TGA/DSC 2
STAR® System

o Innovative Technologie

Unbegrenzte Modularitaf
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Thermogravimetrie

fur hochste Anspruche

EDO



Unerreichte TGA-Leistung
mit einer Waage des Marktfuhrers

Die Thermogravimetrie (TGA) ist eine analytische Methode, bei der die
Massentinderung einer Probe in Abhdngigkeit von der Temperatur und Zeit
gemessen wird. Ziel der Analyse ist in den meisten Fdllen die Bestimmung
der Zusammensetzung eines Stoffes — unter anderem auf dem Gebiet der
Gummi- und Kunststoffanalyse, der Analyse mineralischer Stoffe (Keramik)
sowie in der chemischen und pharmazeutischen Industrie.
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Eigenschaften und Vorteile der TGA/DSC 2: %‘

= Echte pg-Auflosung — flir den Nachweis kleinster Probeneffekte %

= Verldssliche Automatisierung — bestéindig hoher Probendurchsatz S

= Sehr grosser Messbereich — analysieren Sie kleine und grosse Probengewichte =

und -volumina D

= Weiter Temperaturbereich — ermdglicht die Probenanalyse von Raumtemperatur B
bis 1600 °C

= METTLER TOLEDO Ultra-Mikrowaage — verlassen Sie sich auf den Markt-
und Technologiefthrer

= DSC-Wirmestrommessung — bestimmen Sie simultan thermische Ereignisse
= Gasdichte Messzelle — garantiert eine definierfe Messumgebung

= FTIR- und MS-Kopplung — Analyse der gasformigen Zersetzungsprodukte
erleichtert Interpretation

= Modulares Konzept — ermdglicht die Anpassung an Ihre zukunftigen
Anforderungen

Dank des modularen Aufbaus eignet sich die TGA/DSC 2 sowohl fir den
manuellen als auch fir den aufomatischen Betrieb — von der Qualitéits-
sicherung, Uber die Produktion bis hin zur Forschung und Entwicklung. -

TGA/DSC 2

Alle TGAs von METTLER TOLEDO sind mit STAR® Syster
Mikro- oder Ultra-Mikrowaagen mit eingebauten

ringformigen Justiergewichten ausgeriistet, die

eine unerreichte Genauigkeit garantieren.




Einzigartige Sensoren
das Herz eines jeden Gerdtes

MultiSTAR® TGA/DSC-Sensoren
Zur simultanen Messung des Wdrmestroms (DSC) ne-
ben der Gewichfsdnderung stehen Ihnen zur Auswahl:

Mettler “Inside”

In jeder unserer TGA steckt die weltbeste
METTLER TOLEDO Mikro- oder Ultra-Mikrowaage.
Dank inferner Justiergewichte misst diese Waage
mit unerreichter Genauigkeit und Verldsslichkeit.
Sie kdnnen die Waage aber auch mit externen
Eichgewichten kalibrieren und justieren.

METTLER TOLEDO

_|Ts 861.75 °C |
“Im 0.000 mg | -
I||\ Fleaso meert sampie now !
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SDTA-Sensor bestehend aus einer Platfin-Auflagefldche
mit einem Thermoelement, das die Probentemperatur
misst.

DTA-Sensor, der die Proben- und die Referenztempe-
ratur misst. Die Auflagefldche besteht aus Platin. Dank
der differentiellen Messung werden Stérungen reduziert
(Gleichtaktunterdrickung).

DSC-Sensor, aufgebaut aus 6 Thermoelementen, die
unterhalb einer schitzenden Keramikplatte angebracht
sind, misst mehrfach die Proben- und die Refe-
renztemperatur.

MultiSTAR® Sensor-Verstirkertechnik

Der DSC-Sensor basiert auf der einzigartigen
MultiSTAR® Sensor-Verstdrkertechnik. Dank mehrerer
Thermoelemente wird ein grosseres Rohsignal gemes-
sen, was das Signal-zu-Rauschverhdlinis entschei-
dend verbessert.

Bei allen drei Sensortypen wird aus der berechneten
oder gemessenen Differenztemperatur der Warme-
strom bestimmt.

Einfache Sensor-Reinigung
Die Sensoren kénnen sehr einfach ausgetauscht und
gereinigt werden.

