. Abschn.

4.2.4).

Seite 132




et <__wﬁ$¢,< 5
et <”

i echmsch

G e e s
-.o S e fi,‘ °”° ° ﬁ Ly :- o

N

Module: THA Tesp a5, 910 Gasl Evantd Store On Stang By = Mun Conpleted
PET TOR
Mathad Mumoer Pasia Segmants U=sed
1 0 o~ Mathod to run
e o
3 1]
i 9
3 L]
-] [+
7 o
B L]
" o
15 &
ki [
12 o
13 )
La g
1% 2
L0 Segmants Mot Used
Fi F& Fa Fa Fa
Edit Ceay Delete Lisk Smlect
Rothoa Hethod FAathao Feihad M tinod
Bild 66

Folgende Funktionensind innerhalb des METHOD EDITOR-Menis verfiigbar;
sie sind im Bedienungshandbuch Ihrer Stevereinheit ausfihrlich erklért:

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 bereits bestehende abandern kdn-
nen.

Erstellt eine Kopie einer bestehenden Me-
thode. Sie kénnen dann unter Wahrung der
bestehenden Methode an der Kopie Ande-
rungen vornehmen.

Loscht eine gespeicherte Methode, um de-
ren Speicherplatz freizugeben.

Druckteine Methode auf Druckeroder Plot-
ter aus.

LBt Sie eine der gespeicherten Methoden
zum Ablauf auswiihlen.
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Um eine neue Methode einzugeben, oder um eine bestehende abzuindern,
driicken Sie F1 (Edit Method). Sie gelangen damit in den Methodeneditor, indem
folgende Funktionen zur Verliigung stehen:

F1 - Change Seg Type

F2 - Insert Segment

F3 - Delete Segment

F4 - Restore Sepment

F8 - Accept This Form

Erlaubt die Anderung des Typs des Segmen-
tes, auf dem der Cursor steht. Positionieren
Sie nach dem Driicken von F1 den Cursor
mit Hilfe der Pfeiltasten auf dem gewiinsch-
ten Segmenttyp, und driicken Sie ENTER.
Geben Siedannalle bendtigten Segmentpa-
rameter ein.

Fiigt oberhalb des Segmentes, auf dem der
Cursor steht, ein Segment ein, das mit die-
sem identisch ist; es kann dann mit F1 wie
gewiinscht verdndert werden.

Loscht das Segment, auf dem der Cursor
steht; alle nachfolgenden Segmente werden
hierbei aufgeriickt.

Fiigt das zuletzt geltschte Segment ober-
halb des Cursors wieder ein. Ein Segment
kann innerhalb einer Methode bewegt wer-
den, indem Sie es zunichst mit F3 Idschen,
dannden Cursor an die gewiinschte Position
des Segmentes bewegen, und F4 driicken.

Beendet den Editiermodus und speichert
die Methode im Modul ab.

Abbildung 67 zeigt ein typisches Beispiel einer Methode fiir einen TMA-Versuch.
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7.2.2

73

Hinweis  Bei der Bestimmung von Erweichungstemperaturen kann es zur
Elimination von falschen MeBwerten sinnvoll sein, das Eindringen
des Penetrationsfithlers in Abhiingigkeit von der Kraft, die er aus-
iibt, zu untersuchen.

Hinweis  Fiir Untersuchungen an Polymeren und an Elastomeren ist eine
Heizrate von 5 K/min am giinstigsten.

Hinweis  Dieanfiingliche Equilibrate-Temperatur eines Versuchs sollte stets
so gewiihlt werden, daB die darauffolgende Temperaturrampe den

interessierenden Temperaturbereich erst nach 3 bis 4 Minuten
erreicht.

Automatische Testroutine des Moduls vor dem
Start einer Methode

Thr TMA 2940 iiberpriift beim Start einer Methode stets, dal:
es selbst funktionstéhig ist.
die Kraft- und MeBfiihlerkalibrierkonstanten zulissig sind.

alle Temperaturvorgaben der gewiihlten Methode fiir den gewihlten Be-
triebsmodus zuléssig sind.

der Ofen betriebsbereit ist. (Eine hiufige Ursache dafiir ist, daB der HEA-
TER-Schalter am Modul noch ausgeschaltet ist.)

Wenn eine dieser Bedingungen nicht zutriflt, wird der Versuch nicht
gestartet, und eine Fehlermeldung (s. Anhang A) wird angezeigt.

MefBdatenspeicherung

Die MeBdatenspeicherung withrend eines Versuchs wird gesteuert durch:

Das MeBwertnahmeintervall (Data Sampling Interval; s. Abschn.
4.2.6)

Die Ausfiithrung von Segmenten bestimmter Typen (s. Abschn. 7.2)

Die Taste F8 (Switch Data) (s. Abschn. 7.4)
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Die MeBdatenschwellwerte (Data Collection Thresholds; s. Abschn.
7.3.1)

Mefidatenkomprimierung

Daein liingerer TMA-Versuch durchaus einige MByte an MeBdaten liefern kann,
verwendet Thr TMA 2940 einen Algorhythmus, der die Anzahl der aufzunehmen-
den Mefdatenpunkte in den linearen Teilen der Kurve stark reduziert: Wenn ein
MeBdatenpunkt um weniger als den von Ihnen eingegebenen Mefldatenschwell-
wert von einer Geraden durch die letzten beiden aufgenommenen MeBdaten-
punkte abweicht, wird er nicht aufgenommen. In gréBeren Bereichen ohne
Schwellwertiiberschreitung wird trotzdem jeder einhundertste MeBdatenpunkt
aufgenommen.

Es gibt fiir jedes Mefisignal einen eigenen MeBdatenschwellwert, und ein MeBda-
tenpunkt mub alle Schwellwertbedingungen unterschreiten, um nicht aufgenom-
men zu werden.

Die MeBdatenschwellwerte werden im MODULE PARAMETERS-Menii ein-
gegeben; der fiir die Temperatur in Kelvin, und der fiir Signal Ainpm. So kann die
gesamte TMA-Kurve miteinem konstanten Signal-Rauschabstand aufgenommen
werden; d. h., in linearen Kurvenbereichen werden nur wenige MeBdatenpunkte
aufgenommen, in Bereichen groBer Krimmung dagegen viele.

Die Eingabe eines Mefidatenschwellwertes von null schaltet die MeBdatenkom-
primierung aus.

Funktionstasten zur
Versuchssteuerung

Die Funktionen zur Steuerung von Versuchen befinden sich in den Meniis
INSTRUMENT CONTROL und EXPERIMENTAL PARAMETERS,; teilwei-
se sind sie auch tiber das Tastenfeld des Moduls erreichbar.

Start Driickenvon F1 (Start) im INSTRUMENT
CONTROL-Menii, oder von START auf
dem Tasienfeld des Moduls, startet einen
Versuch. Dies trifft auch aufunterbrochene
und auf nach dem Erreichen der Initialtem-
peratur wartende Versuche zu.




Hold

Resume

Stop

Reject

Driickenvon F1 (Hold) im INSTRUMENT
CONTROL-Meniiunterbrichtden Versuch
und hilt die Methode an, wobei die Ver-
suchsbedingungen aufrechterhalten werden,
bis der Versuch entweder mit STOP abge-
brochen, oder mit RESUME wiederaufge-
nommen wird.

Die Funktion F1 (Resume) im INSTRU-
MENT CONTROL-Menii nimmt eine mit
F1 (Hold) unterbrochene Methode mitdem
Segment, in dem die Unterbrechung erfolg-
te, wieder auf.

Diese Funktion ist iiber F2 (Stop) im IN-
STRUMENT CONTROL-Menii, sowie
iiber die STOP-Taste auf dem Tastenfeld
des Moduls erreichbar;sie bricht denlaufen-
den Versuch ab, schaltet die Heizung aus,
undstartetdievorprogrammierten Method-
End-Operationen (s. Abschn. 4.2.6). Alle
bereits aufgenommenen MeBdaten bleiben
gespeichert. Der Versuch kann dann mit F1
(Start) neu gestartet werden. Wenn kein
Versuch liuft, hilt STOP jede andere Akti-
vitit des Moduls an, wie z. B. ein Schlieflen
oder Offnen des Ofens, oder die Luftkiih-
lung.

