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DEA 288 Epsilon — Eine neue Welt zur Untersuchung des
Vernetzungsverhaltens und mebhr...

Auswahl an Einweg-Sensoren

Eindeutige Bestimmung des Ausharteverhaltens

Die dielektrische Analyse (DEA) oder
dielektrische Thermische Analyse
(DETA) ist eine Methode zur Unter-
suchung des Aushartezustands von
Duromeren, Lacken, Klebstoffen,
Verbundwerkstoffen und anderen
Arten von Polymeren oder organi-
schen Substanzen durch Messung der
Anderungen ihrer dielektrischen
Eigenschaften.

Weitere Informationen

www.netzsch.com/n23134

Vorteile der DEA

Kundenspezifische
Testbedingungen

Das flexible Design der DEA 288
Epsilon (einschlieBlich Ofen oder
Laborpresse) erlaubt eine Vielzahl
unterschiedlicher Testbedingungen.
Variable Temperaturfiihrungen,
Messungen unter definierter
Luftfeuchtigkeit und/oder Unter-
suchungen von UV-induzierten
Aushartereaktionen sind mit einem
System mdglich. Dadurch ist der An-
wender in der Lage, einfach und
bequem optimale Parameter fur die
Verarbeitung eines Materials zu
ermitteln.

Praxisgerechte Probenhandhabung

Ein groBer Vorteil der DEA ist die
Verwendung der gleichen Proben-
mengen und -geometrien wie unter
realen Verarbeitungsbedingungen.
Durch die groBe Auswahl ver-
schiedener Sensoren lasst sich fast jede
praktische Applikation nachvollziehen:

B Sprihbeschichtung

m Auftragung mittels Rakel

m Aufstreichen von Materialien mit
niederer oder mittlerer Viskositat

B Positionierung des Sensors
zwischen den Schichten eines
Prepregs

B Eintauchen des Sensors in eine
FlUssigkeit



Ihr Vorteil

Entwicklung verbesserter
Rezepturen

Polymere erreichen ihre volle
Leistungsfahigkeit oftmals erst in
Verbindung mit aktiven Additiven zur
gezielten Einstellung der Morpholo-
gie oder Architektur des Polymers.
Mit der DEA 288 Epsilon lasst sich das
richtige Verhaltnis zwischen Harter
und Harz ermitteln. Zusatzlich bietet
sie die schnelle und zuverlassige
Untersuchung der Wirksamkeit von
Beschleunigern, Inhibitoren oder
Antioxidanten. Dies tragt zu einer
wesentlichen Verklrzung des
Entwicklungsprozesses bei.

Bestimmung der idealen
Prozessparameter

Sowohl die Labor- als auch die
Slim-Version der 288 Epsilon (siehe
Seite 6) sind speziell auf die Anforde-
rungen von Laboratorien in Industrie
und Akademia abgestimmt. Die
gleichen Apparaturen und Sensoren
kédnnen jedoch auch in der Produktion
eingesetzt werden. Deshalb lassen sich
mit der DEA 288 Epsilon im Labor
entwickelte Parameter direkt auf den
Herstellprozess Ubertragen.

NETZ5CH

Labor-Version der DEA 288 Epsilon mit bis zu 8 Messkanélen



Dielektrische (Thermische) Analyse — Methode

DEA- (oder DETA-) Technik

Funktionsprinzip

Das Funktionsprinzip entspricht dem
einer Impedanz-Messung.

In einer typischen Messung wird eine
Probe in direkten Kontakt mit zwei
Elektroden (dem dielektrischen
Sensor) gebracht. Die Anlegung einer
sinusférmigen Spannung (Anregung)
erzwingt eine Bewegung der Ladungs-
trager: Positiv geladene Partikel
wandern zum negativen Pol bzw.
richten sich daraufhin aus und
umgekehrt. Diese Bewegung hat
einen sinusformigen Stromfluss
(Antwortsignal) mit einer Phasenver-
schiebung zur Folge.

Im Frequenzbereich der DEA 288
Epsilon (bis 1 MHz) sind die Ladungs-
trager hauptsachlich lonen, die oft in
Form von Katalysatoren oder Verun-
reinigungen auftreten. Es kommt
jedoch auch zur Ausrichtung von
Dipolen im elektrischen Feld.

