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Analysieren & Prifen

Thermische Charakterisierung von Polymeren

Thermoplaste, thermoplastische Elastomere, Elastomere und Duromere

Leading Thermal Analysis =



Die Welt der Polymere

Polymermaterialien haben die Welt,

in der wir leben, zu einem GroBteil
verandert; ohne sie ware die Welt nicht
so, wie wir sie heute kennen. Sie Uben
eine Faszination auf uns aus und haben
eine betrachtliche Auswirkung auf unser
tagliches Leben. Polymere dienen nicht
nur zur Herstellung von Kunststoff-

und Gummiteilen, sondern auch von
Fasern, Folien, Klebstoffen, Farben

und Lacken. Die Mdglichkeit, sie zu
recyceln, machen sie unter dkologischen
und 6konomischen Aspekten noch
interessanter.

Duromere

Elastomere

Die Forschungsarbeit von Henri
Braconnot um 1830 duirfte wohl

das erste Beispiel fur die moderne
Polymerwissenschaft sein. In
Zusammenarbeit mit weiteren
Wissenschaftlern entwickelte er
Derivate des natdrlichen Polymers
Zellulose, wodurch die Herstellung von
neuen, halbsynthetischen Materialien,
wie Zelluloid und Acetylzellulose,
maoglich wurde. Seitdem wurden acht
Nobelpreise an die Polymerwissenschaft
verliehen.

Vor 50 Jahren existierten noch nicht
alle Materialien, die heute fur uns
selbstverstandlich sind. Durch das
fortschreitende Verstandnis von
Polymeren und hinzukommende

neue Anwendungen gibt es keinen
Grund zur Annahme, dass diese
»Polymerrevolution” in nachster Zeit zu
Ende gehen wird.

Die Bedeutung von Polymeren in
unserem taglichen Leben kam nicht
willkiirlich, sondern resultiert aus
den sich uns bietenden Vorteilen:

®m Geringes Gewicht

m Gutes thermisches und elektrisches
Isoliervermégen

m Korrosionsbestandigkeit

m Chemisch inert

m Hohe Festigkeit und Formstabilitat
m Abrasionsbestandigkeit

m Bestandigkeit gegen Abnutzungs-
effekte

m Gute Einfarbbarkeit

m Potential fir dekorative Oberflachen-
effekte

B Geringe Herstellkosten

Thermoplaste

Polymere

Thermoplastische Elastomere



Thermische Analyse

Wahrend der Herstellung, Verarbeitung
und Anwendung von Polymeren werden
diese oftmals temperaturabhangigen
Strukturanderungen ausgesetzt. Zur
Charakterisierung von Polymeren

ist heute die Thermische Analyse in
Industrie und Forschung allgemein
akzeptiert. Die verschiedenen
Applikationen werden durch nationale
und internationale Normen unterstitzt
(ISO, EN, ASTM, DIN, etc.) und wei-
tere Normen zur Beschreibung von
Polymeren entstehen zunehmend.

Mit thermoanalytischen Messmethoden
werden thermische Umwandlungen
(DSC, DMA, DIL, LFA), chemische
Reaktionen und Zersetzungen (TG,
DSC, DEA, Rheologie), viskoelastische
Eigenschaften (DMA, Rheologie) und
Temperatur- und Warmeleitfahigkeiten
(HFM, GHP, LFA) von Polymeren in
Abhangigkeit von der Temperatur,
Heizrate, Deformation und Atmosphare
gemessen. Neben der Bestimmung

der thermischen Eigenschaften von
Polymermaterialien und -produkten
kénnen sie auch zur Ermittlung der
Zusammensetzung von Kunststoff- und
Gummimischungen eingesetzt werden.
Einen gesteigerten Informationsgewinn
erhalt man Gber die Produktions-
bedingungen oder Verarbeitungs-
geschichte spezifischer Proben im
Vergleich zu Referenzproben.

Thermoanalytische Messaufgaben

Die Vielseitigkeit thermoanalytischer
Testmethoden er6ffnet einen breiten
Anwendungsbereich fur Polymer-
untersuchungen, wie z. B.:

m Spezifische Warme

m Thermische Umwandlungen

m Schmelz-, Kristallisations- und
Reaktionsenthalpien

m GlasUbergangstemperaturen
m Kristallinitatsgrad
B Thermische Stabilitat

m Oxidations-Induktions-Zeit/Tempera-
tur OIT, OOT

m Viskoelastisches Verhalten

B Elastizitdtsmodul

B Reaktionskinetik

®m Analyse der Zusammensetzung

m Thermischer Langenausdehnungs-
koeffizient

m Fullstoffgehalt

m \Warme-/Temperaturleitfahigkeit usw.
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Die Thermische Analyse ist pradestiniert
fur diese Messaufgaben. Qualitats-
kontrolle/-sicherung, Wareneingangs-
kontrolle und Materialauswahl kénnen
sicher und einfach durchgefthrt
werden. Auch in der Forschung und
Entwicklung neuer Materialien ist die
Thermische Analyse ein zuverlassiges
Werkzeug zur Untersuchung einer
Vielzahl von Materialeigenschaften.

Das breite Produktportfolio und
Applikationswissen von NETZSCH
Analysieren & Prifen zahlen zu den
Besten auf dem Markt, um den hohen
Ansprichen bei der Herstellung
zuverlassiger und hochmoderner
Technologien gerecht zu werden.

Unsere Losungen bestehen aus
bewadhrten Testmethoden flr F&E
und Qualitatskontrolle flr nahezu
alle Materialtypen, die in den
verschiedensten Bereichen der
Polymerindustrie eingesetzt werden.



Dynamische Differenz-Kalorimetrie

Dynamische Differenz-Kalorimetrie

Die Dynamische Differenz-Kalorimetrie
(DDK, engl. Differential Scanning
Calorimetry DSC) ist eine der am
haufigsten eingesetzten Methoden der
Thermischen Analyse. Sie ermdglicht
die Analyse nahezu aller energetischen
Effekte, die in einem Festkorper

oder einer Flussigkeit wahrend der
thermischen Behandlung auftreten.
Die DSC-Analyse gemal3 ISO 11357
liefert wertvolle Informationen fur die
Forschung und Qualitatskontrolle von
Polymeren:

B Thermophysikalische
Eigenschaften
Spezifische Warme

® Produktidentifizierung und
-charakterisierung
Schmelz-/Kristallisationstemperaturen
Schmelz-/Kristallisationsenthalpien
Vernetzungstemperaturen
Vernetzungsenthalpien
Glastbergangstemperaturen
Kristallinitatsgrad

B Erweiterte Materialanalyse
Zersetzungseffekte
Oxidationsstabilitat (OIT, OOT)
Reaktionskinetik
Aushartegrad
Reinheitsbestimmung von Additiven
Aushartung mittels UV-Strahlung
Stabilitat unter Druck
Peak Separation

B Produkt-/Verarbeitungs-
informationen
Wareneingangskontrolle
Thermomechanische Vorgeschichte
Schadensanalyse
Analyse von Wettbewerbsprodukten
Prozessoptimierung

B Thermokinetik
Reaktionsverhalten
Vorhersagen
Prozessoptimierung

DSC 204 F1 Phoenix®

Fur Standardapplikationen eignen sich
die DSC 214 Poylama und DSC 204
F1 Phoenix® bestens. Sie sind einfach
zu bedienen und kénnen von -180 °C
bis 600/700 °C bzw. von -170 °C bis
600 °C betrieben werden.

Neben thermisch aktivierten Reaktionen,
die mittels konventioneller DSC unter-
sucht werden, lassen sich auch
kationische Polyadditionen und
radikalische Polymerisationen mittels
UV-Strahlung mit ausreichend hoher
Energie testen. Fur diese Zwecke ist

die Photo-DSC 204 F1 Phoenix®
pradestiniert.

DSC 214 Polyma



Zahlreiche physische Prozesse und
chemische Reaktionen werden vom
Umgebungsgasdruck beeinflusst. Um

in diesen Fallen Gegebenheiten in

der Praxis zu erftillen, mussen DSC-
Messungen daher unter einem héheren,
definierten Druck durchgefiihrt werden.
Die Hochdruck-DSC 204 HP Phoenix®
analysiert thermische Effekte im
Druckbereich von Vakuum bis 15 MPa
(150 bar) und — je nach Art des Gases —
bei Temperaturen zwischen -150 °C und
600 °C. Die Atmosphare im Proben-
raum kann statisch oder dynamisch
gewahlt werden. Die elektronische
Druckiberwachung und -regelung
sorgt zusammen mit der prazisen
Regelung des Spulgasflusses fur eine
ausgezeichnete Genauigkeit und
Reproduzierbarkeit der Messergebnisse.
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DSC 204 HP Phoenix®

Photo-DSC 204 F1 Phoenix®

Weiterflihrende Informationen

www.netzsch.com/n19844



Thermogravimetrische Analyse (TGA) und
Simultane Thermische Analyse (STA)

Thermogravimetrie

Die Thermogravimetrie (TG) oder
Thermogravimetrische Analyse (TGA)
ist eine etablierte thermoanalytische
Messmethode zur Ermittlung von
Masseanderungen als Funktion

der Temperatur oder Zeit. Sie wird
in der Forschung & Entwicklung

flr verschiedene Materialien und
Werkstoffe — fest oder flussig —
eingesetzt, um Informationen Uber
deren thermische Stabilitat und
Zusammensetzung zu erhalten.

Insbesondere in der polymerverarbeiten-
den Industrie wurde die TG in den
letzten Jahrzehnten zunehmend in der
Qualitatskontrolle und -sicherung von
Rohmaterialien und in der Waren-

eingangskontrolle sowie in der
Schadensanalyse von Fertigteilen
eingesetzt.

Die thermogravimetrische Analyse ist
eine sinnvolle Erganzung zu der am
haufigsten eingesetzten thermischen
Analysentechnik DSC. Sie liefert
zusatzliche Informationen und rundet
somit die Polymercharakterisierung ab.

Verschiedene internationale Normen
beschreiben die allgemeinen Prinzipien
der Thermogravimetrie fur Polymere
(ISO 11358) oder beziehen sich auf
spezifische Applikationen, wie z. B. die
Analyse der Zusammensetzung von
Gummimischungen (ASTM D6370).