Diese Funktion ist iber F3 (Reject) im IN-
STRUMENT CONTROL-Meni, sowie
durch Driicken der STOP-Taste bei nieder-
gehaltener SCROLL-Taste iiberdas Tasten-
feld des Moduls erreichbar; sie bricht den
laufenden Versuch ab, schaltet die Heizung
aus, und startet die vorprogrammierten
Method-End-Operationen (s. Abschn.
4.2.6). Alle aus diesem Versuch gewonne-
nen Mefidaten werden geltscht, und die
Versuchs-Nummer wird beim Starten des
nichsten Versuchs nicht hochgezihit.
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Modify Segment

Nachdem Sie im EXPERIMENTAL PA-
RAMETERS-Menii F3 (Modify Segment)
gedrickt haben, kénnen Sie zwischen zwei
Funktionen wiihlen:

Driicken Sie F1 (Goto Next Segment), um
das momentanaktive Segment zu iibersprin-
gen, oder F2 (Change Parameters), um es
abzudndern.

Wenn Sie F2 driicken, erscheint eine Liste
derverfiighbaren Segmenttypen; Wilhlen Sie
mit den Pleiltasten den gewiinschten Seg-
menttyp aus, und driicken Sie Enter. Geben
Sie dann wie verlangt die gewiinschten Seg-
mentparameter ein. Wenn Sie mit dieser
Funktion ein Segment dndern, indern Sices
nur fiir den gerade laufenden Versuch; d.h.,
beim n#chsten Starten der Methode er-
scheint diese wieder in ihrer urspriinglichen
Form.

Switch Data (F8 im EXPERIMENTAL PARAMETERS-Menii)

Einige Segmenttypen schalten die MeBda-
tenspeicherung automatischein. Auflerdem
kann die Melldatenspeicherung auch ge-
zieltdurchden Segmenttyp DATASTORA-
GE ON/OFF, sowie bei laufendem Versuch
manuelldurch Driickenvon F8(Switch Data)
ein-/ausgeschaltet werden. Den Status der
Mefdatenspeicherung (ein-oder ausgeschal-
tet) kdnnen Sie jederzeit aus der obersten
Zeile auf dem Bildschirm Ihrer Steuerein-
heit ablesen.

Achtung  Wenn Sie die Mefidatenspeicherung durch Driicken von F8 (Switch
Data) ausschalten, kann sie danach nur durch eine weitere Betiiti-
gung von '8, oder durch ein DATA STORAGE ON-Segment wieder
eingeschaltet werden. Nach Beendigung einer Methode geht der
manuelle Mefidatenspeicherungsschalter stets wieder auf ON.
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Switch Gas (F6 im EXPERIMENTAL PARAMETERS-Menii)

Wenn Sie F6 (Switch Gas) driicken, schliefit
das Gasumschaltventil (GSA) die momen-
tan gedffnete seiner beiden Gasleitungen,
und &ffnet die andere. Beachten Sie, daB
dies nur dann eine Umschaltung der Gas-
quelle bedeutet, wenn das GSA eingeschal-
tet ist, und entsprechende Gasleitungsver-
bindungen bestehen.

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

Switch Event (F7 im EXPERIMENTAL PARAMETERS-Meni)

Mit dem EVENT-Relais kénnen zusitzli-
che Geriite vom TA-System aus ein-/ausge-
schaltet werden. Dies kann sowohl von der
Methode aus vorprogrammiert werden, als
auch manuelldurch Driicken von F7 (Switch
Event) geschehen.

Switch Air Cool (F4 im SIGNAL CONTROL-Menii)

Mit F4 (Switch Air Cool) kdnnen Sie die
Luftkiihlung des Ofens manuell ein-bzw.
ausschalten. Die Luftkiihlung kannnurdann
eingeschaltet werden, wenn kein Versuch
liuft und der Ofen gedffnet ist.

Sie kénnen ein automatisches Einschalten
der Luftkiihlung nach Beendigungeines Ver-
suchs vorprogrammieren (s. Abschn. 4.2.6).
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8.1

8.1.1

8.1.1.1

8.1.1.2

Wartung und
Fehlerdiagnose

Wir empfehlen Thnen, alle in diesem Handbuch nicht beschriehenen Wartungs-
und Instandsetzungsarbeiten nicht selbst in Angriff zu nehmen, sondern gegebe-
nenfalls unseren Kundendienst herbeizurufen.

Warnung  Aus Sicherheitsgriinden diirfen Wartungs- und Instandsetzungsar-

beiten an den Elektrischen Schaltungen des TMA 2940 nur von
hierfiir geschulten Fachkriiften vorgenommen werden.

Wartung

Reinigen des TMA

Halten Sie Thren TMA stets sauber; Fiihren Sie die in den folgenden Abschnitten
beschriebenen Prozeduren regelmifig durch.

Reinigen des Tastenfeldes
Bei Bedarf kénnen Sie das Tastenfeld mit ganz normalem Fensterreiniger abwi-

schen; sprithen Sie den Fensterreiniger jedoch nicht direkt auf das Tastenfeld,
sondern auf das Tuch, mit dem Sie es abwischen.

Reinigen des MefBfiihlers

Priifen Sie den MeBfiihler nach jedem Versuch. Isterverschmutzt, reinigen Sie ihn
wie folgt:

1.  Bauen Sie den MeBfiihler aus (s. Abschn. 2.3.5.2, bzw. Kapitel 6).
2. Reinigen Sie den MeBfiihler mit Ausnahme seiner Spitze mit einem geeig-

neten Losungsmittel (z. B. Aceton) und einer weichen Biirste oder einem
Tuch.
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3.  Halten Sie die Spitze des quarzenen MeBfiihlers in die Flamme eines
Bunsenbrenners, bis alle Riickstinde verdampft sind.

8.1.1.3 Reinigen des Probentriigers

Priifen Sie den Probentriger nach jedem Versuch. Ist er verschmutzt, befeuchten
Sie ein Tuch mit einem geeigneten Losungsmittel (z. B. Aceton), und wischen Sie
damit die Oberfliche des Probentrigers ab.

Fiihrt dies zu keinem befriedigenden Ergebnis, bauen Sie den Probentriger aus
(s. Abschn. 6.1.2), und halten Sie seine Oberfliche in die Flamme eines Bunsen-
brenners, bis alle Rickstinde verdampft sind.

8.1.1.4 Reinigen des Probenthermoelementes

Ein verschmutztes Probenthermoelement kann ein verfilschtes Temperatursi-
gnal liefern. Verfahren Sie gegebenenfalls wie folgt, um das Probenthermoele-
ment zu reinigen:

1. Offnen Sie den Ofen und drehen Sie ihn im Uhrzeigersinn zur Seite weg.
2.  Ziehen Sie den Probentrigermantel ab.

3.  Nehmen Sie die Federspange, die das Probenthermoelement hilt, vom
Probentriger ab.

4. Halten Sie das Probenthermoelement vom Probentriger weg, und reinigen
Sie es behutsam mit einer nicht zu heillen Flamme.

8.1.2 Ersatzteile

Ersatzteile fiir lhren TMA 2940 kénnen Sie bei Bedarf iiber den
STA-Kundendienst bestellen. (Anschrift und Telephon s. Anhang C)

Das Probenthermoelement kénnen Sie nach der Anleitung in Abschnitt 2.3.2
wechseln.

Alle anderen Reparaturarbeiten empfehlen wir, von unserem Kundendienst (s.
Anhang C) erledigen zu lassen.
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8.2

8.2.1

Diagnose von
Stromversorgungsproblemen

Auswechseln von Sicherungen

Warnung Das Durchbrennen einer der Sicherungen im Inneren des Moduls
kinnte aufeinen gefihrlichen Defekt am Geriit hindeuten. Uberlas-
sen Siedas Priifen und Auswechseln der Sicherungen im Inneren des
Moduls daher unbedingt dem Kundendienst.

Das Modul besitzt zwei von aullen zugingliche Sicherungen, deren Halterungen
mit “F1"” und “F2" beschriftet sind (s. Abb. 68).