Die Amplituden- und Phasenver-
schiebung des Antwortsignals ist
abhangig von der Beweglichkeit der
lonen und Dipole. Das macht die
dielektrische (thermische) Analyse zur
idealen Methode fur die Unter-
suchung des Vernetzungsverhaltens.
Mit fortschreitender Aushartereaktion
wird das Probenmaterial immer
viskoser. Die Mobilitat der Ladungs-
trager verringert sich, wodurch die
Amplitude im resultierenden Signal
abnimmt und die Phasenverschiebung
ansteigt.

Ohne externes elektrisches Feld
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Verhalten von lonen und Dipolen im externen elektrischen Feld

Excitation - Voltage

I A Amplitude

Response — Current

A Phase

DEA — Messprinzip
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Informationen und Ergeb-
nisse aus DEA-Messungen

Die gemessene Amplitude steht in
Zusammenhang mit der dielektrischen
Permittivitat €' und spiegelt die Anzahl
der dipolaren Gruppen im Harz wider.
Der dielektrische Verlustfaktor €' wird
aus der Phasenverschiebung
berechnet. Er ist ein Maf3 fur die
gesamte, durch Anordnung der Dipole

k . Laborversion der DEA 288 mit 8 Kanéalen (Ansicht Ruickseite) und Adapterbox fir den Anschluss von
und Bewegung der lonen im Material Einweg-Sensoren

verlorene Energie. Desweiteren ist €'
proportional zur lonenleitfahigkeit o,
dem reziproken Wert der lonenvisko-

sitat v. Die lonenviskositat ist der Applikationsbereiche
relevanteste Parameter zur Unter-

suchung des Vernetzungsverhaltens. m Forschung

Sie beschreibt Aushartevorgange sehr B Prozessentwicklung
gut und korreliert mit der dynami- B Qualitatskontrolle
schen Viskositat. B Qualitatssicherung

Informationen aus
Log ion visc. /Ohm®cm Less f. DEA-Messungen
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11.0 min lon viscosity -
* m FlieBverhalten
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10 ,
m Aushartegrad
9 m Glastbergangstemperatur
Loss factor 1Hz o 9ang P
0 Hs B Prozesskontrolle und
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" - S £ 1 optimierung
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m Diffusionseigenschaften
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Time fonin m Alterung
Grafische Darstellung des Verlustfaktors (logarithmische Darstellung fir 1,10 und 100 Hz) und die B Zersetzu ngseﬁekte

entsprechende lonenviskositat eines 2-K-Epoxidklebstoffs in Abhangigkeit von der Zeit bei Raumtemperatur.
Nach dem Abfall der lonenviskositat (rot, logarithmische Darstellung) als Ergebnis des Verlaufens der
Probe auf dem Sensor steigt die Kurve mit Beginn der Aushartung wieder an. Unter Beriicksichtigung der
extrapolierten Onsettemperatur der lonenviskositat von 4,8 min kann die maximale klebeoffene Zeit mit
ca. 4 min angegeben werden. Insgesamt nimmt die lonenviskositat im Laufe der Aushartung um ca. 4
GroBenordnungen zu. Nach ca. 11 Minuten ist die Reaktion beendet.



DEA 288 Epsilon — Ausgeklugelte Geratetechnik

Slim-Version der DEA 288 Epsilon mit 2 Kanélen

Spitzentechnologie — der MaBstab fur dielektrische
Analysatoren

Ein dielektrischer Analysator besteht aus der DEA-Elektronik und einem Sensor.
Der Anschluss der Einweg-Sensoren erolgt Uber eine Adapterbox. Fur Laboran-
wendungen sind zwei Modelle der DEA 288 Epsilon erhaltlich: die Labor-Version
und die Slim-Version.

Beide Apparaturen sind mit der gleichen modernen Elektronik ausgestattet und
kdnnen weiteres Zubehdr, wie den Laborofen oder die Laborpresse, steuern.
Technische Unterschiede bestehen im Gehausedesign, der Standflache und der
maximalen Anzahl der Kanale.

Labor-Version der DEA 288 Slim-Version der DEA 288
Die Labor-Version ist die optimale
Erganzung unserer Gerateserie zur
thermischen Analyse und Bestimmung
der thermophysikalischen Eigen-
schaften (siehe Foto unten). Das
Design spiegelt optisch die Verbun-
denheit mit der Serie 200 wider.

Dieses Gerat ist speziell fr Labor-
umgebungen konzipiert, in denen nur
wenig Platz zur Verfligung steht. Das
Gehause der tragbaren Slim-Version
bendtigt nicht mehr Platz als ein Blatt
Papier (DIN A3).