TG 209 F1 Libra®

Der vertikale Aufbau unserer Thermo-
mikrowaagen mit oberschaliger Proben-
anordnung gewahrleistet nicht nur
eine einfache Bedienbarkeit, sondern
auch eine Gasfuhrung in Richtung der
natdrlichen Konvektion (Gase steigen
mit zunehmender Temperatur nach
oben). Dies und das zusatzlich geringe
Kontaminationsrisiko eignen sich
hervorragend fur die Kopplung mit
Emissionsgasanalyse, wie Massen-
spektrometrie, FT-IR-Spektroskopie
und/oder GC-MS (Gaschromatografie-
Massenspektrometrie).

FUr Routinemessungen rund um die
Uhr hilft lhnen der automatische
Probenwechsler (ASC).

TG 209 F3 Tarsus®



Simultane Thermische Analyse

Simultane Thermische Analyse
bezeichnet die gleichzeitige Anwendung
von Thermogravimetrie (TG) und
Dynamischer Differenz-Kalorimetrie
(DSC) auf ein und dieselbe Probe

in ein und demselben Gerat. Die
Vorteile liegen auf der Hand: Die
Messbedingungen sind fur beide
Signale, TG und DSC, vollkommen
identisch (gleiche Atmosphare,
Gasflussrate, Heizrate, Dampfdruck
der Probe, thermischer Kontakt
zum Probentiegel und Sensor,
Strahlungseinflisse etc.). Daraus
resultiert, zusatzlich zum erhohten
Informationsgehalt, ein erhdhter
Probendurchsatz.

Unsere DSC-, TG- und STA-Geréate
arbeiten gemaB aller relevanten Gerate-
und Applikationsnormen einschlieBlich
ISO 11357, ISO 11358, ASTM E967,
ASTM E968, ASTM E793, ASTM D3895,
DIN 51004, DIN 51006, DIN 51007.

Informationen aus TG-Kurven

Massenanderung

Temperaturstabilitat

Einschatzung der Produktlebensdauer

Oxidations-/Reduktionsverhalten

Fullstoffgehalt

Gehalt an Feuchtigkeit und fluchti-

gen Substanzen

Zersetzung

B Analyse der Zusammensetzung von
Materialien, die aus mehreren Kom-
ponenten bestehen

®m Thermokinetische Analyse

Informationen aus DSC-Kurven

Spezifische Warme
Schmelz-/Kristallisationsverhalten
Fest-/Fest-Umwandlungen
Polymorphe Umwandlungen
Kristallinitatsgrad
Glastbergangstemperaturen
Vernetzungsreaktionen
Oxidationsstabilitat

Thermokinetische Analyse

Reinheitsbestimmung von Additiven

NETZ5CH

STA 449 F1 Jupiter®
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Vielzahl an STA-Probenhaltern

Weiterflihrende Informationen

www.netzsch.com/n19844
www.netzsch.com/n32638



Thermische Analyse gekoppelt mit Emissionsgasanalyse (EGA)
und Thermomechanische Analyse (TMA)/Dilatometrie (DIL)

Thermische Analyse gekoppelt mit Emissionsgasanalyse (EGA)

Spitzenergebnisse in Polymerforschung
und -charakterisierung werden durch
die intelligente Kopplung von TG-,
DSC-, STA- und TMA/DIL-Systemen

an Massenspektrometer (MS),
Gaschromatograf-Massenspektrometer
(GC-MS) oder Fourier-Transform-
Infrarot- (FT-IR) Spektrometer erreicht.
Moderne Kopplungstechniken schlieBen
auBerdem die simultane Kopplung von
MS und FT-IR oder GC-MS und FT-IR an
das Thermoanalysegerat mit ein.

Der einzigartige Adapter gestattet
selbst die gleichzeitige Verwendung des
automatischen Probenwechslers (ASC).

TG-FT-IR-Kopplung Uber eine externe FT-IR-Gaszelle

Weiterfiihrende Informationen

www.netzsch.com/n25434

Kopplungsmaéglichkeiten

m TG-, DSC-, oder STA-MS Uber
Kapillarkopplung

B STA-MS Uber Skimmer®-Kopplung

B TG-, oder STA-GC-MS

B TG-, DSC- oder STA-FT-IR

m TMA-MS

m DIL-MS

Die freigesetzten Gase werden direkt in
den Gasanalysator mittels beheizbarer
Kapillare (MS) oder Transferleitung
(FT-IR) Uberfuihrt. Neben der Unter-
suchung der Zersetzung werden

diese Systeme auch zur Analyse der
Zusammensetzung, von Verdampfung
und von Feststoff/Gas-Reaktionen
herangezogen.

Informationen aus der Kopplung mit
der Gasanalyse

m Analyse der Zusammensetzung
Polymere
Weichmacher
Losemittel
Additive

m Verdampfung
Dampfdruck
Sublimation

B Zersetzung
Entwdsserung
Stabilitat
Restlosemittel
Pyrolyse

B Feststoff-Gas-Reaktionen
Verbrennung
Oxidation
Adsorption/Desorption

STA-GC-MS-Kopplung



Thermomechanische Analyse und Dilatometrie

Thermomechanische Analyse (TMA)
und Dilatometrie (DIL) sind zwei der
wichtigsten Charakterisierungsmetho-
den im Bereich der Thermischen
Analyse. Die Dilatometrie bestimmt

die Ldngenanderung von Proben unter
vernachlassigbarer Kraft (DIN 51045).
Die eng verwandte TMA-Methode
bestimmt Dimensionsanderungen von
Feststoffen, Fllssigkeiten oder pastdsen
Materialien als Funktion der Temperatur
und/oder Zeit unter definierter statischer
Belastung (DIN 51 005, ASTM E831,
ASTM D696, ASTM D3386, ISO 11359).

Mit der TMA 402 F1 Hyperion®
kdnnen zusatzlich Messungen unter
Biegung, Zug und Penetration unter
Kraftmodulation durchgefihrt werden.
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Auswahl an TMA 402-Probenhaltern

Weiterfiihrende Informationen

www.netzsch.com/n30304
www.netzsch.com/n86481

Untersuchungen sind méglich an
Kunststoffen und Elastomeren, Farben
und Farbstoffen, Klebstoffen, Folien,
Fasern und Verbundwerkstoffen.

Die Dilatometer und TMA-Systeme
von NETZSCH fur Polymere und
Verbundwerkstoffe erflllen die
entsprechenden Geratenormen und
applikations-/materialbezogenen
Prifvorschriften fur Dilatometrie und
thermomechanische Analyse.

DIL 402 C

NETZ5CH

Informationen aus TMA-/DIL-Kurven

Thermische Ausdehnung
Thermischer Ladngenausdehnungs-
koeffizient
Volumenausdehnung
Dichtedanderung

Schrumpfen
Glastbergangstemperaturen
Erweichungspunkte
Penetrationsverhalten
Phaseniibergange
Kriechverhalten
Anisotropisches Verhalten
Elastizitatsmodul
Thermokinetik

WLTISCH
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Dynamisch-mechanische Analyse (DEA) und Dielektrische

Analyse (DEA)

Dynamisch-mechanische Analyse

Mit der Dynamisch-mechanischen
Analyse (DMA oder DMTA) werden

die mechanischen Eigenschaften

einer Probe unter oszillierender
Belastung quantitativ in Abhangigkeit
von Temperatur, Zeit, Frequenz und
Deformation bestimmt (DIN 53513, DIN
EN ISO 6721, DIN 53440, DIN-IEC 1006,
ASTM D4065, ASTM D4092, ASTM
D4473, ASTM D5023, ASTM D5024,
ASTM D5026, ASTM D5418).

Die Ergebnisse spiegeln die visko-
elastischen Eigenschaften des Proben-
materials wieder, indem typischerweise
E' (Speichermodul), E" (Verlustmodul)
und tand (Verlustfaktor) gegen die
Temperatur aufgetragen werden.

Die DMA identifiziert Ubergangs-
bereiche, wie Glastbergange in
Kunststoffen und Harzen, und kann fur
die Produktentwicklung oder Quali-
tatskontrolle im Temperaturbereich von
-180 °C bis 600 °C eingesetzt werden.

Dynamisch-mechanische Tests
unterstiitzen die Forschung und
Qualitatskontrolle von Polymeren

R&D: DMA ist eine sehr empfindliche
Methode zur Erzeugung mechanischer
Eigenschaftsdaten von Polymeren

und Verbundwerkstoffen, vor allem

im Rahmen der Produktentwicklung

in der Industrie, wie z. B. in der
Automobilbranche.

Qualitatskontrolle: a- und B-Uber-
gange koénnen als Kriterien fur Verglei-
che zwischen eigenen Erzeugnissen und
Standard- bzw. Wettbewerbsprodukten
herangezogen werden.

Unsere DMA-Experten helfen Ihnen,
die richtige Herangehensweise an
spezifische Applikationen zu finden und
stehen lhnen gerne beratend zur Seite.

10

DMA 242 E Artemis

Informationen aus DMA-Kurven

m Daten hinsichtlich Steifigkeits- und
Dampfungsverhalten (Modulwerte
und Dampfungsfaktor unter den
verschiedensten Bedingungen)

m Daten Uber die Zusammensetzung
und Struktur von Polymerblends
(Vertraglichkeit)

B Glastubergangstemperaturen hoch

vernetzter, amorpher oder teil-

kristalliner Polymere und Verbund
werkstoffe

Aushartung/Nachhartung

Alterung

Kriechen und Relaxation

Stress und Strain Sweeps

Multifrequenztests

Vorhersage des Materialverhaltens

mittels Zeit-Temperatur-Super-

position (TTS)-Experimenten

B Immersionstests

Spezieller Probenhalter mit kugelférmigem Fihlstempel
fur die Aushartung niederviskoser Flissigkeiten

Weiterfiihrende Informationen

www.netzsch.com/n52473



Dielektrische Analyse

Wahrend des Ausharteprozesses
reaktiver Harzsysteme kénnen viele
Fragen auftreten:

m Bei welcher Temperatur bzw. nach
welcher Zeit beginnt das Harz auszu-
harten?

m Wie hoch ist die Reaktivitat?

m Wann ist die Aushartung beendet?

m st das Ausharteprofil fir jede Positi-
on im Werkzeug identisch?

m Wie kann der Aushartezyklus
optimiert werden, um Energie und
Kosten zu sparen?

m Existiert Potential zur Nachhartung?