E

FUSE 1 FUSE 2 RESET BUTTOHN

Bild 68

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

Die Sicherung F1 sichert allevom Modul aufgenommenen Stréme ab, mit Ausnah-
me des Heizstromes, Wenn diese Sicherung durchgebrannt ist, reagiert das Gerit
iiberhauptnicht mehr.

Die Sicherung F2 sichert den Strom fiir den Ofen ab. Eine durchgebrannte
Sicherung F2 wird vom automatischen Selbsttest nicht erkannt, erzeugt jedoch
beim Starten einer Methode einen Fehler.
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8.2.2

8.3

Probleme mit der Betriebsspannung

Ein erheblicher Abfall der Betriebsspannung, der 20 ms oder linger andauert,
fithrt dazu, dafl das Geriit nach der Wiederkehr der Betriebsspannung einen
RESET (Warmstart) durchfiihrt.

Auf einen geringfiigigen oder kiirzer als 20 ms andauernden Abfall der Betriebs-
spannung kann das Gerét mit der Fehlermeldung ERR FO02 reagieren, wobei es
den laufenden ProzeB abbricht. In diesem Fall miissen Sie durch Driicken der
RESET-Taste einen Warmstart durchfiihren. Wenndie Fehlermeldung ERR F02
nach dem Warmstart wieder auftritt, versuchen Sie es ein zweites mal; hilft auch
dies nicht, so ist das Geriit defekt, und Sie sollten den Kundendienst benachrich-
tigen.

Achtung  Der TMA 2940 benitigt eine Betriebsspannung von 115V 210% bei
50 oder 60 Hz. Eine zu grofie Betriebsspannung kann das Geriit
beschiidigen; eine zu kleine kann zu Funktionsstérungen fithren.

Der Automatische Selbsttest

Der TMA 2940 fihrt jedesmal, wenn er eingeschaltet oder warmgestartet wird,
einen Automatischen Selbsttest durch, um seine Funktionsfihigkeit zu priifen.
Wiihrend des automatischen Selbsttests, der ungefiihr 12 Sekunden in Anspruch
nimmt, gibt eine zweistellige Hexadezimalzahl rechts unten auf der Anzeige des
Moduls (s. Abb. 69) an, welcher Funktionsbereich gerade getestet wird.

N TR I
AN AR EENEEEEE
QoiniTiTldletniclel Inid s 00T

R -E - - NN - - -

§ ==

§ HEATER FOWER

= EEEEE

THA 2930 Thermomechanical Analyzer D Pant Instruments ’

Bild 69
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Wenn der automatische Selbsttest einen Fehler findet, erscheint eine Fehlermel-
dung in der unteren Zeile der Anzeige des Moduls.
Wenn es sich um einen nicht-kritischen Fehler handelt, bleibt die Fehlermeldung
drei Sekunden lang stehen, wonach der automatische Selbsttest fortgesetzt wird.
Wenn es sich um einen kritischen Fehler handelt, bricht sich der automatische
Selbsttest ab, da ohnehin keinerlei Betrieb des Moduls méglich ist.
In Abbildung 70 sind alle Fehlermeldungen, die der Automatische Selbsttest
kennt, aufgelihrt.

Test Fatal
Number Test (YIN)
00 System failed start up Y
30 CMOS RAM read/write test Y
4n PROM checksum, location, and version test Y
5n CPU board T/O function tests Y
6n Data storage memory (DRAM) read/write test | N
70 GPIB communications fest N
82 Keypad shorted key test N
An Analog board tests N
Bn Motor drive board tests N
DO CMOS saved memory checksum test N
E0 Fatal error while running Y

Bild 70
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Anhang A:

Fehlermeldungen des TMA 2940

Kritische Fehler (Fatal Errors)

Ein Fehler wird dann als kritisch bezeichnet, wenn er das Modul véllig Funktions-
unfihig macht; die Kontrolleuchte READY bleibt ausgeschaltet, bis der Fehler
behoben worden ist. Wenn an IThrem Modul ein kritischer Fehler auftritt, benach-
richtigen Sie den Kundendienst.

Eine elektrostatische Entladung kann einen kritischen Fehler verursachen. Fiih-
ren Sie gegebenenfalls einen Warmstart durch; wenn die Fehlermeldung danach
wieder auftritt, rufen Sie den Kundendienst.

Err F0O0

Problem:

Abhilfe:

Err F02

Problem:

Abbhilfe:

Err F06

Problem:

Abbhilfe:

Invalid system state. Halt.

Defekt an der Hardware oder Software; nicht vom Be-
nutzer verursacht.

Reparatur durch den Kundendienst.

Power Fail.

Diese Fehlermeldung deutet auf Fluktuationen der Be-
tricbsspannung hin.

Nehmen Sie Abschnitt 7.4.2 zur Kenntnis. Wenn Sie die
Ursache des Fehlers nicht erkennen kénnen, rufen Sie
den Kundendienst.

Invalid instruction. Halt.

Defekt an der Hardware oder Software; nicht vom Be-
nutzer verursacht.

Reparatur durch den Kundendienst.
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Err FO7 CPU watchdog time-out. Halt.

Problem: Defekt an der Hardware oder Software; nicht vom Be-
nutzer verursacht.

Abhilfe: Reparatur durch den Kundendienst.

Err FO8 Stack underflow. Halt.

Problem: Defekt an der Hardware oder Software; nicht vom Be-

nutzer verursacht.

Abhilfe: Reparatur durch den Kundendienst.

Err F09 Stack overflow. Halt,

Problem: Defekt an der Hardware oder Software; nicht vom Be-
nutzer verursacht.

Abdhilfe: Reparatur durch den Kundendienst.

Err F10 Invalid interrupt. Halt.

Problem: Defekt an der Hardware oder Software; nicht vom Be-
nulzer verursacht,

Abbhilfe: Reparatur durch den Kundendienst.

Err Fi12 Invalid software state. Halt,

Problem: Defekt an der Hardware oder Software; nicht vom Be-
nutzer verursacht.

Abhilfe: Reparatur durch den Kundendienst.

Err F13 Nlegal math function. Halt.

Problem: Defekt an der Hardware oder Software; nicht vom Be-
nutzer verursacht.

Abhilfe: Reparatur durch den Kundendienst.
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Err Fl14 Hung interrupt line. Halt.

Problem: Defekt an der Hardware oder Software; nicht vom Be-
nutzer verursacht.
Abhilfe; Fiihren Sie einen Reset durch. Wenn dieselbe Fehler-

meldungdanachwieder auftritt, ist eine Reparatur durch
den Kundendienst erforderlich.

Err F15 Memory write failure. Halt.

Problem: Das Modul kann die Kah’brierpﬁmmeter nicht im Spei-
cher ablegen.

Abbhilfe: Reparatur durch den Kundendienst,

Nicht-kritische Fehler (Nonfatal Errors)

Bei einem nicht-kritischen Fehler ist das Modul in seinen Hauptfunktionen noch
funktionsfihig. Die Kontrolleuchte READY blinkt, und der Fehlercode wird
angezeigt. Je nachdem, ob ein nicht-kritischer Fehler eine von Ihnen bendtigte
Funktion betrilft, konnen Sie trotz des Fehlers mit dem Modul weiterarbeiten,
oder miissen Sie die Reparatur durch den Kundendienst abwarten.

Err 10 Confidence test error during startup.
Contact Field Service.

Problem: Beim automatischen Selbsttest wurde ein Fehler gefun-
den, der jedoch nicht als schwerwiegend eingestuft wur-
de.

Abhilfe: Reparatur durch den Kundendienst. Wenn Sie der Feh-

ler nicht behindert, kdnnen Sie weiterarbeiten, und spi-
ter den Kundendienst rufen.

Err12 GPIB Bus Error, Bus Controller not listening.

Problem: Fehler an der Steuerleitung des GPIB. Das Modul hat
SRQ gesetzt, erhillt aber keine Bestitigung von BUS-
Controller.