Es ist das ideale Gerat fur die
Forschung im Bereich duromerer
Harzsysteme, Verbundwerkstoffe,
Lacke, Klebstoffe und Beschichtungen.

Die Standflache der Laborversion ist
identisch mit der eines DSC- oder
TG-Systems. Durch die Multikanal-
Option kédnnen bis zu acht Proben
gleichzeitig gemessen werden. Das
macht das Gerat ideal fir die Prozess-
entwicklung.

Sinnvolle Testanordnung zur Analyse von Aushéartereaktionen: DEA 288 Epsilon (Labor-Version, links),
Adapterbox, DSC 204 F1 Phoenix® mit ASC (rechts)



Beide Modelle der DEA 288 Epsilon
decken einen groBen Bereich an
Messfrequenzen (von 0,001 Hz bis

1 000 000 Hz) fur die genaue Bestim-
mung der Anderungen der
dielektrischen Eigenschaften wahrend
einer Reaktion ab. Mit einer minimalen

Datenerfassungszeit von weniger als

5 ms sind die Gerate auch fur extrem
schnell hartende Systeme, wie z. B. die
UV-Aushartung eines Acrylats,
geeignet. Beide Versionen sind fur den
Anschluss von Thermoelementen
(separat oder im DEA-Sensor

Technische Spezifikationen der DEA 288 Epsilon

Allgemein Modellspezifisch

1 mHz bis 1 MHz, frei

Frequenzbereich

wahlbare Werte

NETZ5CH

integriert) oder RTDs (Resistive
Temperature Detectors) vorbereitet,
um Temperaturwerte zusammen mit
den dielektrischen Daten zu erfassen.
Jeder Kanal hat seinen eigenen
Eingang.

Slim-Version Labor-Version

(BxT)
25cm x 45 cm

(BxT)
57 cn x 53 cm

Standflache
Datenerfassung Echter simultaner Betrieb (ohne Kabel)
[tipler DEA-Modul ller Kanal
multipler odule aller Kanale Anzahl der
Minimale Daten- DEA-Module/
. <5ms -
erfassungszeit Kanale

Geschutzte, 4-Leitertechnik
(Kompensation des
elektrischen Widerstands und
der Kapazitat des Drahts als
Voraussetzung flr prazise
Messungen)

Sensorverbindung

Kalibrierstecker fiir den automatischen Abgleich
der Elektronik

Adapterbox — schnelle, einfache und zuverlassige

Verbindung aller Einweg-Sensoren, Thermoelemente

oder RTD-Sensoren

Bis zu 2 Biszu 8

Merkmale der NETZSCH
DEA 288 Epsilon

® Modulares Konzept

B Simultane
Mehrkanal-Messungen

m Hohe Datenerfassungsrate

B Modernste Technologie



Hohe Flexibilitat durch unterschiedliche Sensoren

Hochauflésende und vielseitige Sensoren fir jede Applikation

Fur die unterschiedlichen Anwendungs-
bereiche in der Polymertechnik bietet
NETZSCH eine groBe Auswahl
dielektrischer Sensoren, die in Einweg-
und wiederverwendbare Sensoren
unterteilt werden. Letztere kdnnen zum
Beispiel fest in die Presse, ins Werkzeug
oder sogar in einen DMA- oder Rheo-
meter-Probenhalter eingebaut werden.

Einweg-Sensoren sind fur den einmali-
gen Gebrauch bestimmt und werden an
die gewunschten Stellen in einem

Polymer

Fringe field

Verlauf der Feldlinien in Kammsensoren (links) und Sensoren mit parallelen Plattenelektroden (rechts)

Brandneu fur Einweg-Sensoren ist die
integrierte RTD-Technologie (resistive
temperature detection). Die Not-
wendigkeit separater Thermoelemente
far die Temperaturbestimmung gehort
somit der Vergangenheit an.

Daneben sind wiederverwendbare
Sensoren mit planparalleler Platten-
elektrodenanordnung erhéltlich, mit

Werkzeug gesetzt oder einfach mit dem  geeignet, die in direktem Kontakt mit
Probenmaterial beschichtet. Ein dem Sensor stehen. Die Eindringtiefe
typisches Beispiel hierflr ist der Stan- der elektrischen Feldlinien entspricht
dard-IDEX- (interdigitated electrode) ungefdhr dem Elektrodenabstand.
Sensor.

