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A thermobalance for teaching purposes was con-—
structed which is able to measure simultaneously
mass and temperature in a sample. The effective-
ness of the device is discussed by the TGA curves
of the evaporation of acetone, the dehydration of
copper sulphate pentahydrate, the decomposition
of magnesium oxalate dihydrate, and the pyrolysis
of wood.

Die Thermowaage erfaBt gleichzeitig Temperatur und Massen-
dnderung einer beheizten Probe. Kommerzielle Thermowaagen
messen meist die Probentemperatur indirekt und die Massen&dnde-
rung mit empfindlichen DrehspulmeBwerken. Der Preis schrinkt
‘einen allgemeinen Einsatz der Thermowaage ein, so daB8 Thermo-
gravimetrie bisher im Unterricht kaum eingesetzt wird.

Das Entwicklungsziel war eine Thermowaage mit den paradoxen

Eigenschaften: prédzise - preiswert - robust
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Gerdte und Chemikalien

Die Waage

Die altbekannte Balkenwaage wurde um ein Thermoelement (TE)
in der Lastarmspitze und einen geregelten Elektromagneten im
Kraftarm ergédnzt. Zur Aufhdngung des Balkens dient eine Metall-
bandlagerung. Die reibungsfreien, aber robusten Metallbindchen
ibertragen auch noch die Thermospannung des Temperaturfiihlers
TE in der Probe.
Nachdem der Wdgebalken mechanisch mit dem Laufgewicht LG aus-
balanciert wurde, kompensiert der Elektromagnet EM am Kraft-
arm die Massendnderung der Probe. Der Magnetstrom IM ist der
Massendnderung proportional. Der Regelkreis hdlt {iber den Elek-
tromagneten den Lichtstrom durch die Schattenblende der Licht-
schranke LS am Kraftarm konstant. Dadurch bleibt der Wdgebal-
ken waagerecht.
Die Waage arbeitet im mg-Bereich und erm&glicht sogar die Un-

tersuchung von explosiven Substanzen.

Abb. 2 Thermogravimetrischer versuchsaufbau

Der Ofen
Zum Beheizen der Proben dient als Rohrenofen ein Ldttauch-

bad (220 V / 180 W). Der Ofen erreicht eine Endtemperatur von
ca. 550 °c.

Der Tiegel
Als Tiegel werden einseitig verschlossene Glasr&hrchen (3 cm

lang, 5 mm ¢aY verwendet.
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Der Schreiber

Zur Registrierung der Massen- und Temperaturinderungen die-
nen ein Zweikanal-x/t- bzw. ein x/y-Schreiber. Bei Messungen
bei Raumtemperatur werden Masse bzw. Temperatur -gegen die Zeit
aufgetragen, bei den librigen Messungen Masse gegeniiber der
Temperatur.

Chemikalien
Aceton, CuSO4-5H20, Mg(C204)-2H20, Weichholz

|

Versuchsdurchfiihrung
Verdunstung von L&sungsmitteln am Beispiel Aceton

Auf die Thermoelementspitze wird ein Wattebausch (Q-Tip
Spitze) gesteckt und mit Aceton getrdnkt (3 Tropfen 2 ca. 40
mg) .

Abb. 3 Verdunstung von Aceton bei Raumtemperatur

Auswertung

Abb. 3 zeigt den Massen- und Temperaturverlauf beim Verdun-
sten von Aceton. Das Aceton verdunstet bei Raumtemperatur in
ca. 5 min, dabei tritg durch Verdunstungsk&lte eine voriiber-

gehende Abkilhlung bis auf O °¢ ein.
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Versuchsdurchfithrung

1. Entwdsserung von Kupfersulfat-pentahydrat

Auf die'Thermoelementspitze wird ein mit 79 mg CuSO4-5H20
gefiillter Probentiegel geschoben und bis auf 300 °c aufgeheizt.
2. Zersetzung von Magnesiumoxalat-dihydrat
entsprechend Versuch 1 werden 79 mg Mg(C204)'-2H20 auf 550 °c
erhitzt.

3. Pyrolyse von Weichholz

Ein Weichholzstiick von 280 mg wird angebohrt und auf das 1,5
mm @ dicke Mantelthermoelement gesteckt. Der Ofen wird bis
350 °c Endtemperatur aufgeheizt.
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Abb. 4 TG-Kurven von Kupfersulfat-pentahydrat (1)
Magnesiumoxalat-dihydrat (2) und Weichholz

Auswertung
Abb. 4.1 zeigt die TG-Kurve von Kupfersulfat-pentahydrat. Die
Dehydration lduft in drei Stufen ab:

o Restmasse in $
ca. 100 C

CuSO4-5H20 (s) N CuSO4'3H20 (s) + 2H2O (g) 85.6

Cus0, - 3H,0 (s) ca: 129 G cuso,-H,0 (s) + 2H,0 (g) 71.1
ca. 270 °c

cuso,-H0 (s) 220 G cuso, (s) + HO (g) 63.9
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Bei der eingesetzten geringen Einwaage von <100 mg CuSO4-5H20,
einer Heizrate von ca. 40 K/min 1l#B8t sich die TG-Kurve ‘in <10

min aufnehmen.

Abb. 4.2 zeigt die TG-Kurve von Magnesiumoxalat-dihydrat.
Das Dihydrat wird in zwei Stufen zu Magnesiumoxid zersetzt:

Restmasse in %

ca. 220 °c

Mg(C20&-2H20 (s) _———————_..Mg(czo4)(s) + 2H,0 (g) 75.7
o

Mg (C,0,) () ca. 180 C mgo (s) + CO (g) + co, (g  27.0

Die Ordinatenabstdnde entsprechen dem Massenverhdltnis

2H,O0 : (CO + CO = 36:72 = 1:2

2 2)
Abb. 4.3 zeigt die TG-Kurve von Weichholz. Zunichst tritt
ein Massenverlust von ca. 10% durch Trocknen ein, dann ein
weiterer Massenverlust von ca. 60% durch Pyrolysereaktion im
Temperaturbereich von 100-400 OCc. Ab ca. 350 °C tritt ein
Glimmbrand ein. Die Temperatur steigt bis ca. 650 OC,‘die

Masse geht auf O zurlick.

Zusammenfassung

Eine Thermowaage, mit der gleichzeitig die Masse und die
Temperatur in einer Probe gemessen werden kdnnen, wurde fiir
Lehrzwecke entwickelt. Am Beispiel der Verdunstung von Aceton,
der Entwdsserung von Kupfersulfat-pentahydrat, der Zersetzung
von Magnesiumoxalat-dihydrat und der Pyrolyse von Weichholz
werden ihre TG-Kurven diskutiert.

PeswMe - Jaa yueGHHX neseft NOCTPOEHH TepMOBECH, NO3BOJAWHHE
OLHOBPEMEHHO OHpPeXelNATH BeC H TeMueparypy o6pasnma. dPpexrus-
HOCTE npufopa obcyxieHa Ha npuMepe KDHBHX TI ECnapeHHd anerTo=-
Ha, ILeryipatTamuy NeHTArgipara cyabdaTa Melu, Pa3JOXEHHEA XUTEA-
paTa OKcajara MarHuA ¥ NAPOJNK3A XPEeBECHHH.