Hohe Temperaturgenauigkeit
Temperaturabweichungen von
+0.25 K nimmtf der Probentem-
peratursensor wahr, der direkt am
TiegeltrGiger angebracht ist. Justiert
wird mit dem genauen Schmelz-
punkt von Reinstmetallen anstatt
wie friiher Uber die ungenaue
Curie-Temperatur.



Hochste Messleistung
schon in der Grundkonfiguration

Horizontaler Ofen

Durch die horizontale Ofenanord-
nung konnen die stefs aufiretenden
Storeinfllisse des Warmeaufirie-
bes und des Spulgases minimiert

werden.

ini = TGA/DSC 2
Klar definierte Ofenatmosphdre STAR® Systom
Die gasdichte Messzelle kann
evakuiert und mit einem definierten
Gas geflutet werden. So ist das -

System in sich abgeschlossen und
es kénnen eindeutige Aussagen

bei genau definierten Verhdltnissen
gemacht werden. e

Ergonomie auf hochstem Stand
Beim manuellen Einsetzen der Pro-
be kdnnen Sie die Hand bequem
auf einer ergonomisch optimal
geformten Auflagefidche abstutzen.

SmartSens Terminal

Schon von weitem ist das Anzei-

geterminal gut sichtbar und kann

mit Hilfe des SmartSens-Sensors
bertihrungsfrei bedient werden. Auf

dem Gerdf selbst gibt es eine Zwi-
schenablage aus Glas, unter der
kundenspezifische Gerdteinformati- \
onen abgelegt werden konnen.




METTLER TOLEDO

(APSEEOS T Vollstindiges Ther-
Ts 6175 ‘c TGA o - mo-unulxser.l-SysIem
m 0.001 mg - )/ 4| Ein vollstandiges TA-Sys-

tem besteht aus vier
verschiedenen Messtech-
niken. Alle charakterisieren
die Probe auf ihre eigene

_ Art. Die Kombination aller
et Touoo Resultate vereinfacht die
i Interpretfation.

Please inseri sa mple now I
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- DSC

Neben der Gewichtskurve
(TGA) kdnnen der War-

TMA mestrom (DSC), Ldnge-
ndnderung (TMA) oder der
Modul (DMA) gemessen
werden.
i
METTER  T0LEDO Alle diese Messgrassen
DMA dndern sich mit der Tem-

peratur.

Wichtige Dienstleistungen

Neben dem Gerdt ist auch die Kompetenz von METTLER TOLEDO gefragt. Ihnen als Kunde stehen gut ausge-
bildefe Servicetechniker und Verkaufsingenieure zur Seite, die Sie auf verschiedensten Gebiefen unterstitzen:
e Service und Unferhalt

e Kalibrierung und Justierung

e Training und Applikationsberatung

e Gerdfequalifizierung

METTLER TOLEDO stellt zudem umfangreiche, branchenspezifische Applikationsliteratur zur Verfligung.



Innovation

Hervorragende Messleistung
Uber den gesamten Temperaturbereich

Parallel gefiihrte Waage

Dank der parallel gefihrten Waage
hat die Positionierung der Probe
keinen Einfluss auf die Messung.
\Wenn die Probe schmilzt und die
Position @ndert, verursacht dies
keine Gewichfsdnderung.

Hervorragende Messleistung

Eine Million, 5 oder 50 Millionen
Punkfe durchgehend zu messen,
das schafft sonst keine TGA. Das
heisst, bei bis zu 5 g schweren
Proben Gewichtsénderungen auf
0.1 pg genau zu bestimmen. Kleine
und grosse Proben analysieren Sie
mit derselben Aufldsung, ohne den
Gewichtsbereich umschalten zu
mussen.

Thermostatisierung

Um die Einfliisse der Umgebung
zu minimieren, wird die Wdgezel-
len-Temperatur konstant gehalfen.
Gleichzeitig wird der Kryostat zur
schnellen Kihlung des Ofens
verwendet.

Bildlegende

1 Reflektoren

2 Reakfivgaskapillare
3 Gasauslass

4 Temperatursensoren

© 00 N O o

Ofenheizung
Ofentemperatursensor
Justiergewichte

Schutz- und Spulgasanschluss
Thermostatierfer Waagenraum



Umfassende Automatisierung
erlaubt ein Arbeifen rund um die Uhr

Der Probenwechsler ist Gusserst
robust und arbeitet zuverldssig
24 Stunden am Tag, bei Bedarf
das ganze Jahr durch.