Bei Kammelektroden ist darauf zu
achten, dass die Probenpartikel in den
Zwischenraum zwischen den
Elektroden eindringen kénnen. Fr
inhomogene Proben oder Proben-
materialien, die groBere Partikel
enthalten, wird daher ein gréBerer
Elektrodenabstand empfohlen.

Die meisten Sensoren bestehen aus zwei
ineinandergreifende Kamm-Elektroden
auf einem inerten Substrat. Durch das in
die Probe eindringende elektrische Feld
sind sie zur lokalen Messung der
dielektrischen Eigenschaften von
Probenbereichen und -schichten

Bulk field

Wiederverwendbarer TMS™-Sensor

Robuster
Standard-Sensor
(IDEX) mit Kamm-
struktur und einem
Elektrodenabstand

=

denen sich die Eigenschaften volu-
mindser Proben messen lassen
(Bulk-Messungen). Der Monotrode-
Sensor kann als einer dieser Platten-
elektroden fungieren. Das Gegenstiick
ist z. B. das entsprechend geerdete
Werkzeug fur ein Formteil. Ist kein
Formteil vorhanden oder ist die Probe
zu dick, agiert das Sensorgehause als
zweite Elektrode.

h
\
'
'
'
'
'
1
1




Zur optimalen Anpassung an unter-
schiedlichste Formteilgeometrien
bietet NETZSCH sowohl Monotrode-
als auch Tool Mount-Sensoren mit
verschiedenen Durchmessern an. Die
Sensoren haben ein integriertes
Thermoelement, sind druckbestandig
und halten Temperaturen bis 220 °C
stand.

NETZ5CH

Robuste Verkabelungen (> 20 m;
theoretisch von unbegrenzter Lange)
ermdglichen auch die Messung von
Proben, die sich weiter entfernt vom
DEA-Gerat befinden, z. B. flr prozess-
begleitende Prifungen.

Im Werkzeug eingebauter Monotrode-Sensor

Spezifikation erhaltlicher Sensortypen

(TMS™)

PUR, etc.)

- Max. Elektroden- Anwendungs-
Sensortyp sensorflache Temperatur abstand bereich
200 °C oder 350 °C
) 2,5; 26 oder (abhéngig von der Lacke, Tinten,
e SarEer ) 70 mm? Verkabelung des 1l S EClF 2 it Klebstoffe
Sensors)
Mini-IDEX . -y
(Interdigitated 33 mm? 375°C 100 pm A”eK'::.rtZ;tgfme Y
Electrode) \K/
IDEX 200 °C oder 375 °C Alle Harze (Epoxid,
(Interdigitated 20, 233 (abhangigvonder 17,5; 115 oder Polyester PES, \
Electr%de) oder 40 mm? Verkabelung des 1600 um Polyurethan PUR, ‘\J
Sensors) etc.)
(abhangigvon der Kohlefaser
IDEX, gefiltert 233 mm? 919 115 um verstarkte
Verkabelung des .
Polymere (CFK) ~
Sensors)
Monotrode @4, 10 oder 30 mm 220°C - eI ISs @
! BMC, PUR-Schaume
-
Tool Mount Sensor 2 18 oder 38 mm 220°C 500 um Alle Harze (EP, PES, —
-



Intelligentes Zubehdr flr prozessorientierte Applikationen

Zubehor fir maBgeschneiderte Testbedingungen

Zur Durchfihrung von Testreihen im Multifunktionaler Laborofen

LabormafBstab unter realistischen

Verarbeitungsbedingungen bietet Mit dem einfach zu bedienenden Zur Erzeugung einer definierten

NETZSCH eine Reihe von Erweiter- Klappofen sind Aufheiz-, Isotherm- Gasatmosphare kdnnen zwei Spllgase

ungen fur die DEA an, wie z. B. den oder Abkuhlsegmente im Tempera- (Uber magnetische Ventile) zugefuhrt

Laborofen, die Laborpresse, die turbereich von -150 °C bis 400 °C bei werden. An den Ofen [asst sich der

