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Vertikales Design kombiniert mit
oberschaliger Thermo-Mikrowaage
fir einfache und sichere Handhabung

Das Design der vakuumdichten

TG 209 F1 Libra® gewahrt einen

freien und sicheren Zugang zur Probe,
einfachen Probenwechsel (keine
storenden Drahte oder horizontalen
Waagebalken) sowie eine konstante und
stabile Position des Probentragers im
Ofen. Diese Voraussetzungen resultieren
in einer hohen Reproduzierbarkeit.

Robuster Keramik-Ofen fiir schnelle
und zuverlassige Qualitatskontrolle

Die Maximaltemperatur des korrosions-
bestandigen Mikro-Ofens betragt 1100 °C
(Probentemperatur). Die hohen Heiz-
raten bis 200 K/min sind bestens fir
schnelle Qualitatsprtfungen, z. B. zur
Materialidentifizierung, geeignet. Die
wassergekihlte Ummantelung sorgt fur
eine schnelle Abkihlung des Ofens und
somit flr einen hohen Probendurchsatz.

GroBer Probenwechsler fiir
192 Proben — Routine-Arbeit
auf hochstem Niveau

Der optionale Probenwechsler (ASC) mit
vielen zusatzlichen Eigenschaften tber-
nimmt jede Routinemessung sicher und
zuverlassig (mehr auf den Seiten 8 und 9).

Intelligent — AutoEvaluation
und /dentify

Das einzigartige Software-Feature
AutoEvaluation detektiert und wertet

alle thermogravimetrischen Effekte selbst-
standig, unabhangig vom Anwender, aus.
AnschlieBend werden die ausgewerteten-
Kurven in [dentify zur Materialerkennung
und -klassifizierung herangezogen.

AUTOCYCLE -
EVAKUIERUNG

AUTOMATISCHER
PROBENWECHSLER

FUR BIS 2U 197 pRrogEN



TG 209 F1 Libra®

Dynamischer
Mikro-Ofen flr
effiziente Laborarbeit

Der kleine Ofen der NETZSCH

TG 209 F1 Libra® unterstltzt
schnelle Heizraten Uber den
gesamten Temperaturbereich
und eine schnelle ballistische
Abkuhlung zwischen 1100 °C
und Raumtemperatur. Niedrige
Spulgasraten tragen zu einer
geringen Verdlnnung der freige-

setzten Gase bei, was insbesondere

bei Kopplung mit Emissionsgas-
analyse relevant wird. Die kurzen
Gaswege, das kleine Volumen
des Ofens und das geringe Totvo-
lumen Uber der Probe minimieren
das Risiko einer Kondensation
der freigesetzten Gase im Ofen.

Sichere und einfache
Handhabung

Der Probentrager wird beim
Einbringen der Probe automa-
tisch von der Waage entkoppelt.
Somit beeinflusst das Platzieren
des Tiegels die Mikrowaage
nicht und sichert stets eine
problemlose Handhabung.

Zukunttsweisende Technologie

Prazise Detektion der
Probentemperatur

Die Probentemperatur wird
durch ein Thermoelement in
direktem Kontakt mit dem
Probentiegel detektiert. Dies
ermoglicht eine genaue
Erfassung der Probentemperatur
und schlieBt die Abhangigkeit
von Atmosphare, Gasfluss

oder Heizrate nahezu aus.

Mehr als nur eine TG!
Simultane Aufzeichnung
kalorischer Effekte

Das berechnete DTA-Signal,
c-DTA®, ist ideal zur Tempera-
turkalibrierung ohne Magneten
oder Demontage der Apparatur.
Ebenso erhalt man wichtige
Informationen Uber endo-

und exotherme Vorgadnge (z. B.
Schmelzen ohne Massenverlust
oder Verdampfen mit Massen-
verlust).

Fortschritt in Thermogravimetrie -

fur Ihre taglichen TG-Aufgaben



Fir jede Applikation der
passende Probentrager

Fur unterschiedliche Anforde-
rungen sind verschiedene Proben-
trager erhaltlich. Dazu zahlen
korrosionsbestéandige Sensoren,
hochempfindliche c-DTA®-Sensoren
fur die verbesserte Aufzeichnung
endo- und exothermer Effekte

und spezielle Sensoren fur groB3e

Probenmassen. A_IIe Erobentra— Probentrager aus ALO,
gertypen lassen sich innerhalb fiir korrosive Gase und Typ
einer Minute auswechseln. P-Probentrager flr c-DTA®

Austauschbare Probentrager’

Applikation Prorgz?;:;‘a’agfer- Sensortyp Mogliche Tiegeltypen \
Standard-TG Al,O, Typ P @ 7 mm bis 9 mm, 85 ul bis 350 pl
Ideal fir c-DTA® Platinel® Typ P (Scheibe) @ 7 mm bis 9 mm, 85 ul bis 350 ul
Fur korrosive Medien ALO, Typ P, geschiitzt @ 7 mm bis 9 mm, 85 pl bis 350 pl