Automatisch und rationell

Alle TGA/DSC 2 Typen kénnen auto-
matisiert werden. Bis zu 34 Proben
kdnnen abgearbeitet werden, bei
Bedarf jede mit einer anderen Me-
thode und einem anderen Tiegel.

Vollautomatisch Einwéigen

Mit der internen TGA-Waage besteht
die Mdglichkeit, mit dem Proben-
wechsler halb- oder vollautoma-
tisch einzuwdgen. Sie bendtigen
bei diesem Modul also keine
zusatzliche Waage, wenn Sie nicht
gleichzeitig messen und einwdgen
wollen.

In einem ersten Durchgang werden
alle leeren Tiegel automatisch
eingewogen. Danach legen Sie eine
Probe in jeden Tiegel und wieder-
holen den automatischen Einwg-
geprozess. Ohne Ihr weiteres Zutun
werden alle Proben vollautomatisch
eingewogen.

Keine Gewichts@nderung vor der Messung

Einzigartig ist die MAglichkeit, dass der Probenwechsler vor der Messung
den Tiegeldeckel entfernt oder hermetisch verschlossene Aluminium-
tiegel vor der Messung aufsticht. Damit wird verhindert, dass die Probe
zwischen der Einwaage und der Messung z.B. Feuchte aufnimmt oder

abgibt.

Eigenschaften und Vorteile:

= Bis zu 34 Proben — erhoht Probendurchsatz und Effizienz
dramatisch

= Einfach und robust — garantiert zuverldssige Resultate

= Einzigartige Tiegelstechfunktion — keine Gewichtsdnderung der
Probe vor der Messung

= Universal-Greifer — kann alle METTLER TOLEDO Tiegel einsetzen




Modularitat
nachhalfige Investition in die Zukunft

Ofen in verschiedenen Grossen
und Temperaturbereichen
Gerade bei heterogenen Proben
ist man auf eine grosse Einwaa-
ge und dementsprechend grosse
Probenvolumina angewiesen. Mit
dem grossen Ofen (LF) und dem
Hochtemperaturofen (HT) kénnen
Tiegel bis zu einem Volumen von
900 pL verwendet werden.

Senso- SF (1100 °C) | LF (1100 °C) | HT (1600 °C)
ren
SDTA o o o
DTA ° o
DSC . o
Hochste Temperaturgenauigkeit
Bei hdchsten Anforderungen an die
Temperaturgenauigkeit empfehlen
wir den kleinen Ofen (SF) mit klei-
nem Ofenvolumen. Das Tiegelvo- Programmgesteuerte Gasum-
lumen ist beim kleinen Ofen auf schaltung und geregelter Gasfluss
100 pL beschrdnkt. Die Gasfliisse kdnnen, von der
Software gesteuert, aufomatisch
il g geschaltet, Gberwacht oder geregelt
werden. Dies ermdglicht zum Bei-
) spiel den Gaswechsel von einer
inerten zu einer reaktiven Gasatmo-
sphdre.
Fiir die Zukunft geriistet
Sowohl der Ausbau von einem Gerdtetyp zum anderen
als auch die Ergéinzung mit praktischem Zubehor ist jederzeit moglich.
Waagen EGA Sorption Peripherie- Ein/Aus-Schal-
Option > bedingt Option XP1 XP1U XP5 XP5U | (MS, FTIR) Ansteuerung ter
TGA/DSC 2 (SF 1100 °C) . . . . .
TGA/DSC 2 (LF 1100 °C/ HT 1600 °C) . . . . . .
Probenwechsler keine zusdtzlichen Optionen notwendig
Gascontroller GC 10/20 nofwendig
Gascontroller GC 100/200
Kryostatenkiihlung bei Bedarf
Gekoppelte Techniken (MS, FTIR und Sorption) nofwendig
e = wahlbar



Viel mehr Messleistung
dank umfangreichem Zubehor

TGA-MS Interface TGA-FTIR Interface

Sorptions Interface

Riesige Tiegelauswahl

Fur jede Applikation steht der passende Tiegel be-
reit. Es kdnnen Tiegel mit verschiedenen Volumina
von 20 bis 900 pL und verschiedenen Materialien
ausgewdhlt werden. Alle Tiegel sind mit dem
Probenwechsler kompatibel.