UV-Lampe flr schnelle Aushartungen Verwendung von bis zu zwei IDEX- Lichtleiter einer UV-Lampe und/oder

und den Feuchtegenerator. Durch (oder MS-) Sensoren oder eines der Feuchtegenerator

diese Vielseitigkeit lasst sich eine TMS™ - (oder Monotrode-) Sensors anschlieBen. /
Brlicke zwischen Forschung, Prozess- moglich. Die Abkihlung erfolgt mit

entwicklung und Produktion schlagen. Druckluft, Vortex-Rohr (ebenfalls
Luftkihlung), Intracooler oder
flussigem Stickstoff LN, m i

lon visc. /Ohmtem Terp. /°C

Mit dem DEA-Ofen kénnen mehrstufige Temperatursegmente
realisiert werden

DEA 288 Epsilon mit Zubehor



Pneumatische Laborpresse

Mit der Tischpresse ist die Unter-
suchung von Sheet Molding Com-
pounds (SMCs), Bulk Molding Com-
pounds (BMCs) und Prepregs unter
Prozessbedingungen — gleichzeitige
Warme- und Druckeinwirkung auf die
Probe — moglich. Die Probe befindet
sich entweder direkt zwischen den
Platten (einschlieBlich DEA-Sensor)
oder optional in einem separaten
Formwerkzeug, ausgestattet mit
einem Montrode- oder TMS™-Sensor.
Das Temperaturprogram wird Gber die

NETZSCH Proteus®-Software gesteuert.

NETZ5CH

Technische Daten der Laborpresse:

B Temperaturbereich: RT bis 300 °C
m Maximale Kraft: 20 kN (bei 10 bar)
m Plattendurchmesser: 165 mm

m Kraftsensor

UV-Lampe

Das DEA 288 Epsilon-System unter-
stUtzt die OmniCure S2000 UV-Lampe
zur Untersuchung von lichtinduzierten
Reaktionen, wie die Aushartung von
Klebstoffen, Tinten oder Lacken. Dauer
und Intensitat der UV-Bestrahlung
wird durch die NETZSCH Proteus®-Soft-
ware gesteuert. Mehrfachbelichtun-
gen wahrend jedes Segments sind
moglich.

Der Lichtleiter der UV-Lampe ist mit
dem Laborofen verbunden.

Feuchtegenerator

Die Erweiterung mit dem Feuchte-
generator dient zur Untersuchung der
Wasseraufnahme von geharteten
Proben oder organischen Stoffen.

Mit dem hier abgebildeten Feuchte-
generator ist es moglich, relative
Feuchtewerte zwischen 5 % und 90 %
im Temperaturbereich von RT bis 70 °C
zu realisieren.

11



Proteus®-Software — Leistungsstark und einfach zu bedienen

Umfassend und zuverlassig

Der Messteil der Software bietet dem
Anwender eine moderne, benutzer-
freundliche Bedienoberflache.
Proteus® ist hierzu mit einem
Eingabeassistenten zur schnellen und
bequemen Programmierung aller
relevanten Messparameter ausgestat-
tet. Farbig gekennzeichnete Reiter
erleichtern die Dateneingabe und
stellen sicher, dass kein wichtiger
Parameter vergessen wird — unab-

0 Measurement - Hardware

& Hardware Opticds:

Uz Furmaces

Usa UV Lamp:

Destance
[jam]
150

Benutzeroberflache
zur Programmierung
einer Testreihe

\/

Die gewlnschten Kanale lassen sich
durch Anklicken des entsprechenden
Kontrollkastchens einfach auswahlen.
Aktive Kanale werden in griin dar-
gestellt.

12

@ Genena |~.| Hardware |l|| Sample |\i Tims Program ly:w Frecuency Program IQIM_;\N

hangig davon, ob es sich um Informa- o —
tionen Uber die Probe, das Tempera- ' 5
tur-/Zeitprogramm oder die ge-
winschten Frequenzen handelt.

Hilfreich sind auch die Méglichkeit der e |
Nachprogrammierung (Frequenzen ' . _mun

oder Messdauer) wahrend einer

laufenden Messung sowie die On-

line-Auswertung (SNAPSHOT) der Ao o o S 3
. Bl
Messergebnisse.