' FUr ASC: max. Tiegeldurchmesser betragt 8 mm

—— Probe

Messprinzip I

o9o00o0

Thermoelement

Eine Thermowaage wird eingesetzt zur )
Probentrager

Messung von Massenanderungen einer Probe
in Abhangigkeit von der Temperatur oder Zeit
unter kontrollieren Umgebungsbedingungen ~ 3 Positions- .
wie Heizrate, Gasatmosphére, Tiegeltyp usw. A SERSE

Elektromagnetische [t
Kompensation D D




Vakuumdichtes Design
fUr reproduzierbare
Messbedingungen

Definierte Gasbedingungen
fur reproduzierbare Messungen

Das vakuumdichte Design ist
Voraussetzung fur eine definierte
und reine Atmosphare, die die
Pyrolyse der Probe — ohne Uber-
lagerte Oxidation — zulasst. Die
integrierte Gasversorgungsein-
heit besitzt Massendurchfluss-
regler (MFCs) fur bis zu zwei
Spulgase und ein Schutzgas.
Die Regelung, Aufzeichnung
und Auswertung der Gasfllsse
erfolgt Uber die Software.

Tiegelauswahl'

Applikation

Standard-TG-Tests

Standard-TG-Tests, hohe Einwaage
oder groBBes Volumen

Ideal fur c-DTA®; hohe Einwaage
oder groBBes Volumen

Ideal flr c-DTA®, bis max. 600 °C

AutoVac -
Reproduzierbare Ergebnisse

Die AutoVac*-Funktion ermoglicht
das softwaregeregelte automati-
sche Evakuieren und Wiederbe-
fallen mit Gas und sorgt somit fur
einheitliche Messbedingungen.
Beim Messen von Polymermischun-
gen und -blends unter reduziertem
Druck kann eine Siedepunkts-
erniedrigung der flichtigen
Bestandteile (z. B. Losemittel,
Weichmacher) erreicht werden.
Diesflihrtzueinerverbesserten Auf-
trennung zwischen Freisetzung
der flichtigen Bestandteile und
Zersetzung der Polymerkompo-
nente. Danach ist —um die kom-
plette Zersetzung zu erfassen — ein
Wiederbeflllen mit Inertgas und
anschlieBend ein Wechsel zu z. B.
oxidierender Atmosphare maoglich.

Tiegeltypen

Flr unterschiedliche Applika-
tionen bieten wir unterschied-
liche Tiegeltypen aus verschie-
denen Materialien und Volumen
an. Die Tabelle zeigt eine kleine
Auswahl der erhaltlichen Tiegel.
Bei der Tiegelwahl sollte die
Vertraglichkeit Probe/Tiegel
bericksichtigt werden (z. B.
metallische Tiegel sollten nicht
fur Metalle verwendet werden).

*Option
Material Durchmesser/Hohe Volumen
AlLQ, 6,8 mm/4 mm 85 ul
ALQ, 8,0 mm/8 mm; 9,0 mm/7 mm 300 pl; 350 pl
Pt/Rh (80/20) 6,8 mm/2,7 mm; 6,8 mm/6 mm 85 ul; 190 ul
Al (99,5 %) 6,7 mm/2,7 mm 85 ul

' FUr ASC: max. Tiegeldurchmesser betragt 8 mm
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Design
Temperaturbereich

Heizrate
Abkihlzeit

Max. Probeneinwaage/
Messbereich

TG-Auflésung

Motorisierter Sensor

Austauschbare
Probentrager

Vakuumdichtigkeit

Gasatmospharen

Gasflussregelung

AutoVac

Temperaturkalibrierung

Tiegel
Automatischer
Probenwechsler (ASC)

Software

Kopplung an Emissions-
gasnalyse (EGA)

TG 209 F1 Libra®

Oberschalig

(10 °C) RT bis 1100 °C

0,001 K/min bis 200 K/min

In Stickstoff: ~ 12 min von 1100 °C bis 100 °C
In Helium': = 5 min von 1000 °C bis 100 °C

2 g (einschlieBlich Tiegel)

0,1 ug
einfache und sichere Handhabung

FUr Standard-Applikationen, Proben mit hohem Volumen und
groBer Masse, hohe Empfindlichkeit fir Funktionen wie c-DTA®,
spezielle Beschichtungen fir hohen Widerstand gegen
korrosive Gase

102 mbar (1 Pa)

Inert, oxidierend, reduzierend, Messungen unter Vakuum
(fir Untersuchungen wie Gummianalyse)

Drei integrierte Massendurchflussregler fir Spul- und
Schutzgase

Automatisches Evakuieren und Wiederbefiillen des Schutz-
gases (Option)

c-DTA®, auch zur Detektion von endo- und exothermen
Effekten; Curie-Standards
Pt, ALLO