Fur die Untersuchung des Ausharte-

verhaltens reaktiver Duroplaste, Ver-

bundwerkstoffe, Klebstoffe und Lacke
hat sich die Dielektrische Analyse (DEA)
nach ASTM E2038 oder E2039
bewahrt.

Die DEA erlaubt die Messung von
Anderungen der dielektrischen Eigen-
schaften wahrend der Aushartung.
Die Flussigkeit bzw. das pastdse Harz
wird dabei in direkten Kontakt mit
zwei Elektroden (dielektrischer Sensor)
gebracht. AnschlieBend wird eine
sinusférmige Spannung (Anregung)
angelegt und der resultierende
Stromfluss (Antwort) zusammen mit

der Phasenverschiebung zwischen
Spannung und Stromfluss gemessen.
Beide GroBen, Stromfluss und Phasen-
verschiebung, werden zur Bestimmung
der lonenmobilitat (lonenleitfahigkeit)
und der Ausrichtung der Dipole
herangezogen. AuBerdem dienen
diese Effekte dazu, die dielektrischen
Eigenschaften Permittivitat E' und den
Verlustfaktor E” zu berechnen. Fur
die Aushartung ist die lonenviskositat
von besonderem Interesse. Sie ist der
reziproke Wert der lonenleitfahigkeit,
der proportional zum Verlustfaktor
verlauft.

Der Einsatz der DEA beschrankt sich
nicht nur auf das Labor, sondern

sie kann auch in-situ bei Aushartungen
im Werkzeug unter realen Prozess-
bedingungen angewendet werden.

Fur die Produktionsiberwachung und
Fertigungskontrolle |&sst sich z. B.

ein bestimmter lonenviskositatswert
vorgeben, der die Presse 6ffnet, wenn
das Formteil hinreichend ausgehartet
ist. Die dadurch bedingte geringere
Zykluszeit und der damit héhere Durch-
satz flhren zu geringeren Produktions-
kosten, die eine Preisreduzierung des
Endproduktes ermoglichen.

DEA 288 Epsilon — Laborversion
mit bis zu acht Kanélen

NETZ5CH

Das modulare Konzept der DEA 288
Epsilon ist bestens geeignet fur die
Untersuchung des Ausharteverhaltens
von Duroplasten, Klebstoffen, Lacken
und Beschichtungen in beinahe jedem
Anwendungsfall. Die Laborversion mit
bis zu acht Kanalen kann in Verbindung
mit dem neu konstruierten Ofen mit
Kihloptionen in Forschung & Entwick-
lung eingesetzt werden. Die Industrie-
versionen sind fur die Produktionsiiber-
wachung und Fertigungskontrolle
vorgesehen und mit bis zu 16 Kandlen
ausgestattet.

DEA-Messaufgaben

lonenviskositat

Reaktivitat

Aufzeichnung der Aushartung
Aushartegrad
Glastbergangstemperatur
Prozesstberwachung und
-optimierung
Diffusionseigenschaften

m Alterungs- und Zersetzungseffekte

DEA 288 Epsilon — Industrieversion mit zwei Kanalen

Weiterfiihrende Informationen

www.netzsch.com/n54985
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Thermokinetics und Laserflash-Technik (LFA)

Das Advanced Software-Modul Thermokinetik

Die Kenntnis des Verhaltens verschiede-
ner Polymermaterialien unter unter-
schiedlichen Temperatur- und Druck-
bedingungen ist ausschlaggebend fur
deren Herstellung. Nur die Kenntnis
des Materialverhaltens gewahrleistet,
dass kein Materialversagen im An-
wendungsfall auftritt.

Heute kommen viele Polymertypen

auf den Markt, die ein verbessertes
Verhalten im Vergleich zu Vorganger-
Materialien versprechen oder neuen
Applikationsanforderungen gerecht zu
werden scheinen. Dennoch kann sich ihr
thermisches Verhalten wahrend des
Herstellungsprozesses oder spater als
Endprodukt als kritisch erweisen. Zeit-
und temperaturabhdngige Ausharte-
reaktionen spielen hier eine wichtige
Rolle. Zudem kénnen Schwankungen im
Harter-System auftreten, die besondere
Aufmerksamkeit verlangen.
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NETZSCH Thaemokingtics
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Das NETZSCH Advanced Software-
Modul Thermokinetics ist in der Lage,
fdr jeden chemischen Prozess mit
temperatur- und zeitabhangigen
Reaktionen (z. B. Vernetzung, Aus-
hartung, Zersetzung) kinetische
Modelle aufzustellen. Die Software
erlaubt es, Vorhersagen zum Reaktions-
verhalten unter anwenderdefinierten
Temperaturbedingungen zu treffen und
somit den Prozess zu optimieren.

Mit Hilfe der Software kann man
unterschiedlichste Arten von thermi-
schen Messkurven analysieren, die die
Anderung von Materialeigenschaften
wahrend eines Reaktionsprozesses
aufzeigen. Dies schlieBt DSC-, TG-, DIL-,
DMA-, DEA-, Rheologie-, FT-IR- und
Massenspektrometer-Daten mit ein.
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Die zwei Hauptaufgaben der
Thermokinetik:

m Vorhersage — Verhalten der Polymer-
reaktion fur ein neues Temperatur-
programm vorherzusagen

m Optimierung — das optimale Tempera-
turprogramm zu finden, um ein gege-
benes Verhalten der Polymerreaktion zu
erreichen

Die Software erlaubt die Analyse hetero-

gener Reaktionen, einschlieBlich Phasen-

grenz-Reaktionen, Reaktionen mit Diffu-
sion und Nukleierung sowie Reaktionen

mit teilweiser Diffusionskontrolle, wie z. B.

den Ubergang vom Glaszustand in den er-

weichten Zustand. Die Analyse in Thermo-
kinetics bestimmt die Anzahl an Reaktions-
stufen, die zur formalen Beschreibung des

Reaktionsfortgangs notwendig sind und

auBerdem fur jede Stufe individuell:

m Reaktionstyp

m Aktivierungsenergie

m Reaktionsordnung

m Andere kinetische Parameter

Verschiedene Methoden der
kinetischen Analyse und Vorhersagen
sind im Programm integriert

m Modellfreie kinetische Analyse (Fried-
man, Ozawa-Flynn-Wall und ASTM E698)

m Modellanpassung mittels multivariater
nicht-linearer Regression (Modelldefini-
tion; mehrstufige Reaktionen, 18 unter-
schiedliche Reaktionstypen, F-Test in
Bezug auf die Anpassungsqualitat und
Signifikanz einer zusatzlichen Stufe,
grafische Darstellung)

m Mehrstufige Reaktionen (bis zu sechs
Stufen)

m Vorhersage fir isotherme Bedingungen
und Vorhersagen auf der Basis eines
anwenderdefinierten Temperaturpro-
gramms



Laserflash-Technik (LFA)

Warme- und Temperaturleitfahigkeit sind
die wichtigsten thermophysikali-schen
Materialparameter fiir die Beschreibung
der Warmetransport-eigenschaften

eines Werkstoffes oder Bauteils. In der

Entwicklung und Qualitats-kontrolle wird

die Leistungsfahigkeit der Materialien

standig hinterfragt. Einige der Fragen in
diesem Zusammenhang sind:

m Wie verhalt sich ein spezieller Werkstoff
in einem thermisch belasteten System?

m Welches ist das ideale Beschichtungs-
material?

m Wie kann der Warmeaustausch einer
elektronischen Komponente verbessert
werden?

m Wie legt man ein Warmeaustausch-
system aus, um die erforderliche Leis-
tungsfahigkeit zu erreichen und welche
Materialien verwendet man am besten?

Fur die Beantwortung dieser Fragen, hat
sich die Laserflash-Technik (LFA) als ein
schnelles und zuverlassiges Werkzeug
etabliert. Es handelt sich dabei um
eine Absolutmethode zur Bestimmung
thermophysikalischer Eigenschaften,
einschlieBlich der spezifischen Warme.
Diese Daten kénnen anschlieBend wie folgt
verwendet werden:
m Zur Vorhersage des Warme-
transports und des Temperaturprofils als
Ausgangspunkt fur die Be-
schreibung des Prozessverhaltens
m FUr die Temperatur- und Warme-
leitfahigkeit als Eingangsdaten fur die
numerische Simulation.

QDO

NETZ5CH

Die Optimierung des Produktions-/ 467 HyperFlash sind Untersuchungen
Formgebungsprozesses durch z. B. von dinnen und hoch leitenden
Finite-Element-Simulationen bedingt Materialen moglich, aber auch von
die Kenntnis thermophysikalischer 2- und 3-Schichtstrukturen und somit
Eigenschaften nicht nur im Festkorper- beispielsweise auch die Analyse des

bereich, sondern auch bei Temperaturen  Einflusses von Beschichtungen auf

unter- und oberhalb des Glastbergangs.  die WarmeUbertragung unter realen
Bedingungen.

Fur Standard-Polymerapplikationen

im Temperaturbereich von -100 ° bis Die LFA 467 HyperFlash erfullt
500 °C ist die kompakte LFA 467 alle relevanten nationalen und
HyperFlash erhaltlich. Der integrierte internationalen Gerate- und
Probenwechsler kann bis zu 16 Proben Anwendungs-Normen (z. B. ASTM
in einer Messserie testen. Mit der LFA E1461, DIN EN 821).

!|

LFA 467 HyperFlash

Weiterfiihrende Informationen

GroBe Auswahl an Probentragern — auch fr Flussigkeiten, Pulver, www.netzsch.com/n23034
Fasern und zur Untersuchung des anisotropen Verhaltens
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Isolationsprifung mit HFM und GHP

Materialien mit geringen Warme-
leitfahigkeiten, wie z. B. Isolations-
werkstoffe, konnen mit dem Warme-
flussmesser (HFM, Heat Flow Meter)
oder der geschiitzten Plattenapparatur
(GHP, Guarded Hot Plate) untersucht
werden.