Screenshot der Benutzeroberflache wahrend
einer laufenden Messung

) METZSCH DEL :

Die Kommunikation mit Erweite-

rungen kann durch einfachen Klick

aktiviert werden. Die NETZSCH
~@——— Proteus®-Software steuert die Tempe-

sk ALK Ports:
raturprofile des Laborofens und die
s . ? ' Triggerung der UV-Lampe.
M e -1
RO000 TC Type J (-200,0°C .. T80,0°C) ]:]
T i e -

3 = Bequeme Wahl des passenden

4‘_ Sensors; die Software enthélt eine

| vollstandige Liste aller erhaltlichen
Sensoren mit der jeweiligen technis-
chen Spezifikation. Wichtige Para-

' meter, wie Elektrodenabstand oder

A/D-Verhaltnis (Verhaltnis zwischen

Flache und Abstand), werden auto-

matisch mit der Auswahl des Sensor-

typs angepasst. Auch benutzer-

definierte Sensoren sind moglich.

LA

s (g . -
Ve e
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NETZSCH

Die bewahrte Proteus®-Software
garantiert eine umfassende Auswer-
tung der Messergebnisse.

Unter anderem bietet die Software:

m Darstellung aller relevanten m Wertebestimmung, wie Peak, m Erhaltung der Rohdaten — Zugriff
DEA-Variablen: lonenviskositat, extrapolierter Onset oder Endset, auf die Originalmessdaten ist
lonenleitfahigkeit, Verlustfaktor, in einer einzigen Kurve oder in immer gewahrleistet
Permittivitat, tand als Funktion der Kurvenscharen
Zeit/Temperatur B Glattung der Messkurven mit

m Vergleichende Analyse von bis zu einstellbaren Filterfaktoren

m Mehrfenstertechnik — zur Gbersicht- 64 Kurven oder Segmenten aus
lichen Darstellung und Auswertung der gleichen oder verschiedenen m Daten- (ANSI, ASCII, CSV) und
von Messdaten und Grafikaus- Messungen Grafik-Export (JPEG, BMP, EMF,
schnitten in verschiedenen Fenstern PNG, TIFF)

m Speicherung der Analyseergebnisse

B Multimethoden-Plot — gemeinsame und des Analysezustands sowie
Darstellung und Auswertung von JVorschau-Grafik” zur spateren
z. B. DEA-, DSC- und DMA-Kurven Wiederherstellung und Fortsetzung
in einer einzigen Grafik der Analyse

Screenshot der Analyse-Software

13



Verschiedene Applikationen — Sheet Molding Compound

14

Sheet Molding Compound (SMC)

Als SMC (Sheet Molding Compound)
bezeichnet man sowohl einen Prozess
als auch einen verstarkten Ver-
bundwerkstoff. Ein “Faser-Matrix-Halb-
werkzeug”, bestehend aus einem Harz
(meist Polyester- oder Vinylesterharze),
Kurzglasfasern, mineralischen Fullstof-
fen und Additiven, unterliegt einem
Formpressverfahren und hartet unter
erhohter Temperatur und Druck aus.
Die Eigenschaften von SMCs sind in
der Europaischen Norm EN 14598
beschrieben.

SMC-Teile werden in groBen Mengen
in der Autoindustrie, z. B. als Spoiler
oder Heckklappen, eingesetzt, sind
jedoch auch in der Luftfahrt, auf dem
Elektro-/Elektronik-Sektor, in der
Bauindustrie und im Hobby- und
Freizeitbereich (z. B. Sportgerate) zu
finden.

Die Vorteile von SMC-Materialien sind:

B Elektrisch nicht leitend

m Entwicklung komplexer Designs
moglich (ahnliche thermische
Ausdehnung wie Stahl)

m Korrosionsbestandig

m Lackierfahig

m Okonomisch

B Geringes Gewicht

Flr Autohersteller ist ein geringes
Gewicht von groBem Interesse, da
SMC-Teile 20 % bis 30 % leichter sind
als ihre Pendants aus Stahlblech, was
fr Leichtbauldsungen unerlasslich ist.
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Vergleich der DEA-Ergebnisse zweier SMC-Proben bei unterschiedlichen Driicken im Werkzeug;

Darstellung der log lonenviskositat (Strich-Punkt-
Temperaturanstieg nach ca. 200 s kann auf die wahrend der Aushartung erzeugte Warme zurtckgefihrt
werden. Die gekennzeichneten lonenviskositaten betragen in linearer Skalierung 0,15E+08 and 3,1E+08

Ohm*cm fir die Messung bei 3 bar und 0,17E+0

In diesem Beispiel wurden zwei
SMC-Teile in einer Presse in einem
Versuchswerkzeug mit Mono-
trode-Sensor bei 135 °C bei zwei
verschiedenen Driicken untersucht:
3 bar (blaue Kurven) und 50 bar (rote
Kurven). Die Probendicken betrugen
ca. 5 mm und die Messfrequenz fur
jeden Test 1000 Hz.