273

Anfrage

Au, Si0,, Ag, ZrO,, Al usw.; weitere Materialien auf

Bis zu 192 Proben (Option); unterschiedliche Tiegeltypen in
einem Magazin

Umfangreiche Auswerteroutinen einschlieBlich SmartMode,
ExpertMode, AutoCalibration und TGA-Beflat®
AutoEvaluation und Identify

Optional: RCM (Rate Control Mass Loss inkl. SuperRes®)

Optional: FT-IR und/oder MS oder GC-MS,
integriertes FT-IR (PERSEUS TG)

1 21 °C Thermostattemperatur, 200 ml/min He (Spul- und Schutzgas); die maximale Temperatur des TG-Systems ist

abhangig vom He-Gasfluss: bei 200 ml/min, T

1020 °C.

max

Technische Daten
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Unerreichte Flexibilitat

Eine Neuheit in der Thermo-
gravimetrie ist der automatische
Probenwechsler, der mit zwei
Einweg-Magazinen in Mikro-
plattenformat fUr je 96 Proben,
die sich bequem einlegen und
wieder herausnehmen lassen,
ausgestattet ist. Messungen von
bis zu 192 Proben sind moglich.

Zusatzlich bietet der fest einge-
baute Kalibrierstreifen Platz fur bis
zu 12 Materialien oder leere Tiegel
unterschiedlicher Dimensionen fir
Kalibrier- und Korrekturzwecke.
Leere Tiegel fur Korrektur-
messungen kdnnen selbstver-
standlich auch aus einem der
Magazine entnommen werden.

Die groBe Anzahl an Positionen
sorgt fur eine hohe Flexibilitat
und far mehr Freiraum far
weitere wichtige Aufgaben.

“Z AUTOMATISCHER

Nie zuvor war Thermogravimetrie
effizienter — Spezielle Messungen
und Routinetests im ASC

Tiegelerkennung im
Vorbeigehen

Ein sicherer Betrieb des Greifers ist
durch einen Laserstrahl gegeben;
sobald der Greifer seine Zentrier-
position ohne Tiegel Gberschreitet,
wird dies mittels Foto-Diode
detektiert. Mit Tiegel berthrt der
Laserstrahl lediglich den
Tiegelboden.

NGES14035

G U
]

GEINT4

Smarter Greifer verlinkt
mit Tiegeldatenbank

Der Greifer mit SafeTouch-
Funktionalitat kann verschiedenste
Tiegeltypen handhaben. Bei der
Programmierung der Messpara-
meter werden die Spezifikationen
fur Tiegel und Deckel — einschlieB3-
lich des passenden Anpressdrucks
flr jeden Tiegeltyp —in der Tiegel/
Deckel-Datenbank erfasst. Mit nur
einem Klick verfligt das System
Gber alle relevanten Informa-

tionen.

Ci5 Mo 41465
Mat Mo, NGBE14038
Deaws No. 6.240.10-66.1.01
HName Thegel 6.240.10-66.1.01/A
Sioetch Tiegel_14
Material Al (Aluminum)
Inner height to kd 225 mm Ines dameter 47 mm
Chuter height

Gripping height e

Max temperature

Delete View Sketch

26 mm Outer diameter 7 mm



PROBENWECHSLER

Schutz gegen Staub und
Feuchtigkeit durch automa-
tische Magazinabdeckung

Eine Abdeckung schiebt sich

Uber beide Magazine, sobald der
Greifer einen Tiegel entfernt oder
neu positioniert hat. Durch in der
Abdeckung integrierte Kanale
setzt ein erhdhter Gasstrom ein,
der sich im geschlossenen Zustand
reduziert. Der gesamte Ablauf
dauert nur wenige Sekunden.

Greifer mit Tiegel

Anstech- und Zentrierposition

Die ,Deckelabhebe”-Funktion
halt die Probe im Tiegel

Zusatzlich ist die Apparatur
standardmafig mit der ,Deckel-
abhebe”-Funktion ausgestattet.
Tiegel mit Deckel erweisen sich
gerade bei instabilen Proben, die
langer im Magazin bleiben mussen,
von Vorteil. Das Risiko, dass die
Probe bereits vor der Messung
verdampft oder mit Umgebungs-
feuchte reagiert, ist herabgesetzt. Je
nach Vorgaben des Messprogramms
entsorgt der Greifer Einweg-Tiegel
und Deckel im Abfallbehalter.

Abfallbehalter

Magazin 1 und 2

Anspruchsvoll bis
ins letzte Detail

Kalibrier-/
Korrekturleiste

Magazinabdeckung

TG 209 F1 Libra® mit ASC fir 192 Proben und weiteren 12 Positionen flr Proben/Tiegel

fur Kalibrierung/Korrektur



®) rroTEUS®

SmartMode —
Tests professionell in nur
wenigen Minuten starten

SmartMode besticht durch eine
klare Struktur, ein konsistentes
Navigationskonzept und leicht
zugéngliche Schaltflachen. Uber
Wizards (Messvorlagen) kann
eine Messung mit nur wenigen
Eingaben gestartet werden.
Alternativ kdnnen kunden-
spezifische oder vordefinierte
Methoden fir eine Messung
gewahlt werden. Die vordefi-
nierten Methoden basieren auf
unterschiedlichen Normen oder
Messungen unter reduziertem
Druck. Selbst Anwender, die nur

wenig Erfahrung mit der Software
haben, finden sich sofort zurecht.