Folgende Materialien stehen zur Auswahl:

Kupfer

Saphir

Gekoppelte Messtechniken

Alle TGA/DSC 2 Module kénnen mit
einem Massen- oder einem FTIR-
Spekfrometer gekoppelt werden.
Die Identifizierung der gasformigen
Zersetzungsprodukte liefert wert-
volle Zusatzinformationen uber die
Probe. Erst dies ermdglicht eine
sichere und eindeutige Interpretati-
on der Messkurve.

Sorption

Mit einem einfachen Zusatz kann
die TGA in wenigen Minufen zum
TGA-Sorptionsgerdt umgebaut
werden. Die Probe kann damit
einer definierten Feuchte bei einer
bestimmten Temperatur ausgesetzt
werden. Adsorptions- und Desorpfi-
onsvorgdnge kénnen damit einfach
und effizient untersucht werden.

'-
) o
Aluminium Aluminiumoxid
- -
Gold Platin



Extrem breites Anwendungsgebiet

Mittels Thermogravimetrie konnen mit kleinsten Probenmengen innerhalb kurzer Zeit
quantitative Aussagen iiber die Zusammensetzung und die thermische Stabilitéit von ver-
schiedenartigsten Materialien gemacht werden.

Gleichzeitig mit der Probenmasse le in verschiedensten Bereichen
wird mit der TGA/DSC auch der (Polymeren, Baustoffe, Mineralien,
Wérmestrom in die Probe gemes- Pharmazeutika, Lebensmittel etc.)
sen. Damit kdnnen thermische Er- beantwortet werden.

eignisse erkannt werden, die nicht
mit Massendnderungen verbunden
sind (z.B. Schmelzen, Glaslber-
gdnge, fest-fest Umwandlungen).
Das DSC-Signal kann auch quanti-
tativ ausgewerfet werden, so dass
sich Umwandlungs- und Reakti-
onsenthalpien bestimmen lassen.

Die TGA/DSC ist ein dusserst
vielseitiges Werkzeug zur Charak-
terisierung von physikalischen und
chemischen Maferialeigenschaffen
unter genau kontrollierten atmo-
sphdrischen Bedingungen. Damit
kénnen Fragen aus Forschung,
Entwicklung und QualitGtskontrol-

Auswahl von thermischen Ereignissen und Vorgtingen, die mittels TGA/DSC bestimmt werden kénnen

TGA DSC

¢ Quantitative Gehaltsanalyse (Feuchtigkeit, Fullstoffe, Polymeranteil, Wirkstoffe efc.) e Schmelzverhalten

e Adsorption und Desorpfion von Gasen e Kristallisation

o Kinetik von Zersetzungsprozessen e Polymorphie

o Sublimieren, Verdunsten und Verdampfen ® Phasendiagramme

® Thermische Stabilitat ® Glasubergang

* Oxidationsreaktionen und Oxidationsstabilitdt  Reaktionskinetik

o |dentifikation von Zersetzungsprodukten und Losemitteln und Solvaten o Warmekapazitat

o Sorption und Desorption von Feuchfigkeit e Reaktions- und
Umwandlungsenthalpien

® Pseudopolymorphie

® Bestimmung von Curie-Temperafuren
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Gypsum in Cement

Bestimmung des Gipsgehalts

in Zement

Gips wirkt im Zement als Erstarrungsverzo-
gerer und kommt als Di- und Hemihydrat
vor. Um die beiden Gipsarten im Zement mit
der Thermowaage voneinander zu unter-
scheiden, werden Tiegel verwendet, die mit
einem Deckel mit 50 pm Loch verschlossen
sind. Die TGA-Kurve zeigt, dass neben der
Dehydrierung des Gipses noch ein weiterer
Massenverlust stattfindet. In dem Fall ist

es einfacher, die Massenverluste durch
Integration der Peaks auf der ersten Ablei-
tung der TGA Kurve zu bestimmen. Die auf
Grund der so bestimmtfen Massenverluste
berechneten Anfeile an Di- und Hemihydrat
stimmen gut mit den Angaben des Herstel-
lers uberein.