Abhilfe: Reparatur durch den Kundendienst. Wenn Sie der Feh-

ler nicht behindert, k&nnen Sie weiterarbeiten, und spé-
ter den Kundendienst rufen.
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Err 15

Problem:

Abbhilfe:

Hinweis

Err 20

Problem:

Abbhilfe:

Err21

Problem:

Abhilfe:

Err 39

Problem:

Abhilfe:

CMOS RAM checksum error. Stored parameters lost.

Esbesteht ein Problem mitdem akkubetriebenen RAM-
Speicher des Moduls: er hat die Modulparameter verlo-
ren. Die Modulparameter wurden auf ihre jeweiligen
Vorgabewerte zuriickgesetzl.

Schalten Sie das Modul aus und wieder ein. Wenndersel-
be Fehler wieder auftritt, rufen Sie den Kundendienst.

Err 15 tritt immer einmal auf, nachdem Sie eine neue Modul-
Software peladen haben. Auch, wenn Thr Modul solange ausgeschal-
tet gewesen ist, daB sich der Akkumulator entladen hat, tritt diese
Fehlermeldung auf.

Run not found. No run in memory for this run Number.

Sie haben nach dem Driicken von F2 (Module Data File
Transfer) eine Probenlauf-Identifikationsnummer ein-
gegeben, unter der kein Probenlauf gespeichert ist.

Geben Sie die richtige Identifikationsnummer ein.

Run number already exists.
Delete previous run or change number.

Eswurdeversucht, eine bereits belegte Probenlauf-Iden-
tifikationsnummer zu verwenden,

Benachrichtigen Sie den Kundendienst. Dieser Fehler
diirfte eigentlich garnicht auftreten.

Wennim Modulnoch MefBdaten gespeichert sind, die Sie
benétigen, kopieren Sie diese mit F2 (Module Data File
Transfer) auf ein Laufwerk der Steuereinheit.

Eine Fehlfunktion des Systems auBlerhalb des Moduls
wurde registriert.

VerfahrenSieentsprechend der Erklirungder angezeig-
ten Fehlermeldungim Bedienungshandbuch Threr Steue-
reinheit.
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Err 40

Problem:

Abhilfe:

Err 41

Problem:

Abhilfe:

Err 42

Problem:

Abbhilfe:

Err43

Froblem:

Abhilfe;

Err44

Problem:

Abhilfe:

Err 45

Problem:

Abhilte:

GPIDB 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 points.

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

Das Problem wird vom System automatisch geldst.

Seite 151




. Fehl

R
R s

é"i*i’ii"eldungen o

PR

Err 46

Problem:

Abbhilfe:

Err47

Problem:

Abbhilfe:

Err 43

Problem:

Abhilfe:

Err49

Problem:

Abbhilfe:

Err 51

Problem:

Abbhilfe:

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 Metho-
de, nachdem sie abgelaufen ist.

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

Fiir die gerade erstellte Methode ist nicht ausreichend
Speicherplatz vorhanden.

Ldéschen Sie eine nicht mehr bendétigte 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 rumn.

Sie haben versucht, einen laufenden Versuch mit
DELETE zu léschen.

Verwenden Siedie Funktion REJECT, um einen laufen-

den Versuch abzubrechen und zu l6schen,

GPIB Cannot change segment type while method is
running.

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

Warten Sie bis nach ablauf der Methode.,
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Err 52

Problem:

Abhilfe:

Err 53

Problem:

Abhilfe:

Err 60

Problem:

Abhilfe:

Ery 62

Problem:

Abhilfe:

Err 63

Problem:

Abhilfe:

GPIDB Cannot insert new segment while method is run-
ning.

Sie haben versucht, in eine laufende Methode ein neues
Segment einzufiigen.

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 l6schen.

Warten Sie bis nach ablauf der Methode.

Run method is empty. Cannot start run.

Sie haben versucht, eine leere Methode zu starten.
Erstellen Sie eine Methode, oder verwenden Sie eine
bereits bestehende.

Segment Final Temp greater than upper limit.

Cannot start run.

Die Endtemperatur eines Segmentes iibersteigt die fiir
das Modul zuldssige Hochsttemperatur. '

Andern Sie die betreffende Endtemperatur auf einen
zuliissigen Werk.
Segment Final Temp less than lower limit.

Cannot start run.

Die Endtemperatur eines Segmentes unterschreitet die
fiir das Modul zuldssige Tiefsttemperatur.

Andern Sie die betreffende Endtemperatur auf einen
zuliissigen Wert.
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Err 66

Problem:

Abhilfe:

Err 73

Problem;

Abhilfe:

Err 74

Problem:

Abbhilfe:

Err 75

Problem:

Abhilfe:

Module upper temperature limit is exceeded.
Run terminated.

Der Probenlauf wurde abgebrochen, weil die zuldssige
Héchsttemperatur des Moduls iiberschritten wurde.

Versuchen Sie nicht, Thr Modul aullerhalb seines zulés-

sigen Temperaturbereichs zu betreiben. Andern Sie das
verantwortliche Segment.

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, daB der Schalter HEATER am
Modul eingeschaltet ist.

2. Priifen Sie Sicherung F2, und ersetzen Sie sie gegebe-
nenfalls.

3. Wenn dieselbe Fehlermeldung wieder auftritt, rufen
Sie den Kundendienst.
Analog board is not operational. Failed diagnostic.

Cannot start run.

Beim automatischen Selbsttest wurde eine Fehlfunktion
der Analog-Platine festgestelit.

Reparatur durch den Kundendienst.

Drive board is not operational. Failed diagnostic.
Cannot start run.

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

Reparatur durch den Kundendienst.

Seite 154




Err 78

Problem:

Abhilfe:

Err 79

Problem:

Abbhilfe:

Err 80

Problem:

Abhilfe:

Err 81

Problem:

Abhilfe:

Err 87

Problem:

Abhilfe:

Cannot Change while module active.

Sie haben versucht, den Betriebsmodus des Moduls, die
Anzahl der zu speichernden Probenliufe, oder ein Ver-
suchsparameter withrend eines Probenlaufs zu dndern.
Warten Sie das Ende des Probenlaufs ab, oder brechen
Sie ihn mit STOP ab.

GPID input message too long “<...>"

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

Reparatur durch den Kundendienst.
Data input buffer overrun. Data point lost. Software
erTor,

Es ist ein Fehler an 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 Software.

Reparatur durch den Kundendienst.

Run already exists in memory. Cannot start run.

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

Fiihren Sie am Modul einen RESET durch. Wenn der-
selbe Fehlerwieder auftritt, rufen Sieden Kundendienst.

Seite 155




Err 91

Problem:

Abhilfe:

Err 92

Problem:

Abhilfe:

Err 96

Problem:

Abhilfe:

Err 97

Problem:

Abhilfe:

Run data storage area full.
Module data storage terminated,

Im MefBdatenspeicher des Moduls ist kein freier Spei-
cherplatz mehr vorhanden. Von nun an aufgenommene
MeBdaten werden nicht mehr gespeichert.

Stellen Sie eine geringere Anzahl von Melwerten ein,
indem Sie z. B. den Mefdatenschwellwert heraufsetzen,
oder das Mefidatenintervall vergréBern, und starten Sie
den Versuch neu.

Module data storage full.
Realtime disk storage continuing, ~

Im Datenspeicher des Moduls ist kein freier Speicher-
platz mehr vorhanden; da die REALTIME DATA
TRANSFER-Option jedoch eingeschaltet ist, werden
die Mefidaten weiterhin in einer MeBdatendatei auf
einem Laufwerk der Steuereinheit gespeichert.

Lassen Sieden Probenlauf weiterlaufen. Verwenden Sie
nicht die im Modul gespeicherten MeBdaten, sondern
die MeBdatendatei auf der Steuereinheit zur Auswer-
tung.

Temperature correction out of range.
Correction point deleted.

Sie haben fiir die Temperaturkalibrierung eine Tempe-
ratur eingegeben, die auflerhalb des zuldssigen Tempe-
raturbereiches des Moduls liegt.

Verwenden Sie fiirdie Temperaturkalibrierung nur Tem-
peraturen, die innerhalb des zulissigen Temperaturbe-
reiches des Moduls liegen.

Two temperature corrections within 10°C.
Correction deleted.