TG 209F3

Segnent: JP
5917 "C

NETZ5CH

SmartMode

A i35

Measurement - Single Run (running ...)

Unkomplizierte und schnelle Messstarts

ExpertMode —
Perfekt fiir Anfanger
und Profis

Fur diejenigen, die sich einge-
hender mit der Software beschaf-
tigen mochten, z. B. flr spezifische
Einstellungen oder der Definition
von Methoden, ist das Wechseln
von SmartMode in den ExpertMode
die Losung. Hier hat der Anwender
Zugriff auf die bewdahrte Funktio-
nalitat der Proteus®-Software
einschlieBlich Dutzender Eigen-

schaften und Einstellmoglichkeiten.

CANETZSCHWProteus 70\data\Caon N2- Lngh-sté

& §s97°C

10

AutoCalibration —
Volle Konzentration auf die
Messaufgaben

Kalibriervorgange sollten einfach
und schnell und —idealerweise —
ganz nebenbei moglich sein.
AutoCalibration ist eine automa-
tische Erstellungsroutine fur

die Temperaturkalibrierkurve,
automatisches Laden der
aktuellen Kalibrierung (unter
Einbeziehung der gewahlten
Messbedingungen) und
Uberprifung ihrer Gultigkeits-
dauer (Watchdog-Funktion).

SmartMode -
Sie mussen
kein TG-Experte
sein, um eine
Messung zu
starten!



AutoEvaluation —
Selbststandige Auswertung

AutoEvaluation ist ein selbststandig
agierendes Softwarepaket, das
thermogravimetrische Effekte wie
Massendnderungen (Zersetzungsre-
aktionen) ohne Verwendung gespei-
cherter Auswertemakros auswertet.
Selbst bei der Untersuchung
unbekannter Materialien arbeitet
AutoEvaluation die Kurven
unabhangig ab — ohne Mitwirkung
des Anwenders. Diese zukunftswei-
sende Methode erlaubt erstmals
anwenderunabhangige und

somit objektive Testanalysen. Falls
gewdlnscht, kann die Auswertung
auch manuell durchgefihrt werden.

TG /%

!

/
R
//,/ T peratite °C

ment curve

asure .
Me gterial

of unknown ™M

bis hin zur selbststandigen Auswertung

Identify — mit der Datenbank
einen Schritt voraus

Die Software Identify sucht

nach dhnlichen, in Bibliotheken
gespeicherten Ergebnissen und
liefert somit unmittelbar eine
Interpretation der vorliegenden
Messkurve. Mit dem Software-
paket Identify sind 1:1-Vergleiche
mit individuellen Kurven oder
Literaturdaten aus ausge-
wahlten Bibliotheken méglich.
Ebenso kann geprift werden,

ob eine bestimmte Kurve zu einer
gewissen Klasse gehort. Diese
Klassen kdnnen Datensatze
unterschiedlichen Typs des
gleichen Materials beinhalten

TG /%

DTG /(%/min)

esidua! b (79
R muH\raw/Z % (

L e emperature <

AutoEva/uat/on
of measurement

(z. B. mehrere PE-Typen fur
Polymere), aber auch Kurven,
die im Rahmen der Quali-
tatskontrolle als PASS oder
FAIL eingestuft wurden.
Sowohl die Bibliotheken als
auch die Klassen sind in ihrem
Umfang unbegrenzt und kénnen
vom Anwender mit eigenen
Messungen und eigenem
Wissen erweitert werden.

Databas€ Entry Similarity
99.95 %
\"Tgﬁ 5569 %
legt A 4990 %
T';%T\;GTGA 43.89 %

E L

e:-13 81 %
Mass Change 23.72% —
Mass Chan

e a o (799.4°C)
idual Mass: 7.21 o (7994
Res!

/—/"—T’emperatu re /°C

identify of UO€!
measurement

aluated

11



Mit BeFlat® schneller zum Ergebnis

Keine Basislinienmessung
notwendig — Schneller zu
lhren Ergebnissen

Um korrekte Massenanderungs-
werte zu erhalten, wird typischer-
weise eine Basislinie unter identi-
schen Messbedingungen wie
Heizrate, Gasart, Gasflussrate,
Tiegeltyp und -geometrie durch-
gefuhrt und dann von der Proben-
messung subtrahiert. Die Basis-
linie bertcksichtigt EinflUsse

von Apparatur und Auftrieb.

Im Gegensatz dazu sind bei der
TG 209 F1 Libra®im Allgemeinen
keine weiteren Basislinien-
messungen erforderlich. Dies
vereinfacht besonders Routine-
messungen in der industriellen
Qualitatskontrolle.