HFM- und GHP-Apparaturen von
NETZSCH basieren auf allen relevanten
Applikations- und Industrienormen.

m ASTM C177, ASTM C335-05AeT,
ASTM C1363-05, ASTM D5470-
06, ASTM E1530-06, ASTM F433-
02(2009), ASTM C1363-05

m DIN EN 12667/12939, DIN EN 13163

m SO 8301, ISO 8302, ISO 8894-1
(EN 993-14), ISO 8894-2 (EN 993-15)

m JISA 1412

Warmeflussmesser

Warmeflussmesser sind prazise, schnell
und einfach zu bedienende Gerate zur
Messung der Warmeleitfahigkeit von
Dammstoffen (z. B. Polystyrol- oder
Polyurethanschaumen). Die Gerate der
HFM 436 Lambda-Serie verdanken ihre
Schnelligkeit und Genauigkeit einer
patentierten Temperaturregelung und
Warmefluss-Messtechnik. Die hohe
Stabilitat Uber mehrere Tage hinweg
flhrt zu einer ausgezeichneten Wie-
derholbarkeit der Messungen. Dies ist
besonders wichtig zur Durchfiihrung
von Alterungstests oder fur die Untersu-
chung der Langzeitbestandigkeit eines
Produkts.

HFM 436 Lambda

Die HFM 436 Lambda erlaubt dem
Anwender, eine genaue Kraft auf die
Probe aufzubringen, wodurch die Dicke
und somit auch Dichte pressbarer Mate-
rialien eingestellt werden kann. Diese
optionale Funktion sorgt fir einen
engen Kontakt der Platten mit den Pro-
ben Uber die gesamte Oberflache, um
einen minimalen und einheitlichen Kon-
taktwiderstand zu garantieren - zwei
Voraussetzungen fur reproduzierbare
Warmeleitfahigkeitsergebnisse.

Die HFM 436-Serie besteht aus vier
Gerateversionen, die den Plattentempe-
raturbereich von -30 °C bis 100 °C
abdecken. Die maximale ProbengréBe
reicht von 305 mm x 305 mm x 100 mm
bis 610 mm x 610 mm x 200 mm.

Weiterfiihrende Informationen

www.netzsch.com/n17774



Geschitzte Plattenapparatur

Die GHP 456/476 Titan® ist das ideale
Werkzeug fur Forscher und Wissen-
schaftler im Bereich der Prifung von
Isolationsmaterialien. Das GHP-Prin-
zip basiert auf einer absoluten Mess-
methode und bendtigt deshalb keine
Kalibrierstandards.

Diese GHP bietet optimale Genauigkeit —
unabhdngig vom Temperaturbereich.
Durch die Kombination von innovativer
Technologie und den héchsten Quali-
tatsstandards hat NEZSCH eine robuste
und anwenderfreundliche Apparatur
konzipiert, die durch Verlasslichkeit und
Genauigkeit im Temperaturbereich von
-160 °C bis 250 °C besticht.

Zur Messung sind zwei Proben erforder-
lich, die in das vollstandig symmetrische
System eingefuhrt werden. Gemal den
entsprechenden Standardmaterialien
kann eine maximale Genauigkeit der
Messergebnisse von kleiner 2 % (fur die
meisten Materialien und Proben) erzielt
werden.

Weiterfiihrende Informationen

www.netzsch.com/n24871

GHP 456 Titan®

NETZSCH
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Thermoplaste

Thermisches Verhalten von teil-
kristallinem PET

Polyethylen-Terephthalat (PET) ist ein
teilkristalliner Thermoplast mit einer
relativ langsamen Kristallisationsge-
schwindigkeit. Hohe Kihlraten fihren
bei diesem Material zu hohen amorphen
Anteilen, hohen Glastbergangsstufen
und einer Nachkristallisation wahrend
der Aufheizung. Geringe Kihlraten
dagegen fuhren zur verstarkten
Ausbildung von kristallinen Anteilen,

die wahrend der Abkuhlung entstehen.
Dies hat kleinere Glastibergangsstufen
und keine Nachkristallisation zur Folge.
Das Material weist eine hohere
Kristallinitat auf und verliert somit seine
Transparenz. Die DSC-Untersuchungen
zeigen die verschiedenen Glasibergangs-
bereiche (T, 75 °C bis 85 °C), Kaltkristal-

Schadensanalyse eines PA6-Clips

Gelegentlich treten Fehler in thermo-
plastischen Teilen auf, die die Material-
eigenschaften erheblich beeinflussen
kénnen. Das Versagen kann viele ver-
schiedene Ursachen haben, so z. B. die
Wahl des fur die geplante Anwendung
falschen Materials, Herstellungsfehler im
Kunststoffronmaterial, Fehler wéhrend
der Produktion des Formteils oder
Degradation des Kunststoffs durch
Kontakt mit aggressiven Chemikalien,
Verunreinigungen, UV-Bestrahlung etc.
Die DSC ist eine geeignete Methode,
um Gutteile mit schlechten Ausfallteilen
zu vergleichen. In diesem Beispiel zeigen

DSC /(mWi/mg)
[1.22)

067 L &0

0.5
0.4
0.3

0.2

10 K/min
15 K/imin
20 K/min
25 K/min
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35 K/min

0.1

0.0

applied cooling rates
before heating segment

100 200

150
Temperatur /°C

250

GlasUbergang, Kaltkristallisation und Schmelzen in Abhdngigkeit von ver-
schiedenen Kihlraten — Anderungen des Kristallinitatsgrads gemessen mit der DSC

lisation (151 °C) und Schmelzeffekte
(249 °C) in Abhangigkeit der vor dem
Aufheizen gewahlten unterschiedlichen

bereits die ersten Aufheizungen von
zwei PA6-Clips, dass der gebrochene
Clip (blaue Kurve) einen zusatzlichen
Schmelzpeak bei 239 °C aufweist. Dies
deutet auf eine zweite Phase hin; die

Kihlraten. Zur definierten Kihlung
wurde hier der Intracooler der
DSC 204 F1 Phoenix® eingesetzt.

Peaktemperatur stimmt gut mit der
Schmelztemperatur von PA66 Uberein.
PA66 wird oft mit PA6 geblendet. Die
Anwesenheit der zweiten Phase wurde
in der zweiten Aufheizung bestatigt.
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DSC-Vergleich der ersten Aufheizungen von zwei Glasfaser-verstarkten
PA6-Clips; Probeneinwaagen: 12,98 mg und 13,13 mg; Heizrate: 10 K/min




Oxidations-Induktionszeit (OIT)

Die Oxidations-Induktionszeit (OIT) ist
eine duBerst nutzliche Prifmethode zur
Abschatzung des Polymerabbaus unter
Sauerstoffeinfluss. OIT-Einflussfaktoren
sind u.a. Probentemperatur, Probenvor-
bereitung, Probengeometrie, Proben-
masse, PartikelgroBe oder Tiegel-
material. Die Oxidations-Induktionszeit
(OIT) kann in offenen Standard-
Aluminium- oder Kupfertiegeln gemaR
ASTM D3895 bestimmt werden.

Der Plot zeigt OIT-Messungen an
High-Density Polyethylen (HDPE),
die mit einem Kupfer- bzw. einem
Aluminiumtiegel (rote bzw. blaue
Kurve) durchgefihrt wurden. Es ist

Einfluss der thermomechanischen
Vorgeschichte auf amorphes PMMA

Die thermischen und mechanischen
Eigenschaften eines Polymermaterials
kénnen in Abhangigkeit der thermo-
mechanischen Vorgeschichte des
Materials sehr unterschiedlich ausfallen.

DSC {mieng)
125l

.40

PMMA (fnished par)

230

x
Time me

NETZ5CH

Flow Amiminj
Temp '

0

Einfluss des Tiegelmaterials auf die Oxidations-Induktionszeit (OIT) von HDPE,
gemessen mit DSC; Probeneinwaagen: 12,21 mg und 12,11 mg

klar ersichtlich, dass unter isothermen
Bedingungen bei 250 °C unter Sauer-
stoffatmosphare die Oxidation im

Der DSC-Plot zeigt die zweiten Auf-
heizungen von Polymethyl-Methacrylat-
(PMMA) Pellets und einem fertigen
PMMA-Bauteil. Es ist deutlich zu
erkennen, dass die fur die Pellets

2™ healings

PMMA [peilets)

020 —

100
Tempembae G

DSC-Messung: Verschiebung der Glasubergangstemperatur zu niedrigeren
Werten mit zunehmenden Produktionsschritten; Probeneinwaagen: 11,54 mg
und 12,5 mg; Heizrate: 10 K/min

Kupfertiegel ca. 23 min friher als
im Aluminiumtiegel einsetzt. Der
Kupfertiegel wirkt hier als Katalysator.

beobachtete Glastibergangstemperatur
(Midpoint 111 °C, rote Kurve) im
fertigen Bauteil zu niedrigeren
Temperaturen verschoben ist (Midpoint
105 °C, schwarze Kurve). Jeder

Schritt im Herstellprozess vom Pellet
zum fertigen Bauteil beeinflusst die
Materialeigenschaften.
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Thermoplaste

Einfluss der Luftfeuchtigkeit in PA6

PA6 gehort zu den wichtigsten
Polyamiden und ist in der Kunst-
stofftechnik ein sehr bedeutendes
Faser-bildendes Polymer. Polyamide
absorbieren Luftfeuchtigkeit, was sich
auf deren mechanische Eigenschaften
auswirkt.

Die endotherme Stufe bei -28 °C in der
ersten Aufheizung (rote Kurve) zeigt den
Glasubergang von feuchtem PAG.

Der endotherme Effekt zwischen 20 °C
und 180 °C ist auf das Verdampfen

von Wasser aus der Probe zurtickzu-
flhren. In der zweiten Aufheizung ist
die Probe trocken und die Glasuber-
gangstemperatur verschiebt sich auf
den reellen Wert von 55 °C. Wasser

Anisotropisches Verhalten von
Glasfaser-verstarktem Polybutylen-
terephthalat (PBT)

Eine Glasfaserverstarkung von PBT
bewirkt eine hohe mechanische Festig-
keit und thermische Stabilitat.

