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Modern Instruments

NEUE THERMOGRAVIMETRISCHE ANALYSENGERATE
Sartorius Werke GmbH, Géttingen, B. R. D,

THERMOMAT S

Unter der Typenbezeichnung Thermomat S stellen die Sartorius-Werke GmbH,
Gottingen, ein neues thermogravimetrisches Analysengerdt mit Magnet-Schwebe-
waage vor.

Der Thermomat kann universell in Forschung und Industrie eingesetzt werden
und wurde mit dem Ziel konstruiert, ein kompaktes MeBgerat zur Durchfithrung
thermogravimetrischer Analysen, insbesondere der Simultananalyse (TG, DTG,
DTA), zu schaffen.

Die hauptsichlichsten Anwendungsgebiete sind thermogravimetrische Unter-
suchungen in einem Analysengang, thermochemische Untersuchungen, Erfassung
der Reaktionskinetik, Pyrolyse, Dehydrations-Untersuchungen, Korrosions-
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Abb. 1. Prinzipdarstellung des Thermomaten S. 1. Magnetische Schwebewaage. 2. Proben-

raum. 3. Heizer. 4. Temperaturprogramm-Regler. 5. Temperaturgeber. 6. Temperatur-

messung. 7. DTA-MeBzusatz. 8. Gewichtsmessung. 9. Thermostat. 10. DTG-Gerit. 11. Kiihl-

fallen. 12. Diffusionspumpe. 13. Wasserstrahlpumpe. 14. Kompensationsschreiber. 15. Va-
kuummeter, 16. Schwebeteil
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messungen, Kalzinierung von Mineralien, thermische Zersetzung von Festkorpern,
Messung von Verdampfungsgeschwindigkeiten, heterogene Katalyse u.a.

Als ein Anwendungsbeispiel sei die thermische Zersetzung von Silberkarbonat
in Silberoxid und anschlieBend zu Silber genannt.

Der Thermomat besteht aus folgenden Baueinheiten (Abb. 1):

1. Magnetische Schwebewaage

Die Sartorius-Schwebewaage erdffnet neue Moglichkeiten zur gravimetrischen
Untersuchung von Proben in verschiedenen Atmosphéren, insbesondere in aggres-
siven Gasen und Dampfen (H,O, HCI, NH,), da zwischen Waagebalken und
Probe keinerlei mechanische Verbindung besteht. Wigesystem und Probenraum
sind hermetisch voneinander getrennt, so dal} iiblicherweise vorhandene Fin-
schrinkungen in der Wahl des Arbeitsgases entfallen.

Die Kraftankopplung der Probe an das Wagesystem erfolgt durch eine elektro-
nisch gesteuerte magnetische Aufhingung des Probenhalters mittels Schwebe-
magnet.

Durch diese Konstruktion werden gravimetrische Messungen nicht nur in
bestimmten Atmosphéren, sondern auch in strdmenden Gasen und bei tiefen und
hohen Temperaturen sowie unter verschiedenen Driicken vom Normaldruck bis
zum Hochvakuum moglich.

Wie die iibrigen elektronischen Sartorius-Waagen arbeitet auch dieses Modell
nach dem Prinzip der automatischen elektromagnetischen Kraftkompensation mit
dem bekannten Merkmal einer verschwindend geringen Balkenauslenkung und
bietet den Vorteil der elektrischen MeBwertausgabe, die das Registrieren verander-
licher GewichtsgroBen mittels Kompensationsschreiber ermoglicht.

Die magnetische Sartorius-Schwebewaage ist eine Substitutionswaage. Schaltge-
wichte, elektrische Gewichtskompensation und ein elektrischer Taraausgleich
erlauben eine Gewichtsbestimmung bis zu einer Hochstlast von 30 g. Die kleinste
erfalbare GewichtsgroBe ist 10 ug.

2. Vakuumanlage

Die Vakuumanlage besteht aus mehreren Komponenten. Alle Bauelemente des
Vakuumsystems sind auf die Verwendungsfihigkeit in aggressiven Medien
abgestimmt.

Das eigentliche Pumpsystem besteht aus einer Diffusionspumpe in Verbindung
mit einer Wasserstrahlpumpe als Vorpumpe und einer Quecksilberdiffusions-
pumpe als Hochvakuumpumpe. Um eine Dampfriickdiffusion in dem Wégeraum
zu verhindern, sind zwei Kiihifallen eingebaut. Die Vakuumanlage gestattet es,
ein Hochvakuum von 10-® Torr zu erzeugen. Gleichzeitig ist es moglich, bei
beliebigem Grob- und Feinvakuum zu arbeiten. Eingebaute DruckmeBgerite
erlauben die Druckmessung im gewiinschten DruckmeBbereich. Uber ein Dosier-
ventil ist die Gaszufuhr regelbar.
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3. Heizeinrichtung

Fiir den Thermomat S sind zwei Typen von Rohréfen vorgesehen. Ein Nieder-
temperaturofen bis zu 1100° und ein Hochtemperaturofen bis zu 1700°. Die Ofen
besitzen induktionsfreie Heizelemente. Der Temperaturprogrammregler erlaubt
die programmierte Steuerung der Temperatur: Aufheizgeschwindigkeiten von
0.5 bis 25°/min sind wihibar. Ein linearer Temperaturanstieg gewihrleistet die
reproduzierbare Messung der gleichen Probe. Die auntomatische Regeleinheit
erlaubt das isotherme Arbeiten bei jeder vorwdhlbaren Temperatur innerhalb des
Temperaturbereiches der Ofenanlage.