Erweiterungen
flr umfangreiche
Auswertungen

-0.2

TG /mg PN
o8 Y 4

0.6 1
0.4 1
0.2 1

0.0 {—

\td
eX aebe
\leﬂ"“ge“:d durch

aufw? e \koﬂe\““‘
S

moder”

with BeFlat®

Crucible: ALO,

-0.6 1 Atmosphere: Ar

Purge/Protective gas: 20 ml/min

-081  Heating rate: 50 K/min
-1.0 1

-0.4 4 classical baseline

200 400 600

800 1000

Temperature /°C

Stabile Baselinie (blau) dank der automatischen Korrektur externer Einfllsse,

TG-Beflat®

Intelligente
Software-Tools

Kinetics Neo — Prozessopti-
mierung durch Vorhersagen

Kinetics Neo erstellt kinetische
Modelle von Zersetzungs- und
Verdampfungsprozessen auf Basis
von Messungen, die unter unter-
schiedlichen Temperaturbedin-
gungen aufgenommen wurden.
Mit der einzigartigen NETZSCH
Kinetics Neo-Software lassen sich
mehrstufige Prozesse genau model-
lieren. Kinetische Parameter wie
Aktivierungsenergie, Praexponen-
tialfaktor und Reaktionsordnung
kdnnen bestimmt werden.

Kinetics Neo liefert Vorhersagen fir
das Verhalten chemischer Systeme
unter anwenderdefinierten Bedin-
gungen fir die Prozessoptimierung.

Peak Separation — verbesserte
Bestimmung liberlappender
Massenverluststufen

Die Auftrennung Uberlappender
Peaks im DTG- und DTA-Signal
erfolgt durch Anwendung der
Peak-Profile von Gaussian, Cauchy,
pseudo-Voigt, Fraser-Suzuki,
modifizierte Laplace und Pearson.
Damit werden die Analysedaten
als additive Superposition der
Peaks angepasst.



Berechnetes DTA-Signal (c-DTA®)
fur endo- und exotherme Effekte unter
Anwendung der Probentemperatur

mEinar .

c-DTA® /K TG /% DTG /(%/min)
[2]
v exo 0.2
04| =—=—7103% - 100
o 10.6 %
024 - L0.0
N VA N 98
0.0 4
02 o6 F-0.2
0.4+ -
o[04
-0.6 1
L r-0.6
0.8 92
‘\#,- 998.9 °C
1.01 543.1°C [ o0 }-08
1.2 -t
200 400 600 800 1000
Temperature /°C
TG-Messung an einer Kaolinit-Probe (37,17 mg); gemeinsame Darstellung der
TG-Kurve (schwarz), der DTG-Kurve (blau gestrichelt) und der c-DTA®-Kurven (rot)
eOTAE K
pac
Laxe 116
10 20
! o5
2 15
Mass Changs: -39.0 %
28
40 1g
18
20 a8
A Bﬂae;furemenmiheramre Similarity [%] «' 28
30
- = e T

47 s W

o __

Messung an PP (9,11 mg), Heizrate von
10 K/min (grin), N,-Atmosphare;
TG-Kurve aus Identify (rot); c-DTA®-Signal
(blau) im Vergleich mit der DSC-Kurve
(weiB) aus Identify

Mehr Informationen durch
kalorische Effekte — c-DTA®

Zusatzlich zu den TG- und DTG-
Kurven zeigt dieser Plot die mittels
des berechneten DTA-Signals,
c-DTA®, detektierten endo-

und exothermen Effekte.

Kaolinit wurde bis 1100 °C in Stick-
stoffatmosphéare mit 10 K/min auf-
geheizt. Die beiden endothermen
¢-DTA®-Peaks (198 °C und 535 °Q)
stehen in direktem Bezug zu den
auftretenden Massenverluststufen,
die aus der Abgabe des Oberfla-
chenwassers (0,3 %) und der
Abgabe der Hydroxyl-Gruppen
(10,6 %) aus den Zwischen-
schichten resultieren. Der exo-
therme ¢-DTA®-Peak bei 990 °C
weist auf die Mullit-Bildung hin.

Kombination von
¢-DTA® und Identify

Dieser Plot zeigt die Zersetzung
eines thermoplastischen Materials
bis 600 °C. Mittels Identify kann
die TG-Kurve (griin) mit einer
Ahnlichkeit von 96,3 % PP (rote
Kurve) zugeordnet werden.

Bei 167 °C zeigt das c-DTA®-
Signal (blau gestrichelte

Kurve) einen endothermen
Effekt, in der TG-Kurve jedoch
keinen Massenverlust.

Identify bietet auch einen
Vergleich von verschiedenen
Kurventypen. Durch Einblenden
einer PP-DSC-Kurve (weif3) lasst
sich der Gber c-DTA® ermittelte
Peak eindeutig dem Schmelzen
von PP zuordnen.