10000
+ (65.7°C. 0,103
8000 fnec s N
5000
4000 S
ARl
2000 T~ A
0

100
Ternparature / 'C

DSC / (mW/mg)

Jeo

20

Mid: -28.3°C
AC5:0.205 J/(gK)

Mid: 55.1°C
AC;:0.179 J/(gK)

30.17 J/(gK)
144.2°C

224.5°C

-50 0 50 100
Temperature / °C

200 250

1. und 2. Aufheizung der DSC-Messung an feuchtem PA6; Probeneinwaage:

9,4 mg; Heizrate: 20 K/min

wirkt als Weichmacher und erniedrigt
die Glastibergangstemperatur. Die
Peaktemperaturen bei 225 °C in der
1. Aufheizung und bei 220 °C in der

In diesem Beispiel wurden die visko-
elastischen Eigenschaften eines fertigen
Bauteils aus Glasfaser-verstarktem PBT

(104.6°C, 0.103)

2. Aufheizung reprasentieren das
Schmelzen der Probe. Die 2. Aufheizung
zeigt zudem eine vorgelagerte Kalt-
kristallisation bei 196 °C.

mit der DMA 242 E untersucht. Um

das anisotrope Verhalten untersuchen
zu kénnen, wurden die Messungen
parallel und senkrecht zur Faserrichtung
durchgefihrt.

Die viskoelastischen Eigenschaften
parallel zur Faserrichtung (durch-
gezogene Linien) weisen auf eine
deutliche Steifigkeit (E') und eine
geringe Dampfung (tan6-Niveau)
hin. Andererseits ist senkrecht zur
Faserrichtung (gestrichelte Linien) die
Dampfung héher und die Steifigkeit
entsprechend geringer.

DMA-Messungen an PBT/30%GF parallel zur Faserrichtung (durchgezogene
Linien) und senkrecht dazu (gestrichelte Linien0); 3-Punkt-Biegung; Heizrate:
2 K/min; Frequenz: 1 Hz
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Detektion von zugesetztem Ruf3 in
PE mittels TG

Polyethylen (PE) ist eines der am hau-
figsten verwendeten Materialien im
taglichen Leben. Werden jedoch keine
Additive verwendet, kann sich Polyethylen
stark aufladen. PE wird auch durch UV-
Licht abgebaut und verbrennt sofort,
wenn keine Brandschutzmittel einge-
setzt werden. RuB zahlt zu einem der
besten und kostengunstigsten
Stabilisatoren. Wird RuB3 in PE-Kompo-
nenten, wie z. B. Rohren, homogen
verteilt, kann es den UV-Abbau — selbst
bei Lagerung im Sonnenlicht — fur
mehrere Jahre verzogern.

Der Anteil des zugesetzten RuBes in PE
kann mittels TG-Messungen einfach
bestimmt werden. Voraussetzung dafir

Bestimmung verschiedener
Fiillstoffgehalte in PA6 mittels TG

Fullstoffe sind sehr wichtige Rohmateri-
alien, die in vielen Artikeln unseres
taglichen Lebens enthalten sind.
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TG-Messung an Polyethylen mit zugesetztem RuB; Probeneinwaage: 17,38 mg;

Al,O5-Tiegel; Heizrate: 10 K/min

ist ein vakuumdichtes TG-System. Nach
der vollstandigen Zersetzung von PE
in hoch reiner Stickstoffatmosphare

Wahrend Fullstoffe in der Vergangenheit
meist zur Kostenreduktion der End-
produkte verwendet wurden, werden
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Bestimmung der Schmelztemperatur (Identifikation) und des Fillstoffgehalts mittels TG mit c-DTA®;
Probeneinwaage: 12,45 mg, Al,05-Tiegel; Heizrate: 10 K/min

lasst sich die Verbrennung von selbst
kleinsten RuBanteilen in oxidierender
Luftatmosphare beobachten.

sie heutzutage hauptsachlich zur Ver-
besserung der technischen Merkmale
eingesetzt.

Die Bestimmung von anorganischen
Fullstoffen ist mittels TG in Stickstoff-
atmosphare maoglich. Die PA6-Probe war
im vorliegenden Fall mit 25,5 %
Glasfaser gefullt. Die Zersetzung eines
anorganischen Fillstoffs kann zwischen
900 °C und 1100 °C (siehe vergroBert
dargestellter Bereich in nebenstehender
Grafik) beobachtet werden. Durch
zusatzliche Anwendung der c-DTA®-
Funktion der TG 209 F1 Libra® vor
Beginn der Polymerzersetzung lasst

sich ein endothermer Peak bei 221 °C
detektieren, der den Schmelzpeak von
PA6 prasentiert.
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Thermoplaste

Thermophysikalisches Verhalten von
PP - sogar bis in die Schmelze

Die Bestimmung der thermophysikalischen
Eigenschaften beruht auf der direkten
Messung der physikalischen Eigen-
schaften eines Materials, wahrend dem
es Temperaturanderungen ausgesetzt
ist. In diesem Beispiel wurden die
thermophysikalischen Eigenschaften
eines Polypropylens (PP) zwischen 20 °C
und 300 °C mit den LFA Systemen
bestimmt.

Von Raumtemperatur bis zum Onset des
Schmelzens bei 150 °C (extrapolierter
Onset des Schmelzpeaks ermittelt aus
einem DSC-Test) nimmt die Temperatur-
leitfahigkeit von 0,098 mm2/s auf

0,075 mm2/s deutlich ab. Nach dem
Schmelzen erreicht sie bei 250 °C

einen nahezu konstanten Wert von

Temperatur- und Warmeleitfahigkeit
von mit Al,O; gefiilltem PA46

Die kristalline Natur von Polyamid (PA)
hat einen groBen Einfluss auf seine
physikalischen und mechanischen
Eigenschaften. Hochkristalline Typen
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LFA-Messungen an PP zwischen 20 °C und 300 °C; Probendicke: 1,05 mm;

Durchmesser: 11,0 mm

0,085 mm2/s. Erwartungsgemal nimmt
die spezifische Warme beim Aufheizen
zu: von 1,5 J/g-K bei RT auf 2,2 J/g-K
bei 90 °C und nach dem Erweichen und

kénnen steif und hart sein. Glasfasern
und andere Verstarkungen, wie z. B.
Al,O3, kénnen die mechanischen
Eigenschaften (Modul, Festigkeit)
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Thermophysikalische Eigenschaften von geflllitem PA46, abhangig vom

Aluminiumoxidgehalt bei Raumtemperatur
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Schmelzen von 2,3 J/g-K auf 2,8 J/g-K
bei 250 °C. Vor und nach dem
Schmelzen zeigt die resultierende
Warmeleitfahigkeit einen Anstieg von
0,14 W/m-K auf 0,2 W/m-K (250 °C).

verbessern. Die Fullstoffe wirken sich
auch auf die thermophysikalischen
Eigenschaften (Temperatur-/Warme-
leitfahigkeit) aus. Getestet werden kann
dieser Einfluss von Fullstoffen auf die
thermophysikalischen Eigenschaften
mit der LFA Systeme. Untersuchungen
sind in ,thru-plane”- und ,in-plane”-
Richtung méglich. Fur die , in-plane-
Tests” steht ein spezieller Probenhalter
fdr Laminate zur Verfigung.

Im Fall von Polyamiden hat nur PA46
eine sehr geringe Warmeleitfahigkeit.
Mit steigendem Fullstoffgehalt (hier
Al,O3) nimmt die spezifische Warme
ab, wahrend die Temperatur- und
Warmeleitfahigkeit zunehmen.
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Zugtest an einer PC-Schrumpffolie

Viele physikalische Eigenschaften von

amorphen Kunstoffen oder amorphen e
Bereichen teilkristalliner Thermoplaste o ﬂ 7
unterliegen beim Glastbergang o /
schrittweisen Veranderungen. Das o ;g“g';{' ¢ ;ﬁ'}';@'g:"[”"' - {
Gleiche trifft auch auf den linearen e o f

noo .00 Temp.FC Techn. Alphai{1/K) !
Ausdehnungskoeffizienten (a) zu. 20,50: 50.4183E-06 |
Orientierungseffekte, Ausdehnung o o _/ 20
und Schrumpfen von Folien konnen :: ~ \f
mit der TMA 402 F1 Hyperion® unter oo do s mmmroe ol “\
Belastung untersucht werden. In om0 —
diesem Beispiel wurden Ausdehnung i - o b

Terperatur T

und Kontraktion einer 40 pm dicken
Folie aus Polycarbonat (PC) unter Orientierungseffekte einer PC-Schrumpffolie, gemessen mit der TMA 402 F1
Zugbelastung gemessen. Die Ergebnisse Hyperion®; Probendicke: 40 pm; Lange: ca. 5 mm; Heizrate: 5 K/min
hangen deutlich von der angelegten

Zugkraft ab. Bei hoherer Zugbelastung

(50 mN) dehnt sie sich aus; unter

geringer Zugbelastung (5 mN) zieht sie

sich jedoch bei hoheren Temperaturen

zusammen.
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Thermoplaste und Thermoplastische Elastomere

Expandierter Polystyrolschaum
(EPS)

EPS weist viele ntzliche Eigenschaften
auf. Er kann als Isolierung gegen Hitze
und Kalte eingesetzt werden. Er eignet
sich daneben hervorragend zur Absor-
bierung von Erschitterungen und zum
Schutz zerbrechlicher Gegenstande.

Die hier gezeigten Untersuchungen
entsprechen dem typischen Vorgehen
im Rahmen einer typischen Qualitats-
kontrolle. Die Bestimmung der Warme-
leitfahigkeit gemal DIN EN12667
wurde bei 10 °C und 24 °C an zehn
EPS-Proben (Dicke 50 mm), die aus
einem Batch entnommen wurden,
durchgefihrt.

Es zeigt sich, dass keine signifikante
Schwankungen in der Warmeleitfahigkeit
von Probe zu Probe auftreten. Die gemes-
senen Werte liegen bei ca. 0,04 W/(m-K),
was genau dem fur Dammstoffe ange-
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Deniation LitiAverage: < 0.2%
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ntrolle von 10 EPS-Proben der gleichen Charge zwischen 10 °C
HFM 436 Lambda-Messungen, NIST 1450c-Standard

gebenen Wert entspricht. Isolierschaumen gemalB DIN EN13163.
Die hohe Prufgeschwindigkeit mit dem Bei diesem Vorgang beeinflusst die
HFM 436 erlaubt die Untersuchung Anzahl der Probentests den A90/90-
eines groBen Probendurchsatzes. Wert, der aus den Testergebnissen
Dies ist wichtig fur die Analyse von bestimmt wird.