Linien) und der Temperatur (gestrichelte Linien). Der

8 bzw. 5,0E+08 Ohm*cm flr die Messung bei 50 bar.

Es ist deutlich zu sehen, dass die
Aushéartung bei héherem Druck
schneller erfolgt. Die extrapolierte
Onsettemperatur, die ein Hinweis fur
die Bearbeitungszeit vor Beginn des
Aushérteprozesses ist, tritt in der
Messung bei 50 bar (rote Kurve)

27 Sekunden (ca. 20 %) fruher auf.
Verglichen mit dem Test bei 5 bar
weist die rote Kurve eine hohere
lonenviskositat (ca. 60 %) nach 580 s
auf. Diese Ergebnisse sind wichtig fur
die Prozessoptimierung.

NETZ5CH
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Verschiedene Applikationen — UV-Aushartung
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UV-Aushartung

Die lichtinduzierte Aushartung von
Lacken, Tinten, Klebstoffen, Verguss-
massen und Verbundwerkstoffen ist
zwar eine noch relativ neue Technolo-
gie, sie gewinnt jedoch immer mehr an
Bedeutung. Sie wird zunehmend in der
Automobilindustrie, in der Elektronik,
in der Medizintechnik, in der metallver-
arbeitenden Industrie sowie im
Maschinen- und Anlagenbau einge-
setzt.

Charakteristisch fur die UV-Aushartung
ist, dass die Reaktion innerhalb
klrzester Zeit — Ublicherweise in
Sekunden — verlauft. Somit kann zum
Beispiel die Weiterverarbeitung und
Qualitatskontrolle von beschichteten
Teilen unmittelbar erfolgen.

Zusatzlich sind UV-Lacke, Druckfarben
und Klebstoffe [6semittelfrei und
daher umweltfreundlich.

Insgesamt gibt es drei unterschiedliche
Typen von aushartenden Systemen:

m Radikal hartende Systeme

B Kationisch hartende Systeme

®m Dual hartende Systeme (thermische
und UV-Aushartung in einem
System)



Die Grafik zeigt die UV-Aushartung
einer flexiblen Dichtung, die zum
Schutz organischer LEDs (OLEDs) und
Solarzellen eingesetzt wird. Es
handelt sich um ein Ein-Komponen-
ten-Harz, das als diinne Schicht mit
einer Dicke von 200 um auf den
IDEX-Sensor aufgebracht wurde. Der
Sensor wurde im Laborofen platziert,
an den wiederum der Lichtleiter der
UV-Lampe angeschlossen wurde.

lon vise. fOhm®cm
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108 |

Die Belichtung wurde mit einer
Belichtungszeit von 60 s und einer
Intensitat von 55 bis 60 mW/cm? UVA
bei Raumtemperatur durchgefihrt.
Die Frequenz betrug 1000 Hz.
Wahrend der UV-Untersuchung stieg
die lonenviskositdt nach nur 17 s an;
der Gesamtanstieg nach ca. 400 s

(= 6,7 min) betrug ca. 4 GréBen-
ordnungen.

Dieses Ergebnis veranschaulicht, dass

mittels DEA auch die Beschreibung
schneller Reaktionen gelingt.

Time /s

DEA-Messung an einem UV-hartenden Klebstoff auf Basis eines modifizierten Epoxidharzes

NETZ5CH
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Unterschiedliche Applikationen — Simultane DEA-DMA und
DEA-Rheologie

lon wise. AOhm®cm

5

Onset*: 98.2 5, 107TE+08 Ohm*em

Peak: 381 s, 0.21658+08 Ohm*cm

Harzinjektionsverfahren (engl. Resin Transfer Molding, RTM)

Das Harzinjektionsverfahren (RTM) ist
ein weiteres geschlossenes Formge-
bungsverfahren zur Herstellung
dreidimensionaler komplexer Formen
oder Sandwich-Strukturen (mit z. B.
Schaum als Kernmaterial).

Im RTM-Prozess wird eine Mischung
aus flissigem Harz und Katalysator in
ein geschlossenes Formwerkzeug
eingespritzt, das bereits die trockenen
verstarkenden Fasern, wie Matten
oder Preforms, enthalt. Nach der
Aushartung (bei erhéhter Temperatur
und moderatem Druck) wird das
Werkzeug wieder gedffnet und das
fertige Bauteil entnommen.