13



Die TG 209 F1 Libra® dient zur Charakterisierung von einer Vielzahl an
Materialien und Applikationen einschlieBlich Polymere, Pharmazeutika,
Textilien, Lebensmittel, Kosmetika und weiteren organischen und anorga-
nischen Stoffen. Fur Wissenschaftler, die diese Methode einsetzen, stellt
diese Thermowaage ein schnelles und zuverldssiges Untersuchungs-
werkzeug dar. Die einfache Anwendung, kurze Analysezeiten und standar-
disierte Auswerteprozesse machen die TG 209 F1 Libra® zum idealen
Gerat fir Anwendungen in der Qualitatskontrolle, Schadensanalyse und
Forschung & Entwicklung.

Verschiedene internationale Normen beschreiben die allgemeinen
Prinzipien der Thermogravimetrie fir Polymere (ISO 11358) oder
beinhalten andere spezifische Applikationen wie z. B. die Analyse der
Zusammensetzung von Gummimischungen (ASTM D6370) oder die
Analyse des Verdampfungsverlustes von Schmierstoffen (ASTM D6375).

APPLIKATIONEN

Informationen aus TG-Messungen

= Massenanderungen = Bestimmung des Weich-
= |dentifizierung machergehalts und anderer
= Analyse der Zusammen- Additive
setzung = Bestimmung des Feuchte-
= Zersetzung gehalts
= Oxidation = Bestimmung des Aschegehalts
= Thermische Stabilitat = Bestimmung von
= Abbauverhalten zugesetztem Ruf3
= Korrosionsstudien = Curie-Temperaturen
= Bestimmung des Fillgehalts = Reaktionskinetik
= Alterungseinfluss Purity Determination




Verfolgung komplexer Prozesse — Pyrolyse von Kohle

TG /% DTG /(%/min)
—~C Lo
120 \ e S
n P ~ e \‘\ / 5
. ~. R \,\ ./ v\ I.
1101 107.0°C 144.6°C N 7 ¢
~” 757.8 °C -10
460.9 °C
100 [53% [ s
90
80
70
60 . r
Residual Mass: 61.5 % (978.6 °C)

100 200 300 400 500 600 700 800 900
Temperature /°C

TG-Kurve (schwarz) und DTG-Kurve (blau gestrichelt) einer Kohleprobe

Bestimmung des Glasfasergehalts in PA66

c-DTA® /K
TG /% Flow /(ml/min)
v exo
100 1 L250 |oe
90 1 \ ./'—.
\ r\y./
(W] L
80 1 i j923.0°C 200 -0.4
\
70 1 876.0 °C
66.2 % [ 120
60 7 e -0.2
50 1
100
40 -0.0
30 4 65% \| Lo |
20 ] nitrogen 7.1 % .02
synthetic air |
10 1 Residual Mass: 20.2 % (988.5 °C)

100 200 300 400 500 600 700 800 900
Temperature /°C

PA 66-Messung (15,2 mg) mit einer Heizrate von 10 K/min; TG-Kurve (schwarz),
DTG-Kurvee (blau gestrichelt, c-DTA®-Peak (rot)

Die Pyrolyse von Kohle ist ein
komplexer Prozess und beinhaltet
eine groBe Anzahl chemischer
Reaktionen. Wahrend der Auf-
heizung werden hauptsachlich
flichtige Bestandteile (Gas und
Teere) und fester Kohlenstoff
(Koks) generiert. Hier wurden
10 mg Kohle in Stickstoffatmo-
sphare mit einer Heizrate von
100 K/min gemessen. Der erste
Massenverlust (unterhalb von
210 °Q) ist vermutlich auf die
Freisetzung von Feuchtigkeit
zurtckzufiahren, wéhrend die
anderen Stufen hauptsachlich
auf flichtige organische Verbin-
dungen zurtickgehen.

Die Steifigkeit des Polyamids
PAG66 lasst sich durch entspre-
chende Fullstoffe wie Glasfasern
erhdhen. Die TG erlaubt nicht nur
die Bestimmung der Polymer-
zersetzung, sondern auch des
genauen Glasfasergehalts
(Restmasse 20,2 % bei 989 °C).
Nach Umschalten von Stickstoff
auf synthetische Luft zeigt die
TG-Kurve neben dem Pyrolyse-
ru3 auch den zugesetzten
RuBanteil. Der c-DTA®-Peak stellt
den Schmelzpeak von PA66

bei 260 °C (rote Kurve) dar.
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Umfassende Gummianalysen
sind ohne TG nicht vorstellbar

NR/SBR-Kautschuk mit anorganischem Fiillstoff

TG /% DTG /(%/min)
100
. N | 124% - T -fo
~. i 1
\'\ i !
80 b ! [-
715.9 °C l|
i =
i
60 i
i F-3
24.4% i‘
i~ -24.4 % i b
40 A il 4
T ARY 4 878.8 °C
L
\ j437.4°C | -65% F-5
Y
. -14.1 %
20 378.6 °C °IF &
o Residual Mass: 12.3 % [ -7