Viskoelastische Eigenschaften von
TPE

Thermoplastische Elastomere (TPEs) be-
sitzen sowohl die Eigenschaften von
Elastomeren hinsichtlich des mecha-
nischen Verhaltens als auch von
Thermoplasten hinsichtlich der Verarbeit-
barkeit. Zur Bestimmung der visko-
elastischen Eigenschaften von TPE
bietet sich die Dynamisch-mechanische
Analyse (DMA) als ein wertvolles
Werkzeug an.

Der Plot zeigt eine DMA-Messung an
Santoprene®. Dieses TPE ist ein
Polymerblend, bestehend aus einer
EPDM-Gummikomponente und teil-
kristallinem Polypropylen (PP). Die
DMA-Messung wurde zwischen -80 °C
und 80 °C bei einer Frequenz von

1 Hz durchgefihrt. Im Plot sind der

Phasenumwandlungen eines TPE-
Blends

Das Styrol-Ethylen-Butylen-Styrol-Block-
Copolymer (SEBS) gehért zur Gruppe
der thermoplastischen Elastomere,
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DMA-Messung des thermoplastischen Elastomers EPDM+PP

Speichermodul (E’), der Verlustmodul
(E'") und der Verlustfaktor (tand) dar-
gestellt. Der Glastbergang der
EPDM-Komponente liegt bei -63 °C (E’,
Onset), -56 °C (E''-Peak) und -51 °C
(tand-Peak). Nach diesen Effekten folgt
der Glaslibergang der PP-Komponente

die eine ausgezeichnete dynamische
Ermudungsfestigkeit und bessere

Losemittelbestandigkeit im Vergleich
zu SBS aufweist. SEBS ist lackierbar

DSC-Messung des thermoplastischen Elastomers SEBS+PP

bei -19 °C (E’, Onset), -5 °C (E"’, Onset)
und 2 °C (tand-Peak). Das Schmelzen
der PP-Komponente (ca. 160 °C)

liegt auBerhalb des gewahlten
Temperaturbereichs und kann einfach
und sicher mit der DSC-Methode
gemessen werden.

und recyclingfahig. Der zusatzliche
Einsatz von Stabilisatoren sorgt fir eine
hoéhere UV-Bestandigkeit sowie fur ein
verbessertes Alterungsverhalten, wie
sie fir Innen- und AuBenteile in der
Automobilindustrie gefordert werden.

Die DSC-Messung an einer SEBS+PP-
Probe wurde bei einer Heizrate

von 10 K/min durchgefihrt.

Die SEBS-Komponente zeigt die
Glastbergangstemperatur des
Weichsegments bei -67 °C; das
Schmelzen der Hartsegmente tritt bei
-16 °C auf. Das Schmelzen der PP-
Komponente folgt bei 155 °C. Die
Glastbergangstemperatur korreliert
mit dem von der Automobilindustrie
geforderten Kalterichtwert (DIN EN
ISO 11357).
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Einfluss des Weichmachers auf den
Glasiibergang von Gummi

Weichmacher oder Dispergiermittel sind
Additive, die die Plastizitat oder das
FlieBvermogen eines Materials erhdhen.
Beim Kuhlen unterhalb der Glas-
Ubergangstemperatur ,, frieren” die

DSC mWimg)

quasi-flussigen Kettensegmente zu
festen Geometrien, und der Gummi
verliert schlagartig seine elastischen
Eigenschaften; dieser Prozess ist
reversibel.

sample B: 0%

(103
080 '
sample A: 11% standard: 5 5%
050 Glass Transition: Glass Transition
Mid: A36°C Mid A01°C
Inflection: -11.7°C Inflection: 84°C
070 Delta Cp*: 0415 JKg"K]} Delta Cp™:

Glass Transition:
Mid H8°'C
Inflection: £3°C

0438 Jijg"K) Delta Cp™: 0.446 JHg"K)

0.40

DSC-Messungen an NBR mit unterschiedlichen Weichmachergehalten;

Probeneinwaagen: ca. 10 mg; Heizrate: 20 K/min

Die DSC ist eine schnelle und zuverlassige
Methode zur Untersuchungen des
Einflusses des Weichmachergehalts

auf den Glastibergang von Gummi.

Diese Messungen wurden an drei
NBR-Proben mit unterschiedlichen
Weichmachergehalten durchgefihrt.
Es ist ersichtlich, dass die Anderung
des Weichmachergehalts verschiedene
Glastbergangstemperaturen zur Folge
hat. Bei reinem NBR — ohne Weich-
macher - liegt die Glastibergangs-
temperatur bei -7 °C (Midpoint). Mit
steigendem Weichmachergehalt Gber
5,5 % auf 11 % verschiebt sich die
Glastbergangstemperatur von -10 °C
auf -14 °C. Die Kalteflexibilitat kann
also mit Erhéhung des Weichmacher-
gehalts verbessert werden.



Umfassende Gummi-Analyse

Eine klare Auftrennung und genaue
Identifizierung der Komponenten

einer Gummimischung werden durch
eine Messung im Vakuum mit der

TG 209 F1 Libra® erméglicht. Unter
reduziertem Druck wird der Siedepunkt
fluchtiger Anteile erniedrigt, was zu
deren Freisetzung bei niedrigeren
Temperaturen fihrt. Die Zersetzung der
Gummikomponenten dagegen bleibt
davon weitgehend unbeeinflusst.

Im ersten Segment dieser TG-Messung
unter Vakuum ist das Verdampfen des
Weichmachers (152 °C, DTG-Peak)
deutlich von der Zersetzung der beiden
Gummikomponenten bei 342 °C und
429 °C (DTG-Peaktemperaturen)
getrennt. Nach der Zersetzung der

Klassifizierung der entweichenden
Gase wahrend der Gummizersetzung:
Weichmacher und PAH

Thermische Analyse (TA) von Elastomeren
dient Ublicherweise der Untersuchung von
Temperaturstabilitdt und Zersetzung.

Die Beantwortung der Frage, wieviel

und welcher Weichmacher verdampft
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TG-Messergebnis an einer Gummi-Mischung unter Vakuum: Bestimmung des
realen Weichmachergehalts; Wiederbefillen mit inerter Atmosphéare und Ver-
brennung des RuBes in oxidierender Atmosphare; Probeneinwaage: 10,05 mg,

Heizrate: 10 K/min; Al,O5-Tiegel

Gummikomponenten wird das TG-
System wieder unter isothermen
Bedingungen bei 600 °C mit Stickstoff
befillt. Im folgenden Schritt wird

spielt dabei eine bedeutende Rolle.

Die Kopplung von TA-Methoden an
einen Gasanalysator, wie z. B. ein
Massenspektrometer (MS), erlaubt eine
chemische Identifizierung der frei-
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Die mittels STA-MS-Messung detektierten Gase wahrend der Zersetzung einer

Reifenprobe

bei erneutem Temperaturanstieg auf
Sauerstoff umgeschaltet. Dies fuhrt

zu einer sofortigen Verbrennung des
RuBes (9 %). Der im Tiegel verbleibende
Aschegehalt errechnet sich zu 28 %.

gesetzten Gase. Damit kann beispiels-
weise die Frage, ob wahrend der
Aufheizung maéglicherweise krebs-
erregende polyzyklische aromatische
Kohlenwasserstoffe (PAHs) entstehen,
beantwortet werden.

In diesem Beispiel wird die pyrolytische
Zersetzung einer Gummiprobe in einer
simultanen TG-MS Messung untersucht.
Wahrend der Aufheizung der Probe bis
800 °C kénnen zwei Massenverlust-
stufen von 42,5 % und 24,7 %
beobachtet werden. Die dargestellten
MS-Signale (hier nur einige exemplarische
Massenzahlen) lassen Ruickschltisse zu, bei
welcher Temperatur welche organi-schen
Molekule entweichen. So deutet z. B. die
Massenzahl 67 (vermutlich CsH-) bei 350
°C auf die Freisetzung des Weichmachers
hin. PAHs wurden nicht detektiert.
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Einfluss der Frequenz auf die
Glasiibergangstemperatur einer
SBR-Gummimischung

Der Modul und der Dampfungsfaktor
sind die wichtigsten viskoelastischen
Polymereigenschaften, die mittels DMA
gemessen werden. Der Speichermodul,
E’, ist temperaturabhdngig und ein MaR
fur die Steifigkeit. Die mechanische
Dampfung (tand, innere Reibung)
gefillter Gummimaterialien ist von erheb-
licher Bedeutung fur das Nassrutsch-
verhalten eines Reifens oder das
Dichtungsverhalten eines O-Rings.

Dieses Beispiel einer SBR- (Styrol-
Butadien-Kautschuk) Mischung zeigt,
dass die tand-Werte bei niedrigen
Temperaturen (-70 °C bis -45 °C) auch
sehr niedrig sind. Dies ist auf das
kleine vorhandene freie Volumen im
Polymer zurtickzufihren, das eine
Bewegung der Polymersegmente ver-

EMPo EYSMPa
4000 600

500
| 4001

2000 300

——20 Hz
| 10 Hz

200 crer SHz
—= 2Hz

tans

0.6

Temperalure f °C

DMA-Messung der viskoelastischen Eigenschaften einer SBR-Gummimischung: Frequenzabhangigkeit des
Speichermoduls (E‘, griin), Verlustmoduls (E”, blau) und Dampfungsfaktor tand (rot); Heizrate: 2 K/min

hindert. Damit verbunden ist eine
geringe Energiedissipation (Umwandlung
in Warme) und ein glasartiger Zustand,
erkennbar am hohen Speichermodul
(hohe Elastizitat und hohe Steifigkeit).
Mit dem Ansteigen der Temperatur
nimmt die Bewegung der Polymer-
segmente zu, was hohe Werte fur

den Verlustmodul (E”) und tand, den
Verlustfaktor, mit einem Maximum beim
Glastibergang zur Folge hat. Zunehmende
Frequenzen verschieben diese Peak-
Maxima, die mit der Glasumwandlung
verknUpft sind, zu hoheren Temperaturen.
Auch werden mit steigender Frequenz
héhere E'-Werte erhalten.
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Thermophysikalische Eigenschaften
eines NR/NBR-Gummis bei
niedrigsten Temperaturen

Das LFA-System erméglicht die
Bestimmung der thermophysikalischen
Eigenschaften (TPP) von Gummi-
Mischungen — sogar bei Temperaturen
unterhalb des Glastbergangs.