Omset®: 258.3 5, 24TBE+IE Ohm"cm

50.0

100.0

150.0

2000

250.0 300.0

Time fs

350.0 400.0

DEA-Ergebnisse einer Messung an einem CFK-Werkstoff auf Epoxidharz-Basis

Je nach Applikation kann die Ver-
starkung aus Naturfasern oder Fasern
aus Glas, Kohlenstoff oder Aramid
bestehen. Typische Harzarten sind
Polyester, Vinylester, Epoxid oder
Phenol. Die Auswahl von Polymer und
Verstarkung bestimmt die mechani-
schen Eigenschaften und die Ober-
flachenbeschaffenheit des Formteils.

RTM wird unter anderem haufig in der
Automobilindustrie, in Windkraftanla-
gen, auf dem Bausektor, in der
Luftfahrt und im Motorsport einge-
setzt. Primares Ziel hier ist die Leicht-
bauweise.

Ein kohlefaserverstarktes Epoxidharz
wurde in einem Werkzeug unter
Verwendung eines Tool Mount-Sensors
(TMS™) bei 80 °C und einer Frequenz
von 10 Hz untersucht.

Der Sensor war mit Glas beschichtet,
um einen Kurzschluss durch die
Kohlefasern (Uberbriickung der
Elektroden) auszuschlieBen.

Wie im links stehenden Plot dargestellt
findet die Aushartung in zwei Stufen
statt. Die erste Stufe durchlauft mehr
als drei GréBenordnungen in der
lonenviskositat und erreicht bei ca.

170 s ein erstes Plateau; die zweite, viel
kleinere Stufe folgt unmittelbar darauf.
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Umfassende Materialcharakterisierung durch Kopplung mit DMA oder Rheologie

Da sich die Konsistenz von Duromeren
wahrend der Aushartung vollkommen
andern kann (z. B. von einer Flussigkeit
zu einem steifen Festkorper), ist es
oftmals schwierig, alle interessanten
Details mit nur einer einzigen analy-
tischen Methode zu untersuchen.

Deshalb kann die DEA 288 Epsilon
entweder an den dynamisch-mecha-
nischen Analysator DMA 242 E Artemis
oder an ein Rheometer, wie dem Mars
[Il von Thermo Fisher Scientific, zur
Durchfiihrung simultaner DEA-DMA-
oder DEA-Rheologie-Messungen,
gekoppelt werden. Fir eine weiter-
fihrende Analyse erhalt man somit
Ergebnisse zweier sich erganzender
Methoden in einer einzigen Messung.

[

T in . ni

Probenhalter fiir simultane DMA-DEA-Messungen

Fir DMA-DEA-Messungen wird ein
spezieller Kompressions-Probenhalter
mit Mini-IDEX-Sensor und DMA-Behal-
ter fur flGssige Proben ausgestattet.
Wahrend mittels DMA Gelierung und
Glaslbergang in einem Harz bestimmt
werden konnen, ist die DEA im Bereich
der minimalen Viskositat und gegen
Ende der Aushartung empfindlicher.

Durch Verknlpfung von dielektrischer
(thermischer) Analyse mit Rheologie
lassen sich die zuganglichen Frequen-
zen auf den Bereich von 10 Hz bis
10° Hz erweitern. Dadurch sind Ein-
blicke in die FlieBeigenschaften von
Harzen, z. B. flr das Harzinjektions-
verfahren, méglich.

DEA 288 Epsilon mit wiederverwendbarem TMS™-
Sensor (Kammsensor mit 0,5 mm
Elektrodenabstand), integriert in ein MARS Il
Rheometer (Platte-Platte, Abstand >0,6 mm)

Kombinierte Analyse von

DEA-DMA und DEA-Rheologie
liefert Informationen liber

m Harzfluss (Rheologie)

® Minimale Viskositat
(DEA/Rheologie)

m Gelierung (DMA/Rheologie)
m Verglasung (T ) (DMA)

m Reaktivitat (Anstieg der
DEA-Kurve)

B Ende der Aushartung (DEA)
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Die NETZSCH-Gruppe ist ein deutsches mittelstandisches Unternehmen des
Maschinen- und Geratebaus in Familienbesitz mit weltweiten Produktions-,
Vertriebs- und Servicegesellschaften.
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