100 200 300 400 500 600 700 800 900
Temperature /°C

Kautschuk-Messung (12,2 mg) mit einer Heizrate von 10 K/min;
TG-Kurve (schwarz), DTG-Kurve (blau gestrichelt)

TG an Kautschukmaterialien ist
eine Standard-Analysemethode
zur Bestimmung von Weich-
machergehalt und Kautschuk-
komponenten. Dieses Beispiel
zeigt eine NR/SBR-Kautschukmi-
schung, die einen Weichmacher-
gehaltvon 12,4 % freisetzt. Die
zweistufige Zersetzung (NR und
SBR) ist prazise aufgetrennt.
Zusatzlich beinhaltet die Mischung
Kalk (CaCO,). Dies erschlieBt sich
aus der Zersetzungsstufe bei

716 °C (DTG-Peak) mit einem
Massenverlust von 6,5 %, der auf
der Freisetzung von CO, beruht.
Durch Umschalten auf oxidierende
Atmosphare bei 850 °C verbrennt
der zugesetzte RuB3 (14 %).

Vakuum-Methode fiir eine verbesserte Auftrennung des Weichmachers und SEBS+PP

TG /% DTG /(%/min)
M2
100 \
80 DS W o N N A ©
-2
60
F-4
40
-6
40.0 %
20
37.9 %
under vacuum L o
0 under nitrogen
100 200 300 400 500

Temperature /°C

Vergleich eines Standardtests (griine Kurven) und Messungen unter reduziertem
Druck (blaue Kurve) an SEBS+PP (10,4 mg); Heizrate von 10 K/min
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Thermoplastische Elastomer sind
eine Klasse von Copolymeren oder
Polymermischungen mit sowohl
thermoplastischen als auch elasto-
meren Eigenschaften. Sie kbnnen
sehr leicht in Fertigungsprozessen
(z. B. SpritzgieBen) verwendet
werden. Zur Untersuchung des
Weichmachergehalts eignet sich
eine TG-Messung unter Vakuum-
bedingungen, die eine Siede-
punktserniedrigung des Weich-
machers erzielt. Dadurch lasst

sich die Freisetzung des Weich-
machers eindeutig von der
Zersetzung der beiden Kompo-
nenten SEBS und PP trennen.



Durch Kopplung der TG 209 F1 Libra® an eine Gasanalysetechnik wie z. B. ein FT-IR (Fourier Transform Infrarot)
Spektrometer, MS (Massenspektrometer) oder GC-MS (Gaschromatograf—Massenspektrometer) kénnen Informa-
tionen — dhnlich eines Fingerabdrucks — Gber die freigesetzten Gase in Abhangigkeit von der Zeit oder Tempe-

ratur erhalten werden.

KOPPLUNGS- <

Kopplung an GC-MS

GC (Gaschromatografie) ist eine
hoch auflésende Methode zur
Auftrennung flichtiger und halb-
flichtiger Anteile. Die Gasmi-
schungen werden auf Basis der
Unterschiede in der Komponen-
tenverteilung zwischen einer
stationaren Phase (z. B. innere
Beschichtung einer Kapillare) und
einer mobilen Phase (Spulgas)
aufgetrennt. Dies fihrt zu unter-
schiedlichen Zeitverzogerungen
oder Retentionszeiten der Gas-
komponenten. Ein Massenspek-
trometer dient am Auslass der
GC-Saule als hoch empfindliches
Detektionssystem und zeichnet
die aufgetrennten Gaskompo-
nenten im Spilgasstrom auf.

!

MSD
1,6 U bis 1050 u

Proben-
schleife

JAS valve box

JAS UNIS 500
Injektor-
system

[ECHNIKEN

Transferleitung

t

TG-Probengas-
L~ auslass (Pumpe)

Mikro-Ofen

Ventil
aufzu Pr'obe
e Probentrager

GC-Tragergas-
einlass (He 5 bar)

TG-Zelle

Adapter und
Transferleitung
RT bis 300 °C

GC
35 °Cbis 425 °C

TG 209 F1 Libra®
10 °Cbis 1100 °C, 0,1 ug
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TG 209 F1 Libra®

Jederzeit einsatzbereit fur die Kopplung

mit Emissionsgasanalsye (EGA)

Kopplung mit FT-IR

“Mehr als nur die Summe der
einzelnen Komponenten* ist das
Motto unserer Kopplungssysteme,
die ein FT-IR (Fourier Transform
Infrarot)-Spektrometer unseres
Kooperationspartners Bruker
enthalten.

Der Spulgasfluss durch die Thermo-
waage transportiert die fluchtigen
Anteile durch eine kurze, beheiz-
bare Transferleitung in die vakuum-
dichte Gaszelle des FT-IR.