Dieses Beispiel zeigt die Messung eines
dinnen, gefullten NR/NBR-Gummi-
materials (Dicke: 1,512 mm, Durch-
messer: 12,7 mm) im Temperaturbereich
zwischen -125 °C und 80 °C. Die
Warmeleitfahigkeit nimmt mit stei-
gender Temperatur zu, obwohl im
Bereich der Glastibergange der

beiden Komponenten zwischen

-70 °C und -45 °C die spezifische
Warme rapide ansteigt, wahrend die

Einfluss von RuB auf die
Temperaturleitfahigkeit
in einer Gummimischung

Die Flash-Methode bietet sich als eine
schnelle Lésung an, um die Auswirkung
des Fllstoffgehalts auf die Warme-
leitfahigkeit eines Polymers zu
bestimmen.

Dieses bei Raumtemperatur gemessene
Beispiel zeigt den Zusammenhang
zwischen Temperaturleitfahigkeit und
RuBanteil einer Gummimischung.

Mit zunehmendem RuBgehalt steigt die
Temperaturleitfahigkeit linear an.
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LFA-Messung: Thermophysikalische Eigenschaften einer NR/NBR-
Gummimischung vor, wahrend und nach den Glastibergangen;
Probendurchmesser: 12,7 mm; Probendicke: 1,512 mm

Temperaturleitfahigkeit abnimmt. Die Warme heben sich gegenseitig auf,
Abnahme in der Temperaturleitfahigkeit ~ sodass keine signifikante Anderung der
und die Zunahme der spezifischen Warmeleitfahigkeit auftritt.
@07
p 0.0018
§ 0.0015
00014
@003
13 20 22 24 28 28 kv

Carbon Black Consent / %

LFA-Messung: Temperaturleitfahigkeit von unterschiedlich mit RuB geftllten
Gummimischungen bei Raumtemperatur
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TG-GC-MS-Messung an einem
NR/SBR-Gummi

Die hochempfindliche TG-GC-MS-
Kopplung liefert Informationen tber
die Zusammensetzung (Massenzahlen
der Elemente und Molekle) der freige-
setzten Gase. Die Auftrennung der
fluchtigen Anteile ist durch den Einsatz
der GC-Saule maglich. Dies erlaubt eine
betrachtlich verbesserte Interpretation
organischer Gasmischungen.

Dieses Beispiel stellt die TG-GC-MS-
Messung an einem NR/SBR-Gummi dar.
Das GC-MS wurde bei einer konstanten
Saulentemperatur von 250 °C und
kurzen Injektionsintervallen von 1 min
betrieben. Die TG- und DTG-Kurven
zeigen eine Uberlappende Zersetzung
der einzelnen Gummikomponenten.
Trotzdem kénnen die freigesetzten Gase

Glasiibergang und Aushartung an
einem Polyurethan-Harzsystem

Die temperaturmodulierte Dynamische-
Differenzkalorimetrie (TM-DSC*) ist eine
DSC-Methode, bei der die Probe einer
Uberlagerung eines linearen und eines
periodischen Temperaturprogramms
ausgesetzt wird. Mittels TM-DSC ist es
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Identifizierung der freigesetzten Gase wéhrend der Zersetzung einer Gummimi-
schung; Probeneinwaagen: 5,28 mg; Heizrate: 20 K/min; Injektionsintervalle: 1 min

in einer guten Temperatur- und Zeitkorre-
lation mit den TG- und DTG-Ergebnissen
identifiziert werden. Der erste DTG-Peak
bei 394 °C ist auf die Freisetzung von
Isopren (1,3 Butadien, 2-Methyl, m/z 68)

maoglich, Uberlappende DSC-Signale
durch Berechnung des reversierenden
und des nicht-reversierenden Anteils
aufzutrennen. Glastbergange kénnen
daher sehr gut von anderen Effekten,
wie z. B. Relaxation, Aushartung,

—
019 /\_/—/

DEC (reversingh
DEC (non-revensing)
DSC fiotal)

] =

TM-DSC-Messung an einem Polyurethan-Harzsystem

zurlickzuftihren, was typisch fir NR

ist. Der zweite DTG-Peak bei 454 °C
entspricht der Freisetzung von Cy,H;,
(1-Cyclopentan-1-1yl-Benzol, m/z 144)
und reprasentiert die SBR-Komponente.

Zersetzung, Verdampfung oder
Kaltkristallisation, getrennt werden.
Diese TM-DSC-Messung zeigt den
Glastbergang, die Relaxation und die
Aushartung einer Polyurethan (PUR)-
Probe. Die Uberlappende Relaxation
im Gesamtwarmestrom kann von
dem endothermen Glastbergang
(reversierend) und der exothermen
Aushartung (nicht-reversierend) in
einem einzigen TM-DSC-Testlauf
getrennt werden.




Vernetzungskontrolle von EVA

Das Copolymer EVA (Ethylenvinylacetat)
ist eines der am haufigsten verwendeten
Verkapselungsmaterialien. Da die Poly-
merisationsreaktion irreversibel ist,

ist die thermische Behandlung fur den
Verkapselungsprozess ausschlaggebend.
Die Qualitat und Lebensdauer von
Verkapselungsmaterialien werden durch
den Herstellungsprozess bestimmt. Die
Aufzeichnung der lonenviskositat (Qcm)
dieser EVA-Probe fand durch einen Multi-
frequenz-Test bei Frequenzen zwischen
1 Hz und 10000 Hz statt. Dargestellt ist
hier das Verhalten der lonenviskositat
bei 1 Hz. Unter isothermen Bedingungen
(150 °C) wurde die peroxidische
Vernetzungsreaktion verfolgt.

Schnelle UV-Héartung eines
Epoxidharzes

Um eine lange Lebensdauer garantieren
zu kénnen, wurden spezielle UV-hartende
Dichtmassen entwickelt, die zusatzlich
zur ausgezeichneten Haftung eine hohe
Wasserundurchlassigkeit aufweisen.

Das hier untersuchte Epoxidharz
Katiobond LP655 (Fa. DELO) zeichnet
sich durch eine geringe Wasserdampf-
eindringung und kurze Aushartezeiten
aus. Die schnelle Aushartung kann mit
der DEA 288 Epsilon durch Anwendung
von IDEX-Sensoren und einer Frequenz
von 1000 Hz bei Raumtemperatur
beobachtet werden. Hier wurde eine
ca. 200 pm dicke Probenschicht far

60 s der UV-Strahlung (Intensitat
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DEA-Messung fur die Vernetzung von EVA bei 50 °C und 1 Hz

nahezu konstant, was auf eine ab-
geschlossene Vernetzungsreaktion

Der Anstieg der lonenviskositat ent-
spricht dem Anstieg des Aushartegrads.

Nach 60 min bleibt die lonenviskositat hinweist.
lon visc. /Ohm-cm

10" End: 128.5 s, 4659E+06 Ohm-cm
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UV-Hartung eines kationischen Epoxidharzes bei Raumtemperatur mit der DEA
bei 1000 Hz

55 mW/cm? bis 60 mW/cm?) aus-
gesetzt. Nach einer Belichtung von
17 s begann die Aushartung, was am

Anstieg der lonenviskositat erkennbar
ist. Der Klebstoff war nach ca. 350 s
vollkommen ausgehartet.
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Duromere und Verbundwerkstoffe

Warmeleitfahigkeit
eines PUR-Schaums

Polyurethan (PUR)-Schaume stellen die
groBte Kategorie der zellularen
Polymermaterialien dar. Sie werden
groBtenteils entweder in steifer oder
flexibler Form hergestellt. Innerhalb
dieser Hauptgruppe variieren die Dichte
und andere Eigenschaften je nach
Endverwendungszweck. PUR-Schaume
bieten ein attraktives Gleichgewicht
zwischen Performance (Alterungs-
eigenschaften, mechanische Festigkeit,
elastische Eigenschaften, chemische
Bestandigkeit, Dammeigenschaften)
und Kosten.

Hier ist ein Vergleich eines HFM-Tests
bei Raumtemperatur und einer
GHP-Untersuchung bis zu -160 °C
dargestellt. Die Ergebnisse stimmen

Hochdruck-DSC-Messungen an
Phenolharzen

Phenolharze kommen in zahlreichen
Industrieprodukten vor. Phenollaminate
werden durch Impragnieren einer oder
mehrerer Schichten auf das Basis-
material — wie z. B. Papier, Glasfaser oder
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Tieftemperatur-GHP-Messung an einem PUR-Schaum und Vergleich des
HFM-Messergebnisses bei 25 °C; Probendicke: 25 mm

perfekt Uberein. Zusatzlich zeigt das
GHP-Ergebnis die Auswirkungen der
Kondensation der Gaszellen zwischen
-125 °C und -50 °C.

Baumwolle — mit Phenolharz hergestellt; Die Aushartereaktion von Phenolharzen
danach erfolgt die Laminierung des harz-  wird durch Polykondensation verursacht.

getrankten Basismaterials unter Hitze Die endotherme Freisetzung der Poly-
und Druck. Das Harz hartet wahrend kondensationsprodukte Uberlagert
dieses Prozesses vollkommen aus. die exotherme Aushartereaktion. Aus

diesem Grund kann die Aushartung

in der Standard-DSC nur unter
Verwendung von Autoklavtiegeln oder
alternativ mittels Hochdruck-DSC

120 140 14D 180 200 220
Temperature ~C

durchgefuhrt werden.