Sie haben fiir die Temperaturkalibrierung zwei Kali-
briersubstanzen verwendet, deren Schmelzpunkte 10 K
oder weniger auseinanderliegen.

VerwendenSie Kalibriersubstanzen,deren Schmelzpunk-
te um mehr als 10 K auseinanderliegen.
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Err 98

Problem:

Abhilfe:

Err 99

Problem:

Abhilfe:

Err 120

Problem:

Abhilfe:

Err12l

Problem:

Abbhilfe:

Temperature corrections overlapped. Correction dele-
ted.

Die Steigung dersich ausder Temperaturkalibrierungsta-
belle ergebenden Fehlerkurve wechselt ihr Vorzeichen.

Uberpriifen Sie die Temperaturpaare fiir die Tempera-
turkalibrierung auf Tippfehler. Die Steigung der Fehler-
kurve braucht zwar nicht konstant zu sein, darf aber ihr
Vorzeichen nicht wechseln.

Temperature correction greater than 50°C.
Correction deleted.

Eine der gemessenen Temperaturen in der Tabelle fiir
die Temperaturkalibrierung weicht um mehr als 50 Kvon
der zu ihr gehérenden korrekten Temperatur ab.

Fiihren Sie eine neue Temperaturkalibrierung durch.

Zero length, measure length or close probe failed. Check
probe.

Entweder hat sich das Lingeninderungssignal nicht sta-
bilisiert, oder es hat sich garnicht gefindert.

Vergewissern Sie sich, dafi Thr MeBfiihler korrekt instal-
liert ist und sich nichts auf dem Probentrédger befindet,
was nicht dorthin gehort, und wiederholen Sie die ge-
scheiterte Operation. Tritt wieder dieser Fehler auf,
rufen Sie den Kundendienst.

Probe not zeroed. Cannot measure or move probe.

Sie haben versdumt, das LéngenmeBwerk zu initialisie-
ren.

DriickenSie nach jedem Einschalten, Warmstarten, oder
Wechseln des Betriecbsmodus’ die Taste ZERO
LENGTH, um das LingenmeBwerk zu initialisieren.
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Err 122

Problem:

Abhilfen:

Err 123

Problem:

Abbhilfe:

Err124

Problem:

Abhilfe:

Err 126

Probe travel exceeded limit. Check probe and stage.
Es bestehen drei Moglichkeiten:

(1) MeBfihler und/oder Probentriger sind nicht korrekt
installiert.

(2) Der eingestellte Betriebsmodus entspricht nicht dem
installierten MeBfihler.

(3) Das Modul ist defekt.

zu (1) Vergewissern Sie sich, dafl der Meffithler und der
Probentriger korrekt installiert sind. (Der MeBfihler
sollte ohne groBe Kraltanwendung zu bewegen sein.)

zu (2) Vergewissern Sie sich, dafl der richtige Betriebs-
modus eingestellt ist. '

zu (3) Rufen Sie, nachdem Sie die anderen beiden Feh-
lerursachen ausgeschlossen haben, den Kundendienst.

Both probe limit sensors blocked.
Cannot zero, measure or move probe.

Dias Modul ist defekt.

Rufen Sie den Kundendienst.

Probe or force calibration time-ont.

Die Kalibrierroutine konnte keinen Kraftwert finden,
der zu einem stabilen Lingeninderungssipnal gefiihrt
hitte.

Vergewissern Siesich, daB der MeBfihler korrekt instal-
liert ist (Er sollte ohne groBe Kraftanwendung zu hewe-
gen sein), und wiederholen Sie den gescheiterten Kali-
briervorgang. Tritt wieder dieser Fehler auf, rufen Sie
den Kundendienst.

P'robe or force not zeroed or calibrated.
Cannot set force, measure or move probe,
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Problem: Der MeBfiihler oder das Krafllstellwerk ist nicht kali-
briert.

Abbhilfe: Die hiufigste Ursache dieses Fehlers ist, daB die Kali-
brierung des MeBfiithlers durch Wechseln des Betriebs-
modus’ verlorengegangen ist. Kalibrieren Sie in diesem
Fall den MeBfiihler (s. Abschn. 4.3.2).

Wannimmer die im Modul gespeicherten Parameterver-
lorengehen, geht auch die Kalibrierung des Kraftstell-
werkes verloren. Kalibrieren Siein diesem Fall das Kraft-
stellwerk (s. Abschn. 5.2.1).

Err 127 Zero, measure or probe movement already in progress.
Problem: Sie haben versucht eine Funktion ausfihren zu lassen,

die ein Bewegen des MeBfihlers erfordert, wihrend
bereits eine solche Funktion ausgefiihrt wurde.

Abhilfe: Warten Sie bis nach Beendigung der zuerst gestarteten
Funktion.

Err 128 Calibration in progress.
Cannot zero, measure or move probe.

Problem: Sie haben wihrend eines Kalibriervorganges versucht,
eine Funktion ausfithren zu lassen, die ein Bewegen des
MeBfiihlers erfordert.

Abhilfe: Warten Sie bisnach Beendigung des Kalibriervorganges.

Err 129 Isostrain deflection out of range.
Change percent deflection.

Problem: Die Aushihrungeines Isostrain-Segmenteserfordert eine

unzulissige Lingeninderung oder Kraft.

Abhilfe: Andern Sie die in dem Isostrain-Segment geforderte
relative Lingendnderung so, dal sie einer absoluten
Lingeningerung von max. = 2,54 mm entspricht, und
von einer Kraft zwischen null und 1,0 N bewirkt werden
kann.
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Err 130

Problem:

Abhilfe:

Err 131

Problem:

Abhilfe:

Err 132

Problem:

Abhilfe:

Err 133

Problem:

Abhilfe:

Cannot calibrate probe while method is running.

Sie haben wiihrend eines Versuchs versucht, den Meli-
Eihler zu kalibrieren.

Warten Sie das Ende des Versuchs ab. (Eigentlich hitten
Sie den MefBfiihler ja VOR dem Versuch kalibrieren
sollen...)

Furnace must be in the closed position.
Cannot start rum.

Sie haben versucht, einen Versuch zu starten, wiihrend
der Ofen gedffnet war.

Schliefen Sie den Ofen.

Probe not in the closed position.
Run continuing.

Sie haben einen Versuch gestartet, ohne vorher den
MeBfiihler zu schlieBen. Das Modul hat den Versuch
geslartet, méchte Sie aber mit dieser Meldung warnen,
dab Sie wahrscheinlich keine sinnvollen Ergebnisse er-
halten werden.

Schliellen Sie den MeBfihler.

Force not calibrated or calibration in progress.
Cannot start run.

Entweder (1) Sie haben versucht einen Probenlauf zu
starten, ohne, dap das Kraftstellwerk kalibriert gewesen
wiire (Wannimmer die im Modul gespeicherten Parame-
ter verlorengehen, geht auch die Kalibrierung des Kraft-
stellwerkes verloren.), oder

(2) Sie haben versucht einen Probenlauf zu starten,
wilhrend das Kraftstellwerk kalibriert wurde.

(1) Fidhren Sie eine Kraftkalibrierung durch (s. Abschn.
52.1).

(2) Warten Sie, bis der Kalibriervorgang abgeschlossen
ist.
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Err 134 Zero, measure, or probe movement in progress.
Cannot start run.

Problem: Sie haben versucht, einen Probenlauf zu starten, wih-
rend eine Funktion, die ein Bewegen des MeBfiihlers
erfordert, ausgefihrt wurde.

Abhilfe: Starten Sie den Probenlauf nach Beendigung der zuerst
gestarteten Funktion.
Err 137 Sample temperature notchanging. Furnace not closed.

Run terminated.

Problem: Obwohlder Ofen Heizleistung aufnimmt, éndert sich das
Probentemperatursignal nicht.

Abbhilfe: (1) Wenn der Ofen gedffnet ist, schlieBen Sie ihn.

(2) Moglicherweise ist das Probenthermoelement de-
fekt. Wechseln Sie es aus, und versuchen Sie es dann
nocheinmal.

(3) Rufen Sie, nachdem Sie die anderen beiden Fehler-
ursachen ausgeschlossen haben, den Kundendienst.