Alle freigesetzten Gase mit einem
sich andernden Dipolmoment
werden anhand ihres typischen
Absorptionsspektrums identifi-
ziert, wodurch komplexe Gasmi-
schungen spektroskopisch aufge-
trennt werden kénnen.

Molekile mit einem sich andernden
Dipolmoment kénnen mittels FT-IR
identifiziert werden.
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PERSEUS TG 209 F1 Libra®

Mit der PERSEUS TG 209 F1 Libra®
wurde ein TG-FT-IR- System
geschaffen, das eine perfekte
Kopplung zwischen Thermowaage
und kompakten FT-IR-Spektro-
meter von Bruker Optik darstellt.
Das Design integriert beide
Systeme und setzt einen neuen
Standard flr moderne Kopplungs-
techniken. Die eingebaute, be-
heizte Gaszelle ist direkt mit dem
Gasauslass des TG-Ofens verbun-
den. Das kleine Volumen des
kurzen Transferwegs sorgt fur
einen schnellen Transport und er-
weist sich vorteilhaft bei Gasen mit
Kondensationsrisiko.

m

:?’
=
=

Kopplung mit MS

Materialforschung und -charakte-
risierung auf hochstem Niveau
wird durch die Kopplung der

TG 209 F1 Libra® an unser
Quadrupol-Massenspektrometer
QMS 403 Aéolos® erzielt.
Samtliche freigesetzten Gase
werden Uber eine bis zu 300 °C
beheizbare Quarzglas-Kapillare
direkt in die lonenquelle (Elektro-
nenstoBionisation) des Massen-
spektrometers geflhrt.

\

\\

8

PERSEUS TG 209 F1 Libra®
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Simultane Kopplung der TG 209 F1 Libra® mit dem FT-IR INVENIO (Bruker) und QMS Aéolos® (NETZSCH)

Simultane TG-MS-FT-IR-Kopplung und PulseTA®

lon Current /A

Der einzigartige, beheizbare TG /% Gram Schmidt *10”
Kopplungsadapter erlaubt 100 { = 1-7.19% 551 oc 16
simultane TG-MS-FT-IR-Mes- /\
sungen —sogar mit automati- 3372% s
schem Probenwechsler (ASC). 90 1 L5
Daflr ist nur eine Betriebssoft- DTG \BSZ_C/—/_
ware auf einem Rechner not- 104°C -1.0
wendig. Umfangreiche Auswer- 801 PR s
tungen kénnen in einem Plot 7 . '
dargestellt werden. 0] /./" N~ 06
58 m/z
Kalibrierung und Quantifizierung e 383°C 04
der freigesetzten Gaskomponen- 60 o2
ten werden mit der PulseTA®- i
Technik erreicht. Profitieren Sie Gram-Schmidt -0
von Uber 40 Jahren Kopplungs- 100 260 %0 700 =50
erfahrung und fragen Sie nach Temperature /°C

unseren speziellen Kopplungs-

Umfangreiche Auswertung von TG-, DTG-, FT-IR- (Gram-Schmidt) und

broschiiren. QMS-Kurven (m/z), aufgetragen gegen die Temperatur

DTG /(%/min)

L 101
r8
-6

L4

1073

r5
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Die NETZSCH-Gruppe ist ein inhabergefiihrtes, international tatiges Techno-
logieunternehmen mit Hauptsitz in Deutschland. Die Geschéaftsbereiche
Analysieren & Prifen, Mahlen & Dispergieren sowie Pumpen & Systeme
stehen fUr individuelle Lésungen auf hochstem Niveau. Mehr als 3.800
Mitarbeiter in 36 Landern und ein weltweites Vertriebs- und Servicenetz
gewahrleisten Kundennahe und kompetenten Service.

Dabei ist unser Leistungsanspruch hoch. Wir versprechen unseren Kunden
Proven Excellence — herausragende Leistungen in allen Bereichen. Dass wir
das kdnnen, beweisen wir immer wieder seit 1873.

NETZSCH-Technologie ist weltweit fihrend im Bereich der Thermischen
Charakterisierung von annahernd allen Werkstoffen. Wir bieten Komplett-
|6sungen fir die Thermische Analyse, die Kalorimetrie (adiabatische und
Reaktionskalorimetrie), die Bestimmung thermophysikalischer Eigen-
schaften, die Rheologie und die Brandprifung. Basierend auf mehr als
50 Jahren Applikationserfahrung, einer breiten Produktpalette auf dem
neuesten Stand der Technik und umfassenden Serviceleistungen erarbeiten
wir fir Sie Lésungen und Geratekonfigurationen, die lhren taglichen
Anforderungen mehr als gerecht werden.

Proven Excellence.

NETZSCH-Geratebau GmbH

WittelsbacherstraBe 42

95100 Selb

Deutschland “ ETzs t“®
Tel.: +49 9287 881-0

Fax: +49 9287 881 505

at@netzsch.com www.netzsch.com

NGB - TG 209 F1 Libra®- DE - 0222 - Technische Anderungen vorbehalten.