Gummianalyse von SBR

Bei der Gummianalyse wird die Probe
zundchst unter inerfen Bedingungen auf
600 °C aufgeheizt. Dabei verdampfen die
leicht fliichtigen Komponenten (Weichma-
cher, héufig Ole). Ab etwa 400 °C beginnt
die Pyrolyse der Polymere. Bei 600 °C wird
auf oxidative Afmosphdre umgeschaltet. In
der Folge verbrennt der zugemischfe Russ.
Als Rest verbleiben die anorganischen
Komponenten. Die im Beispiel untersuchte
SBR-Probe enthdlt 6.4% Weichmacher,
68.2% Polymer und 21.8% Russ. Der
Rickstand (vor allem Zinkoxid) befrdgt
3.6%.

% | e Heating rate 5 Kimin
99.8
i Dihydrate | Hemihydrate
1 Measured Mixture | Measured  Mixture
99.4 1.9% 2.0% 1.0% 1.0%
4 \\-‘"—‘——\_._\_\_\_
e e L B e o N B s m e e e |
40 60 80 100 120 140 160 180 200 °C
1
0.01 Integral -0.23 mg
mg°C*-1
Integral -0.11 mg
r T T T T T T T T T T T T T T T T T T 1
40 60 80 100 120 140 160 180 200 G
L=t 1 Rubber Analysis
) TGA
& volatiles
Step -6.3866 % decomposition
4 -0.4151 mg Step -68.2122 %
-4.4338 mg
combustion
2 Step -21.8423%
-1.4197 mg
U_
N I L R L LB B
a4 00 200 300 400 500 600 700 °C
mgmin®-1 ]
DTG
o
.2
100 200 300 400 500 600 700 °c
L=t 1 Gypsum by Simultancous TGA DSC
. Step -20.5522 %
Lulz]q . -9.2801 mg
g Step -11.7254 %
407 .5.2945 mg
4 - 3 I i I
1 Step -0.5642 % )
30-. -0.2548 mg
] TGA Step -29.3695 %
] -13.2615 mg
an Step -4.3095 %
] -1.9458 mg
- - T T T T - - T T T T T - -
200 400 600 800 1000 1200 1400 °C
“‘\
h \
200 ~
mW |  psc f
- N
200 400 600 800 1000 1200 1400 “Cc

Thermische Analyse von Gips
Gips verliert unterhalb von 300 °C das Kris-
tallwasser. Bei etwa 700 °C zersetzt sich
Calciumkarbonat, das als Verunreinigung
im Gips enthalten ist. Ab etwa 1200 °C
erfolgt die Zersetzung des Calziumsulfats
in mehreren Stufen. Auf der gleichzeitig mit
dem Massesignal gemessenen DSC-Kurve
kénnen zusdtzliche Effekte beobachtet
werden: bei etwa 390 und 1236 °C erfol-
gen fest-fest Umwandlungen von y-CaSO,
(Anhydrit IIl) zu B-CaSO, (Anhydrit II) bzw.
von B-CaSO, zum a-CaSO, (Anhydrit I).
Wenig unterhalb von 1400 °C schmilzt
Anhydrit I, was zu einem scharfen endo-
thermen Peak flihrt.

1
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Comparisen of Different Kaolins

954

90

854,

TGA curves

Kaolin A, 89.8490 mg
Kaolin B, 35.8700 mg
Kaolin C, 64.8040 mg

Crucible: Alumina 150 ul
Heating rate: 20 K/imin

B o L L e e
100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 °C

DSC curves

dehydroxylation mullite formation

R e e
100 200 300

L T o e N B B L e
400 500 600 700 800 900 1000 °C

Kaolinit

Kaolin ist ein weisses Gestein, das fur

die Herstellung von Porzellan und in

der Papierindustrie verwendet wird.
Hauptbestandteil von Kaolin ist Kaolinit
(AL,Si,05(0H),), das zwischen 450 °C und
600 °C dehydroxiliert. Daraus resultiert

der Masseverlust auf den TGA-Kurven. Im
Beispiel wurden drei Kaolin-Proben mit
unterschiedlichem Kaolinitgehalt vermes-
sen. Auf den DSC-Kurven ist fiir die Probe A
bei etwa 575 °C ein kleiner Peak erkennbar.
Dieser Peak ist charakteristisch flr die fest-
fest Umwandlung von o-Quarz in B-Quarz.
Der exotherme Peak bei etwa 1000 °C ist
auf die Bildung von Mullit zurtickzufthren.

fano

954
90+
85-

80

Moack Volatility Test by TGA

5W40 synthetic oil, 59.278 mg
Step -8.7561 %
-5.1905 mg

Noack reference oil 10.93 %
60.529 mg
Step

Noack, 8.8%

'