4. Differentialthermogravimetrischer Mefzusatz

Mit Hilfe eines elektronisch arbeitenden Differenziergerites wird aktiv die
differentielle Gewichtsabnahme bestimmt. Neben der laufenden Registrierung der
Gewichtsinderung gibt der Differentialquotient eine Aussage iiber Ausmafl und
Geschwindigkeit von chemischen Reaktionen (DTG-Kurve). Die Messung
kalorischer Gréflen wird iiber Thermoelemente im Probenraum ermdglicht.
Die erfaBbaren MeBgroBen sind Reaktionswirmen zur Berechnung von Umwand-
Iungsenthalpien (DTA-Kurve).

5. Registriergerdt

Ein eingebauter 4-Linien-Kompensationsschreiber registtiert kontinuierlich
simultan die Gewichtsinderung, die Temperatur, die DTG-Kurve und die DTA-
Kurve.

THERMO-GRAVIMAT

Der Thermo-Gravimat der Sartorius-Werke GmBH ist das erste Geriit, mit
dem sich alle thermogravimetrischen Arbeitsmethoden in einem weiten Tempera-
tur- und Druckbereich durchfiihren lassen. Als kompaktes Mef3gerit ist es univer-
sell in Forschung und Industrie einsetzbar.

Hauptsidchliche Anwendungsgebiete sind unter anderem:

Simultane thermogravimetrische Analysen als Standardmethode fiir Kunststoffe,
metallische und keramische Werkstoffe

Isotherme Gravimetrie zur Erfassung reaktionskinetischer Daten und katalyti-
scher Vorginge

Isothermelisobare Gravimetrie zur Oberflichen- und Porenbestimmung von
Festkorpern (BET-Methode) durch Aufnahme der Sorptionsisothermen

Bestimmung von Ad- und Absorptionsenthalpien und Aufnahme von Phasen-
diagrammen

Liosung von Gasen in Festkorpern und Fliissigkeiten

Untersuchung von Trocknungs- und Zersetzungsprozessen
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Durch die Automatisierung der MeBvorginge wird die Bedienung des Geriites
wesentlich vereinfacht bei gleichzeitiger hoher Empfindlichkeit und Genauigkeit.
Alle Apparaturteile sind in einem Geriteschrank eingebaut. Alle thermogravi-
metrischen Arbeiten lassen sich ohne Umbauten und Zusitze direkt durchfithren.

Der Thermo-Gravimat besteht aus folgenden Baueinheiten:

1. Vakuum-Mikrowaage

Die elektronische Vakuum-Mikrowaage erlaubt die Wagung von Substanzen
bei beliebiger Anderung des Druckes, der Atmosphire und der Temperatur des
Wigegutes.

Durch Verwendung eines thermisch hochstabilen metallisierten Quarzrohres
als Waagebalken werden physikalisch optimale MeBbedingungen geschaffen.

Da die Waage streng symmetrisch aufgebaut ist, konnen Auftriebsfehler auf ein
Mindestmal beschrankt werden.

Das Wigesystem ist in einem Spezialstahlgehduse untergebracht. Hierdurch
werden Storeinflitsse, die durch Temperaturschwankungen und mechanische
Schwingungen hervorgerufen werden, weitgehend herabgesetzt.

Die Vakuum-Mikrowaage arbeitet nach dem Prinzip der selbsttitigen Kraft-
kompensation. Das von der zu wiagenden Masse oder Massendifferenz erzeugte
mechanische Drehmoment ruft ein elektromagnetisches Gegendrehmoment hervor,
wodurch der Waagebalken in Gleichgewicht gehalten wird. Der hierzu notwendige
Kompensationsstrom stellt sich automatisch ein und ist ein MaB fiir die gesuchte
GewichtsgroBe.

Es stehen 9 MeBbereiche zur Verfiigung. Mittels einer automatisch arbeitenden
elektrischen Gewichtskompensation stechen Wégebereiche von 20 mg bis 2 g
zur Verfiigung. Je nach zu erwartender Gewichtsverdnderung und bendtigter
MeBgenauigkeit wird der gewiinschte MeBbereich eingestellt. Die Registrierung
der GewichtsgroBlen bzw. die Verdnderung des Gewichtes erfolgt mit einem
Kompensationsschuber. Die Hdochstlast betragt 25 g und die kleinste erfaBbare
Gewichtsgrofie 1 ug.