Err 138 Measure length in progress. Cannot change size.

Problem: Sie haben versucht, den Inhalt des Feldes SIZE im
EXPERIMENTAL PARAMETERS-Menii zu dindern,
wihrend eine MEASURE LENGTH-Operation durch-
gefithrt wurde.

Abhilfe: Warten Sie bis nach Beendigung der MEASURE
LENGTH-QOperation.

Err 139 Drive board failure.
Cannot zero, measure, move probe or furnace.

Problem: Beim automatischen Selbsttest wurde eine Fehlfunktion
der Motortreiberplatine diagnostiziert. Das Modul ist
nicht in der Lage, den MeBfiihler oder den Ofen zu
bewegen.

Abhilfe: Rufen Sie den Kundendienst.
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Err 140

Problem:

Abhilfe:

Err 141

Problem:

Abhilfe:

Err 142

Problem:

Abhilfe:

Err 143

Problem:

Abhilfe:

Size measurement out of range,
Clear stage and zero length.

Bei der letzten Durchfiihrung von ZERO LENGTH ist
etwasschiefgelaufen; wahrscheinlichbefand sichein Hin-
dernis zwischen Probentriger und MeBfihlerspitze.
(Daher ist nun ein unzuliissiger Probenldngenwert auf-
getreten.)

Nehmen Sie die Probe vom Probentriger und driicken
Sie die ZERO LENGTH-Taste.

Cannot zero length or measure length while a method is
running.

Sie habenwiihrend eines Probenlaufs ZERO LENGTH
oder MEASURE LENGTH gedriickt.

Warten Sie bis nach Beendigung des Probenlaufs.

Cannot air cool.
Method running or furnace not in open position.

Sie haben F4 (Switch Air Cool) gedriickt, wihrend eine
Methode ablief oder der Ofen geschlossen war.

Warten Sie bis nach Beendigung des Probenlaufs, bzw.
dffnen Sie den Ofen.

Probe stuck to sample or movement is obstructed.
Cannot move probe.

Das Modul kann den MeBfiihler nicht bewegen.

(1) Mdéglicherweise ist der MeBfiihler an der Probe fest-
geklebt. Reinigen Sie MeBfithler und Probentriger (s.
Abschn. 8.1.1).

(2) Vergewissern Sie sich, daB der MeBfiihler und der
Probentriger korrekt installiert sind. (Der MeBfiihler
sollte ohne groBe Kraftanwendung zu bewegen sein.)

(3) Vergewissern Sie sich, daf} der richtige Betriebsmo-
dus eingestellt ist (5. Abschn. 4.2.2).
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(4) Rufen Sie, nachdem Sie die aufgezdhlten Fehlerursa-
chen ausgeschlossen haben, den Kundendienst.
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Anhang B:
Laden der Modul-Software

Achtung  Beim Laden einer neuen Modulsoftware gehenalle im Modul gespei-

cherten Methoden verloren.

1.  Halten Siedie STOP-Taste gedriickt, und driicken Sie die RESET-Taste an
der Riickseite des Moduls. Halten Sie die STOP-Taste weiter gedriickt, bis
auf der Anzeige die Meldung MODULE LOADER Vx.x erscheint. Das

Modul geht hierbei offline.

2. Bringen Sie das Modul im Lademodus online, indem Sie auf der Steuerein-
heit nacheinander F12 (Instrument Control), F8 (GoTo Configure System),

und F5 (Auto Configure) driicken.

3.  Wenn Sie ein Multimodul-System haben, vergewissern Sie sich, dal} das

richtige Modul als anzusprechend ausgewahlt ist.

4,  Driicken Sie F11 (Data Analysis). Wenn ein Auswertungsprogramm gela-

den ist, brechen Sie es durch Driicken von F2 (Stop Program) ab.

5. Legen 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 kiinnen. Verwenden Sie daher

unbedingt die Originaldiskette.

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

Leile:

Select drive: [AB C]

7.  Bewegen Sie den Cursor mit den Pfeiltasten auf den Buchstaben A, und

driicken Sie die ENTER-Taste.

8  Bewegen Sie den Cursor mitden Pleiltasten auf den Programmnamen DSC-
LOADER-xx, und driicken Sie F3 (Select File). Das Modulsoftware-

Ladeprogramm wird geladen.

9.  Warten Sie, bis die Meldung READY erscheint, und driicken Sie dann F1

(Start Program). Folgender Bildschirm erscheint:
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the current progras Jasded In the sodule.

Start downloading software? Yes
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fccept
This Fora

Bild 79

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

Wenn eine Fehlermeldungerscheint, verfahren Sieentsprechend den unter
dieser Fehlermeldung gegebenen Hinweisen. (s. Liste der Fehlermeldun-
gen des Modulsoftware-Ladeprogrammes auf den folgenden Seiten)

Wenn die Meldung MODULE SOFTWARE DOWNLOAD COMPLE-
TE erscheint, driicken Sie die RESET-Taste an der Riickseite des Moduls.
Das Modul fiihrt einen automatischen Selbsttest durch und Meldet dann
ERR D0; 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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Fehlermeldungen des Modulsoftware-Ladeprogrammes

Configuration file error: Argument out of range, “..”
Invalid argument, “...”
Missing command “...”

Problem: Eininterner Softwarefehlerist aufgetreten. Dies diirfte eigent-
lich garnicht geschehen.
Abhilfe: Rufen Sie den Kundendienst.

Device is offline.

Problem: Laufwerk A ist nicht betriebsbereit. Meist bedeutet dies, daB
das Laufwerk wiithrend des Lesens gedfinet wurde.

Abhilfe: Wenn Sie das Laufwerk gedffnet hatten, schliessen Sie es
wieder, und wiederholen Sie den Vorgang, ohne dabei das
Laufwerk zu 6ffnen. Andernfalls, iberpriifen Sie das Lauf-
werk, bzw. rufen Sie den Kundendienst.

File not found.

Problem: Auf der Diskette in Laufwerk A befinden sich nicht alle bend-
tigten Dateien.

Abhilfe: Legen Sie das Original der Modulsoftware-Diskette in Lauf-
werk A ein.

Hard or soft /O error (nH).

Problem: Es wurde versucht, auf ein defektes Laufwerk oder auf eine
defekte Diskette zuzugreifen.

Abhilfe: Geben Sie Thren Befehl ein zweites mal ein. Wenn der Fehler

wieder auftritt, legen Sie eine andere Diskette ein, und versu-
chen Sie es nocheinmal. Tritt der Fehler wieder auf, so ist
vermutlich Ihr Laufwerk defekt; rufen Sie den Kundendienst.
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I/O Error (nH).
Problem:

Abhilfe:

Ein Zugriff auf ein Laufwerk ist nicht gelungen.

Geben Sie Thren Befehl ein zweites mal ein. Wenn der Fehler
wieder auftritt, notieren Sie die Hexadezimalzahl aus der Feh-
lermeldung, und benachrichtigen Sie den Kundendienst.

Module hardware configuration error,

Problem: Die Modulsoftware, die Sie zu laden versuchen, ist inkompati-
bel mit der Hardwarekonfiguration Thres Moduls. Die Hardwa-
rekonfiguration des Moduls wird auf dem Bildschirm darge-
stellt (wie in Abb. 80), wobei die die Inkompatibilitit verursa-
chende Hardware hervorgehoben wird.

HARDEARE CONF FGURAT 10k
Boars frn# '-'-ruuun R:::LI;: H"N; E‘M:::IHT?H 11
5':"'-1':““'{ DJ'\F]ELFllnTll'_ﬂ
;::::’.Ea;::t :GEE-;:.-I-T b Paddr; 1718 Blresz i
Eild 80
Abhilfe: Vergewissern Sie sich, daB sich die korrekte Modulsoftware in

Laufwerk A befindet.
Uberpriifen Sie die problematische Hardware:

- Board Type: Der Typ des im Modul eingebauten
Logik-Platine entspricht nicht dem Modultyp.
Board Version: Die in Threm Modul eingebaute
Logik-Platine wird von der neuen Softwareversion
nicht mehr unterstiitzt.

Memory Type: Die neue Modulsoftware bendtigt
mehr Speicher, als in Ihrem Modul eingebaut ist.