-10.9298 %
-6.5923 mg

249°C

Temperature pragram

12 14

Volatilitiit von Olen

Mit dem Noack Test geméss ASTM D 6375
wird die Volafilitdt von Motor6len im
Vergleich zu einem Referenzdl charakteri-
siert. Die Abbildung zeigt das Vorgehen. Der
Masseverlust des Referenzéls erreicht nach
11.9 min den fur das Referenzdl spezifizier-
ten Wert von 10.93%. Das zu charakterisie-
rende Ol hat nach dieses Zeit 8.8% seiner
Masse verloren. Seine Noack-Volafilitat
betrdgt deshalb 8.8%. Dieses Verfahren
ermdglicht eine rasche und zuverldssige
Charakterisierung der Volatilitét von Olen.

n},&i
98+
96:
94:
52

90-

10
nA

| (multiplied by 20)

Solvent Detection by TGA-MS

Active substance
recrystallized
1.3640 mg

TGA

Step -1.9228 %
-26.2274e-03 mg Step -4.5704 %

-62.3403e-03 mg

miz 43
MS curves

miz 31

T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 °C

Restlésemittel in
pharmazeutischen Wirkstoffen
Viele pharmazeutische Produkte werden in
Losemitteln umkristallisiert, wobei geringe
Reste des Losemittels im Produkt verblei-
ben kénnen. Um derartige unerwiinschte
Restgehalte feststellen und identifizieren

zu kénnen, eignet sich eine kombinierte
Technik wie TGA-MS. Im Beispiel wurde

fir die Umkristallisation des Wirkstof-

fes Methanol und Aceton verwendet. Im
Massenspekirometer lassen sich diese
Substanzen anhand der Massen 43 und

31 leicht identifizieren. Die Messergebnisse
zeigen, dass die Gewichtsverluststufe bei
200 °C fast ausschliesslich auf die Abgabe
von Aceton zuriickzufthren ist.

12
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fano Calioration Standards for TGA/DSC

Melting peaks

In Pd
156.6°C 1554 °C
20 28.45 Jig 162 Jig
mw
T T T J T T T T T J T ¥ T T 1
200 400 600 800 1000 1200 1400 °C
Isatherm Curie transition

Justierung von Temperatur

und Wiirmestrom

Die Justierung der Temperatur und des
Wdrmestroms erfolgt gemeinhin mit
zertifizierten Reinmetallen. Dank der flr die
TGA/DSC 2 spezifizierten Maximaltempe-
ratur (je nach Ofen 1100 oder 1600 °C)
kénnen Temperatur und Wérmestrom mit
Gold bzw. Palladium bis zu den jeweiligen
Maximaltemperaturen justiert und kalibriert

2 144.5°C in magnetic field werden Fir die Temperaturjustierung
mg] el kénnen auch die Curiefemperaturen von
ferromagnetischen Metallen verwendet
;j_a&fc,ge”“ \ werden. Dies ist jedoch nicht empfehlens-
— T T T wert, weil Curietemperaturen im Gegensatz
100 200 300 400 500 600 AL OO zu Schmelztemperaturen nicht klar definiert
sind.
_cxc:%‘ Dehydration of CuS04-5H20 by MaxRes quRes; kurze Messzeit und
1 % o CuS04-5H20, approx. 30 mg

Step -13.3888 %

957 -4.3391 mg GLYGIw

1 25 Kimin
904 80 MaxRes

1 1 (not blank corrected)
851

70

807 Step -14.2970 %

trotzdem hdchste Auflsung

Bei dieser Technik wird die Heizrate je

nach momentaner Massendnderungsrate
automatisch verdndert. Damit kdnnen

sich tiberlagernde Gewichtsverluststufen
voneinander getrennt werden, wobei die
erforderliche Messdauer gleichzeitig so kurz
wie moglich ausfdllf. Das Beispiel zeigt