2. Vakuum-Anlage und Mefgaszufuhr (Abb. 2)

Das Gerit enthalt einen Vakuumpumpstand mit einer Turbomolekularpumpe
und einer rotierenden Vorpumpe. Der bedeutende Vorteil eines Pumpstandes
dieser Bauart ist die Erzeugung eines “trockenen” Vakuums im Probenraum.
Eine Gasriickstromung des Treibmittels in den Rezipienten wird durch die Ver-
wendung der Turbomolekularpumpe vermieden, die besonders bei Sorptions-
messungen von Wichtigkeit ist.

Besiandteil der Vakuum-Anlage ist ein programmgesteuerter Manostat. Dazu
wurde das Gerit mit einer zweiten elektronischen Waage als wigetechnisches
Auftriebsmanometer ausgeriistet. Geeignete Auftriebskérper gestatten eine
Druckmessung und -regelung im Bereich von 10-* bis 800 Torr. Der Vorteil
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dieses DruckmeBgerites besteht darin, daBl das bei modernen Waagen groBe
Verhaltnis von GesamtmeBbereich zu Empfindlichkeit von 10° voll genutzt
werden kann. Die Empfindlichkeit des Auftriebsmanometers betrigt bis zu
1 Skalenteil/10-* Torr. Die Druckkonstanzregelung erfolgt mit einem foto-
elektrisch arbeitenden MeBwerkregler. Die Druckregelung hat zwei Aufgaben:
Die Konstanthaltung des Druckwertes fiir eine vorgegebene Zeit und danach die
automatische Einstellung eines neuen Druckwertes, so daB ein groBer Druck-
bereich durchlaufen werden kann. Dieser kann in maximal 100 Stufen aufwirts
und ebenso abwérts diskontinuierlich-isobar durchlaufen werden.
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Abb. 2. Vakuumschema des Thermo-Gravimaten. 1. Gewichtsmessung. 2. Auftriebsmano-
meter. 3. Ionisationsmanometer. 4. Hauptventil. 5. Turbomolekularpumpe. 6. Vorpumpe.
7. Warmeleitungsmanometer. 8. Meflgaseinla. 9. Membranventil. 10. Druckminderventil.
11. Absorptionsturm. 12. Trockenturm. 13. EinlaBventil 1. 14. EinlaBventil 2. 15. EinlaB-
ventil 3. 16. Dampfdruckthermometer. 17. Uberdrucksicherheitsventil. 18. Verbindungs-
ventil. 19. Varioventil. 20. Evakuierventil 1. 21. Evakuierventil 2. 22. Absperrventil. 23. Ther-
mostat. 24. Temperaturmessung. 25. Heizeinrichtung. 26. R8hrenfedermanometer

Uber eine Kombination von Nadel- und Magnetventil kénnen verschiedenste
MeBgase in den Rezipienten definiert eingelassen werden. Uber ein zusitzliches
EinlaBventil konnen Gas- oder Dampfmischungen eingestellt werden. Ein Sicher-
heitsventil schiitzt den MeBraum vor Uberdruck.

Der Druckbereich betragt 10-° bis 800 Torr. Eingebaute DruckmeBgerite
erlauben die Erfassung der Druckwerte im gesamten Arbeitsbereich.

3. Heizeinrichtung

Zwei Typen von Rohréfen stehen zur Verfiigung:

Ein Niedertemperatur-Doppel-Rohrofen, mit dem sowohl die Probe als auch
das Gegengewicht in gleicher Weise geheizt werden, so daB Fehler durch Auftrieb,
Ausdehnung des Waagebalkens und Konvektion kleingehalten werden; und ein
Hochtemperatur-Rohrofen bis zu 1700°.
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Die Ofen sind induktionsfrei gewickelt. Mit einem neuentwickelten quasistetig
arbeitenden Temperaturregler lassen sich beliebige Konstanttemperaturen ein-
stellen, falls isotherme Messungen durchgefithrt werden. Durch einen Programm-
geber kann man beliebige Aufheizkurven vorwihlen, die reproduzierbar wieder-
holt werden konnen.

4. Differential-thermogravimetrischer Zusatz

Die differential-thermogravimetrische Messung (DTG) erfolgt durch ein aktives
elektrisches Differenziergerat. Die Temperaturmessung wird in der Waagschale
vorgenommen. Ein DTA-Mefigerit ist eingebaut.

S. Registriergerdt

Ein 12-Kanal-Punkt-Drucker registriert alle erforderlichen MeBwerte, d. h. die
GewichtsgroBe, den Druck, die Temperatur, die DTG-Kurve und die DTA-Kurve.
Die Registrierung weiterer MefgroBen ist moglich.
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