Rufen Sie gegebenenfalls den Kundendienst, um Thre Modul-
hardware aufzuriisten.
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Module memory write error.

Problem: Die neue Modulsoftware konnte nicht in den Speicher des
Moduls geschrieben werden.
Abhilfe: Versuchen Sie es nocheinmal. Wenn der Fehlerwieder auftritt,

rufen Sie den Kundendienst.

Module not in loader mode,

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

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

Module not responding.

Problem: Das Modul reagiert nicht auf Kommunikationen der Steuer-
einheit.

Abhilfe: Uberpriifen Sie die Verbindungen des GPIB-Kabels, und brin-

gen Sie das Modul durch Driicken von F5 (Auto Configure)
wieder online. Wenn der Fehler wieder auftritt, rufen Sie den

Kundendienst.

Module offline.

Problem: Das Modul ist offline.

Abbhilfe: Vergewissern Sie sich, daB das richtige Modul als anzuspre-
chend ausgewihlt ist, und driicken Sie F5 (Auto Configure).

Unable to read file.

Problem: Beim Lesen einer der Dateien von der Modulsoftware-Disket-
te ist ein Fehler aufgetreten.

Abhilfe: Vergewissern Sie sich, daB sich das Original der Modulsoft-
ware-Diskelte in Lavfwerk A beflindet, und versuchen Sie es
nocheinmal.
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Anschriften

Der Vertrieb der TA Instruments Produkte in Deutschland geschieht ausschlieB3-
lich durch die :

STA Vertriebsgesellschaft mbIl
Siemensstrafie 1
W-8755 Alzenau i.Ufr.

Tel.: 06023-30044
Fax.: 06023-30823

Der Hersteller:

TA Instruments, Ine,
P.0.Box 311

109 Lukens Drive
Riveredge Park

New Castle, DE 19720
USA

Tel: 001-302-427-4010
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Glossar

Nachfolgend einige englische Begriffe, die bei der Arbeit mit dem TMA 2940
auftreten kénnen, mit dem jeweils in diesem Handbuch verwendeten deutschen
Begriff in [ ], und Erklirung.

Innerhalb der Erklarungen verwendete Begriffe, die mit einem * gekennzeichnt
sind, werden selbst in diesem Glossar erklirt.

address [Adresse] - Zahl, anhand der eine technische En-
titdteindeutigvon anderen gleichartigen oder dhn-
lichen Entititen unterschieden (identifiziert) wer-
den kann.

air cool [Luftkihlung] - eine *method-end-option, die,
wenn eingeschaltet, die Kiithlung des nach einem
Versuch gedffneten Ofens mit Druckluft bewirkt.

alphanumeric character [alphanumerisches Zeichen] - ein Buchstabe, eine
Ziffer, oder ein Sonderzeichen.

Analysis Modul [Analysenmodul; Modul] - Eine abhiingige Ein-
heit, mit der unter Steuerung durch eine Steuer-
einheit thermoanalytische Versuche durchgefliihrt
werden kdnnen.

ASCII (American Standard Code for Information Inter-
change) - Eine weitverbreitete Ubereinkunft zur

Codierung von *alphanumerischen Zeichen in 7
bit.

bit [bit] - Elementardatum; kleinste Einheit der Da-
tenmenge; Entscheidung zwischen zwei Moglich-
keiten (z.B. 1/0, ja/nein, wahr/falsch, ein/aus).

bus [BUS] - Technische Vorrichtung fiirr den Daten-
verkehr zwischen mehr als zwei Stationen.

byte [Byte]- Technische Einheit der Datenmenge: 8*bit.
Innerhalb vieler Datenverarbeitungssysteme die
kleinste *adressierbare Datenmenge.
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Cell constant

checksum

confidence test

controller

[Zellenkonstante] - Kalibrierfaktor fiir Signal A
(Langendnderungssignal). Wie sich aus der Glei-
chung

mit:

(@ = gemessener Ausdehnungskoeffizientder Pro-
be in pm/mK

L = Probenlinge in m

dL. = Probenlangeninderung in pm

dT = Temperaturinderung in Kelvin, und
K = Zellenkonstante.

durch Umstellen ergibt, 16t sich die Zellenkon-
stante nach Durchfiihrung eines Kalibrierlaufs an
einer Probe mit bekanntem Ausdehnungskoeffi-
zienten als Quotient des tatsdchlichen und des
gemessenen Ausdehnungskoeffizienten berech-
nen.

[Prifsumme] - Ein Mittel, fehlerhaft dbertragene
oder gespeicherte Daten zu erkennen oder sogar
zukorrigieren. (Beispieldes Prinzips: anden 7 *Bit
breiten ASCII-Code kann ein Prifbit angehingt
werden, das als Summe der 7 Code-Bits errechnet
wird. So kann ein in einem Bit fehlerhaftes *Byte
daran erkannt werden, dal} es eine ungerade An-
zahl von Einsen enthalt.)

[automatischer Selbsttest] - Eine Routine, mit der
ein Modul nach dem Einschalten oder dem Driik-
ken seiner Reset-Taste seine eigene Funktionsfi-
higkeit Giberpriift.

[Steuereinheit] - Das zentrale Gerit eines Systems
zur thermischen Analyse: ein Hard- und Software-
miBig speziell ausgeriisteter PC. (Das TMA-Mo-
dul 2940 kann an einer TA-Steuereinheit 9900,
2000, oder 2100 betrieben werden.)
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CPU (Central Processing Unit) - Das zentrale Steuer-
und Rechenwerk einer Datenverarbeitungsvor-
richtung.

Cursor [Cursor] - Eine (in vielen Fallen zur besseren
Sichtbarkeit blinkende) Markierung auf dem Bild-
schirm einer elektronischen Datenverarbeitungs-
vorrichtung, die das von ihr markierte Feld oder
die markierte Bildschirmposition als aktuell her-
vorhebt.

data compression threshold [MeBdatenschwellwert] - Ein Mittel, um die An-
zahlder aufzunehmenden MeBdatenpunkteinden
linearen Teilen einer Kurve zu reduzieren: Wenn
ein MeBdatenpunkt um weniger als den Melida-
tenschwellwert von einer Geraden durch die letz-
ten beiden aufgenommenen Meldatenpunkte
abweicht, wird er nicht aufgenommen.

Data File [MeBdatendatei] - Eine Laufwerksdatei (*disk file),
die die Ergebnisse eines thermoanalytischen Ver-
suches enthiilt.

Data Point [MefBdatenpunkt] - Eine Datenstruktur, bestehend

aus den Momentanwerten aller aufgezeichneten
MeBgriBen, und der zu diesen Momentanwerten
gehorenden Zeit.

data sampling interval [MeBwertnahmeintervall] - Die Zeit, die zwischen
der Aufnahme von zwei MeBdatenpunkten (*data
points)vergeht (zeitliche Aufldsungder Messung).

Data Storage Segment *Segment, das die MeBdatenspeicherung ein- (1)
oder ausschaltet (O).

default value Vorgabewert

disk file [Laufwerksdatei] - Eine Menge von Daten, die auf
einem Laufwerk der Steuereinheit als gebiindelte
Einheit gespeichert ist.

Equilibrate segment *Segment, das die Probe auf eine bestimmte Tem-
peratur bringt, und wartet, bis diese Temperatur
stabil ist.

Event segment *Segment, das das Event-Relais, Uiber das externe
Vorrichtungen geschaltet werdenwerden kénnen,
dffnet oder schlieBt.
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expansion coefficient

fatal error

Force segment

funktion keys

Gas Segment

glass transition

GPIB

heater monitor

Increment Force segment

Increment segment

Initial Temperature segment

integer number

Isothermal segment

Isostrain segment

(thermal coeflicient of expansion) - Der thermi-
sche Ausdehnungskoeffizient einer Substanz.

[kritischer Fehler] - Eine Fehlfunktion innerhalb
eines Geriites, die jeglichen Betrieb desselben
unmdéiglich macht.

*Segment, das eine bestimmte Kraft auf die Probe
einstellt.