-4.6334 mg
. die Dehydratisierung von Kupfervitriol. Mit
] . 25 K/min erfolgt die Auftrennung zwischen
?0—; Step -7.2869 % den beiden ersten Verluststufen nur unzu-
1 -2.3615 mg . reichend. Mit MaxRes erfolgt eine deutlich
65_; bessere Trennung als mit 5 K/min, wobei
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 °C gleichzeifig die Messzeit kirzer ausfallt.
faxa SBR with and without Qil under Vacuum R R
' _ Heating rate 5 Kimin Bestimmung dgs V_\Ielchmu-
®| TGA et pressurs cher-gehalts (Ol) in Elastomeren
100+ : TR In Elastomeren wird als Weichmacher oft
1 :::E:z ﬂ:?ﬂt o Ol verwendet. In der Regel dampft das
804 Ol im gleichen Temperaturbereich ab, in
DTG dem auch die Zersetzung des Elastomers
60 Sample witrl_o_i_l‘ einsetzt. Um den Olgehalt zu quantifizie-
= ren, werden derartige Proben gelegentlich
0.06 bei reduziertem Druck gemessen. Das
Alg| i Beispiel zeigt die Masseverlustkurven von
SBR-Proben mit und ohne Ol bei Normal-
201 10 - druck und bei 12 mbar. Beim SBR ohne Ol
S hat der Druck nur einen geringen Einfluss
ol ’ . auf die Messkurve. Bei der SBR-Probe mit
Ol kénnen die Verdampfung des Ols und die
50 100 150 200 250 300 350 400 450 °c

Zersetzung des Elastomers bei reduziertem
Druck praktisch vollstdndig voneinander
getrennt werden.

13



TGA/DSC 2 Spezifikationen

Temperaturangaben Kleiner Ofen Grosser Ofen Hochtemperaturofen

Temperaturbereich RT bis 1100 °C RT bis 1100 °C RT bis 1600 °C

Temperaturgenauigkeit +0.25 K +0.3K +0.5K

Temperaturprgzision +015K +0.2 K +0.3K

Auflésung der Ofentemperatur 0.001 K 0.001 K 0.002 K

Aufheizzeit 5 min (RT bis 1100 °C) |10 min (RT bis 1100 °C) |10 min (RT bis 1600 °C)

Abkuihlzeit 20 min (1100 bis 100 °C) |22 min (1100 bis 100 °C) |27 min (1600 bis 100 °C)

Abkuhlzeit mit Helium <10 min <11 min <13 min

(1100 bis 100 °C) (1100 bis 100 °C) (1600 bis 100 °C)

Heizrate ? 250 K/min 150 K/min 100 K/min

Kihlrate ? —20 K/min (2150 °C) —20 K/min (2150 °C) —20 K/min (200 °C)

Probenvolumen <100 pL <900 pL <900 pL

Spezialmodi

Automatisierung

Vakuum (10 mbar)

MaxRes optional

TGA-MS

TGA-FTIR

TGA-Sorption nein optional

Waagenangaben XP1 / XP5 XP1U / XP5U

\Wagebereich <1g/s<bg <lg/<bg

Auflésung 1.0 ug 0.1 g

Wagegenauigkeit 0.005% 0.005%

Wageprazision 0.0025% 0.0025%

Interne Ring-Referenzgewichte 2

Blindkurvenreproduzierbarkeit besser als +10 ug Uber den gesamten Temperaturbereich

Kalorimetrische Angaben

Sensorangaben Sensortyp SDTA DTA DSC

(typische Werte) Oberflichenmaterial Platin Platin Keramik
Anzahl Thermoelemente 1 2 6
Signalzeitkonstante bei 900 °C 15s 14's 14's
Empfindlichkeit 0.5 mW 0.2 mwW 0.1 mwW
Temperaturauflésung 0.005 K 0.0001 K 0.00003 K

Enthalpie-Reproduzierbarkeit (Standardabweichung)

besser als 5%

Abtastung
Abtastrate maximal 10 Werte pro Sekunde
Zulassungen
Sicherheit IEC/EN61010-1:2001, IEC/EN61010-2-010:2003
CAN/CSA C22.2 No. 61010-1-04 & -2-010
UL Std. No. 61010-1 (2nd Edition)
EMC EN61326-1:2006 (Industrial environments)

EN61326-1:2006 (class B)
AS/NZS CISPR 11, AS/NZS 61000.4.3

" bezogen auf metallische Referenzen

2 gbhdngig von der Gerdtekonfiguration
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Fur mehr Informationen

Qualitiitszertifikat. Entwicklung, Produkfion und
Priifung nach ISO9001.

Q Umweltmanagement-System nach 1SO14001.

c € «Conformité Européenne». Dieses Zeichen gibt
Ihnen die Gewdhr, dass unsere Produkfe den
neuesten Richtlinien entsprechen.