[Funktionstasten] - Zwalf Tasten (F1 -F12) in der
oberen Tastenreihe der Tastatur der Steuerein-
heit, deren Funktionen je nach Software (inner-
halb *TA OS auch je nach Menii) wechseln.

*Segment, das das Gasumschaltventil (GSA) steu-
ert,

Glasiibergang

(General Purpose Interface Bus) - Vorrichtung fiir
die Kommunikation zwischen Steuereinheit und
Maodulen, innerhalb derer das IEEE-488 Proto-
koll zugrundegelegt wird.

Anzeige der von dem im Ofen befindlichen Steu-
erthermoelement aufgenommenen Temperatur.

*Segment, das die auf die Probe ausgeiibte Kraft
um einen positiven oder negativen Betrag erhiht.

*Segment, das die Probentemperatur um einen
positiven oder negativen Betrag erhdht, und war-
tet, bis sich die neue Temperatur stabilisiert hat.

*Segment, das die Probe auf eine bestimmte Tem-
peratur bringt, wartet, bis diese Temperatur stabil
ist, und dannwartet, bis der Probenlauf (*run) vom
Benutzer gestartet wird. (Eine *Methode darf
mehrere 1.T.-Segmente enthalten.)

Eine positive oder negative ganze Zahl.

*Segment, das die Probentemperatur fiir eine
Bestimmte Zeit konstant halt.

*Segment, das die Kraft auf die Probe regelt, um
eine bestimmte Probenlinge zu halten.
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Jump segment

kB

load

LVDT

MB

melting point

method

method-end-options

nonfatal error

offline

online

Operating System (OS)

*Segment, das eine sprunghafte Anderung der
Soll-Probentemperatur herbeifiihrt, wobeidie neue
Soll-Temperatur meist iberschossen wird, Es wird
sofort mit der Ausfiihrung des nachsten Segments
begonnen.

(kiloByte) - 1024 Byte.

[Kraft auf die Probe] - Die mechanische Kraft, die
vom MeBfihler des TMA auf die Probe ausgeiibt
wird.

(Linear Variable Displacement Transducer) - Das
LingenmeBwerk, mit dem der TMA 2940 Proben-
lingeninderungen aufnimmt.

(megaByte) - 1 048 576 Byte.
Schmelzpunkt

[Methode] - Ein Temperaturprogramm das einem
Probenlauf (*run) zugrundegelegt wird. Eine
Methode besteht aus einem oder mehreren Ein-
zelbefehlen, die *Segmente genannt werden.

Operationen, deren Ausfithrung am Ende eines
Versuchs vorprogrammiert werden kann: Olfnen
des Ofens, Offnen des MeBfiihlers, und Luftkiih-
lung.

[nicht-kritischer Fehler] - Fehler in einem System,
der den weiteren Betrieb dieses Systems jedoch
nicht zwingend ausschlielit.

Zustand eines Peripheriegerates (z. B. eines Ana-
lysenmoduls), wenn dieses nicht in Kommunikati-
on mit der Steuereinheit steht.

Zustand eines Peripheriegeriites (z. B. eines Analy-
senmoduls), wenn dieses in Kommunikation mit
der Steuereinheit steht.

[Betriebssystem] - Software der untersten Ebene;
stellt dem Benutzer oder Programmierer eines
Systems eine Benutzeroberfliche, sowie eine Rei-
he von Befehlen zur Verfiigung.
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Preheat segment

probe

prompt

Ramp Force segment

Ramp segment

real number

Repeat segment

[iberschreiben] - Schreiben einer Datei (*disk
file) auf ein Laufwerk bei gleichzeitigem Léschen
einer bereits bestehenden Datei, die denselben
Namen triigt.

*Segment, das den Ofen offen auf eine bestimmte
Temperatur aufheizt, um die Probe dann beim
SchlicBen des Ofens sehr plétzlich dieser Tempe-
ratur auszusetzen.

MelBfihler

Eingabeanforderungeines Datenverarbeitungssy-
stems an seinen Benutzer.

(Random Acces Memory) - Schreib-/Lese-Spei-
cher mit wahlfreiem Zugriff. Der Inhalt eines
RAM-Speichers geht bei Ausschalten des Gerites
verloren.

*Segment, das die Kraft auf die Probe mit einer
bestimmten, positiven oder negativen, zeitlichen
Anderungsrate veriindert, bis ein bestimmter End-
wert erreicht ist. Die Probentemperatur wird wiih-
renddessen konstant gehalten.

*Segment, das die Probentemperatur mit einer
bestimmten, positiven oder negativen, zeitlichen
Anderun gsrate verindert, bisein bestimmter End-
wert erreicht ist.

Reelle Zahl. Wird in elektronischen Datenverar-
beitungsvorrichtungen in Form einer Mantisse und
eines Exponenten gespeichert (z. B. 1234 als
1,234E3).

Ein *Segment, das ein oder mehrere andere Seg-
mente wiederholt.

Repeat til Final Temp segment *Segment, daseinoder mehrere andere Segmente

wiederholt, bis die Proben-Solltemperatur einen
bestimmten Wert {iberschreitet.

[Probenlauf] - Ein Einzelversuch eines Thermo-
analytischen Verfahrens.
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run number

sample

Sample Interval segment

Segment

segment time

set point temperature

signal A

standard

Step segment

TA OS

temperature calibration

thermocouple

thermoplastic

[Probenlauf-Identifikationsnummer] - Adresse
(*address), unter derdie MeBdaten eines durchge-
fithrten Probenlaufes im Analysenmodul gespei-
chert sind.

Die in einem thermoanalytischen Versuch unter-
suchte Probe.

*Segment, welches das MebBwertnahmeintervall
(*data sampling interval) festsetzt.

Eine Einzelinstruktion einer Methode (*Method).

Die seit Beginn des derzeit aktiven *Segments
vergangene Zeit.

Soll-Probentemperatur

Bei TMA gibtSignal A die Probenldngenénderung
an.

[Kalibriersubstanz] - Ein hochreines Metall mit
einem genau bekannten Schmelzpunkt bzw. Aus-
dehnungskoeffizienten, an dem das TMA-Modul
kalibriert werden kann.

*Segment, das die Probentemperatur in bestimm-
ten Zeitabstinden jeweils um einbestimmtes Tem-
peraturintervall erhéht, bis eine bestimmte
Endtemperatur erreicht ist.

(Thermal Analysis Operating System) Das Be-
triebssystem, unter demdie TA-Steuereinheit liuft.

[Temperaturkalibrierung] - Teil des *TA OS5, der
aus einer Tabelle von tatsiichlichen und gemesse-
nen Temperaturen ein Polynom zur korrektur des
Probentemperatursignals berechnet.

[Thermoelement] - Bauelement, das eine tempe-
raturabhiingige elektrische Spannung liefert.

[thermoplastisch] - Bezeichnung fiir Polymere, die
durch Wirmeeinwirkung formbar gemacht wer-
den kénnen.
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thermosetting [duroplastisch] - Bezeichnung fiir Polymere, die
aufgrund einer stark vernetzten Struktur nicht
durch Wirmeeinwirkung formbar gemacht wer-
den kénnen.
TMA 1. (ThermoMechanische Analyse) - Ein Verfah-
ren der thermischen Analyse, in dem mechanische
Eigenschaften einer Probe unter pro grammierter
Einwirkung von Temperatur und Kraft gemessen
werden.
2. (ThermoMechanischer Analysator) - Ein *Ana-
lysenmodul zur Durchfiihrung von Thermome-
chanischen Analysen. (z. B. das TMA 2940)
version number [Versionsnummer] - Eine Zahl, anhand derer ver-
schiedene Versionen derselben Software vonein-
ander unterschieden werden konnen. Die aktuell-
ste Version einer Software ist stets die, die die
grifite Versionsnummer tragt.
viscosity [Viskositit] - Eigenschaft eines Fluids oder Semif-
luids, die seine Zihigkeit angibt.
wall shear rate [Grenzflichenscherungsrate] - Durch iuBere Kraf-

teinwirkung hervorgerufene innere Kraft, die zwi-
schen zwei aneinander angrenzenden Flichen ei-
nes Kérpers parallel zur Grenzebene wirkt.

Seite 180