Dieses Beispiel zeigt zwei Phenolharze,
gemessen mit der DSC 204 HP Phoenix®
unter einem praxisrelevanten Druck

von 9 MPa (90 bar). Die Unterschiede
zwischen diesen Harzen liegen im
unterschiedlichen Beginn der Aushartung

T 240 260 280 bei 141 °C bzw. 151 °C (extrapolierte

Onsets) sowie an den unterschiedlichen
Reaktionswarmen (Teilflachen-

DSC 204 HP: Exothermes Ausharteverhalten von zwei Phenolharzen unter hohem Druck;
Probeneinwaage: 10,5 mg; Heizrate: 10 K/min, Druck: 9 MPa; Atmosphare: inert auswertungen).
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Charakterisierung hochsteifer
Verbundwerkstoffe

Die Trends in der aktuellen Forschung —
speziell in der Automobilindustrie —
gehen in Richtung leichtere Materialien,
jedoch ohne Kompromisse hinsichtlich
der erforderlichen Steifigkeit Uber einen
weiten Temperaturbereich. Der Schlissel
zu leichteren Fahrzeugen liegt in der
Verwendung Kohlefaser-verstarkter
Polymere.

Diese hochsteifen Verbundwerkstoffe
haben ihre Leistungsfahigkeit in der
Luft- und Raumfahrtindustrie bereits
bewiesen. Jedoch sind die Durchlauf-
zeiten wahrend der Herstellung von
Automobilteilen wesentlich kirzer und
die Duromere mussen deshalb bereits
innerhalb weniger Minuten, und nicht
Stunden, ausgehartet sein.

RN R, SR i N

Dieses Beispiel zeigt den Speichermodul
E’' (griin), den Verlustmodul E" (rot)
und den Verlustfaktor tand (blau) eines
Kohlefaser-verstarkten Epoxidharzes.
Die lamellenférmige Probe wurde im
Biegemodus bei einer Frequenz von

10 Hz und einer Heizrate von 3 K/min
mit der DMA untersucht. Bis zu einer
Temperatur von 120 °C liegt der
E’-Modulwert bei 140.000 MPa. Das
Material ist damit steifer als Titan.

18000

ol

000

4o

2000

Bei 158 °C (extrapolierte Onsettemperatur ’ = L = =
von E’) sinkt der Modul aufgrund des
Glastbergangs der Epoxidmatrix ab. Die
entsprechenden Peaks fur E""und tand
treten bei 180 °C bzw. 188 °C auf.

DMA-Messung an einem hochsteifen, Kohlefaser-verstarkten Epoxidharz
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Verbundwerkstoffe und Thermokinetik
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Kontrolle des Ausharteverhaltens
eines CF-verstarkten Epoxidharzes

Nach welcher Zeit oder bei welcher
Temperatur beginnt die Aushartereaktion?
Ist das Duromer bereits vollkommen
ausgehartet? Auf diese oder ahnliche
Fragen méchten Hersteller von Harzen
und Duromerverarbeiter umfassende
Antworten erhalten. Mit Hilfe der
Thermischen Analyse (TA) ist die Beant-
wortung dieser Fragen maéglich. Jedoch
kénnen die klassischen TA-Methoden
hier nur beschrankt zum Einsatz kom-
men, da z. B. die Aushartung und die
Losemittelfreisetzung Uberlagert sein
kénnen oder die Aushartereaktion schnel-

o wine: JOhemterm

" ¢
f

End: 1708 sin, 130600 Ohas"cam

ler stattfindet als das Mischen und Wie-
gen der Probe. Solche Probleme werden
durch den Einsatz der dielektrischen
Analyse (DEA) vermieden. Die DEA kann
selbst in-situ angewendet werden, d.h.
wahrend des eigentlichen Prozesses in
der Anlage.

Der Plot zeigt das Ausharten eines Kohle-
faser-verstarken Epoxidharzes wahrend
des Harzinjektionsverfahrens (Resin
Transfer Molding, RTM) fir Anwendungen
in der Luftfahrt. Wahrend des zweistufigen
Temperaturprogramms fallt die lonen-
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Dielektrische Analyse (DEA) mit unterschiedlichen Positionen der IDEX-Sensoren

viskositat zunachst aufgrund der stei-
genden Temperatur ab. Sie nimmt

dann im ersten isothermen Segment
wieder zu — bedingt durch den Beginn
der Aushartung. Beim anschlieBenden
Aufheizen bis 180 °C wirkt der Tempera-
turanstieg zundchst der Aushartung
entgegen, was in der Abnahme der
lonenviskositat deutlich wird. Erst im
weiteren Temperaturverlauf beginnt

die Aushartung zu dominieren. Danach
wird die lonenviskositat mit steigendem
Aushartegrad aufgezeichnet. Insgesamt
nimmt sie um drei GréBenordnungen zu
und erreicht nach Beenden der Aus-
hartung einen konstanten Wert (hier als
extrapolierter Onset bei 1,3 x 10° Qcm
ausgewertet).

Mit der mehrkanaligen DEA kann der
Ausharteprozess an mehreren Stellen
im Werkzeug aufgezeichnet werden.
Im vorliegenden Fall wurden drei
IDEX-Sensoren zwischen verschiedene
Karbonfaserschichten platziert, die die
gesamte Dicke des Teils reprasentieren.
Die lonenviskositatskurve fur die mittlere
Schichtlage (rot) zeigt die schnellste
Aushartung (héchste Reaktivitat) in
klrzester Aushartezeit.



Thermokinetics: Auswertung
des Ausharteverhaltens eines
Epoxidharzes

Die kinetische Analyse erlaubt die Er-
mittlung einer Reihe von kinetischen
Parametern, wie z. B. die Anzahl der
Reaktionsstufen, der Beitrag jeder Stufe
zum Gesamtprozess, den Reaktionstyp,
die Aktivierungsenergie und die
Reaktionsordnung fir jede Stufe. Diese

In diesem Beispiel wurde mit der DSC
204 F1 Phoenix® ein ungehartetes
Epoxidharz mit Heizraten von 3 K/min,
5 K/min und 10 K/min aufgeheizt.
AnschlieBend wurde mit dem Software-
programm Thermokinetics die exo-
therme Aushartung simuliert. Die
nahezu perfekte Kurvenanpassung
wurde durch eine 4-stufige Reaktion
nt Ordnung erreicht. Der Anfang der
Aushartung wird durch eine Reaktion
erster Ordnung mit Autokatalyse gut
beschrieben.

Dieser Plot zeigt die Vorhersage des
Ausharteverhaltens basierend auf der
obigen Simulation. Fur verschiedene
isotherme Temperaturen ist die
Umwandlungsrate gegen die Zeit
aufgetragen. Bei z. B. 100 °C ist das
hier untersuchte Material nach 65 min
vollkommen ausgehartet (Aushartegrad
von 100 %).

Informationen dienen zur Vorhersage
von neuen Temperatur-/Zeitpro-
grammen oder zur Optimierung des

Verhaltens von vorgegebenen Systemen.

Epoxidharze finden eine breite
industrielle Anwendung. Fragen tber
die Dauer ihrer Aushartung oder nach
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den Bedingungen, unter denen ein be-
stimmter Aushartegrad erreicht wird,
kénnen mit Hilfe der Reaktionskinetik
beantwortet werden. Jedoch kann in
diesen Fallen die modellfreie Kinetik
nicht eingesetzt werden, da diese
strengen Einschrankungen unterliegt.
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Vorhersage des Ausharteverhaltens bei unterschiedlichen isothermen Temperaturen
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Kompetenzin Service

Unsere Kompetenz — Service

Der Name NETZSCH steht Uberall auf
der Welt fir umfassende Betreuung
und kompetenten, zuverlassigen
Service —vor und nach dem Gera-
tekauf. Unsere qualifizierten Mit-
arbeiter aus den Bereichen Tech-
nischer Service und Applikation
stehen Ihnen jederzeit gerne fir
eine Beratung zur Verflgung.

In speziellen, auf Sie und Ihre Mitar-
beiter zugeschnittenen Trainingspro-
grammen lernen Sie, die Mdglichkei-
ten Ihres Gerats voll auszuschdpfen.

Zur Erhaltung Ihrer Investition
begleitet Sie unser kompeten-
tes Serviceteam Uber Jahrzehnte
hinweg zur Sicherstellung gleich-
bleibend hoher Performance.

Unsere Dienstleistungen fur Sie

Aufstellung und Inbetriebnahme
Hotline-Service
Wartungsvereinbarungen
Kalibrierservice

1Q/0Q/PQ

Vor-Ort-Reparaturen mit Notfall-
Service fir NETZSCH-Komponenten
Umzugs-/Austauschservice
Technischer Informationsservice
m Definition und Lieferung von
Ersatzteilen



Unsere Kompetenz — Applikationslabore

Die Applikationslabore von NETZSCH
Analysieren & Prifen sind ein kom-
petenter Partner bei anndhernd
allen Fragestellungen in der thermi-
schen Analyse. Das beinhaltet sorg-
faltigste Probenvorbereitung sowie
die Prifung und die Interpretation
Ihrer Messergebnisse. Unsere unter-
schiedlichen Messverfahren und tber
30 verschiedene Messstationen ent-
sprechen dem neuesten Stand der
Technik. Auch flr spezielle Fragestel-
lungen haben wir Lésungen parat.

Im Rahmen der thermischen Ana-
lyse und der Messung thermophy-
sikalischer Eigenschaften bieten wir
Ihnen ein umfassendes Programm
verschiedenster Analyseverfahren
zur Charakterisierung von Werkstof-
fen (Festkorper, Pulver und Flus-
sigkeiten). Es sind Messungen an

-

unterschiedlichsten Geometrien
und Konfigurationen moglich. Sie
erhalten von uns Messergebnisse
mit hoher Genauigkeit und weiter-
fihrende Interpretationen. Dadurch
ist es Ihnen maglich, neue Werk-
stoffe und Bauteile vor dem eigentli-
chen Einsatz genau zu spezifizieren,
Ausfallrisiken zu minimieren oder
entscheidende Vorteile gegenlber
ihren Mitbewerbern zu erarbeiten.

Bei Produktionsproblemen kénnen
wir die Ursachen analysieren und mit
Ihnen Lésungskonzepte erarbeiten.
Die vergleichsweise geringen Investi-
tionen in unsere Auftragsmessungen
und Dienstleistungen reduzieren bei
Ihnen Ausfallzeiten und Ausschussra-
ten. Zudem ermdglichen sie Ihnen,
die Zufriedenheit Ihrer Kunden zu
erhéhen und neue zu gewinnen.

NETZ5CH
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Die NETZSCH-Gruppe ist ein deutsches mittelstandisches Unternehmen des
Maschinen- und Geratebaus in Familienbesitz mit weltweiten Produktions-,
Vertriebs- und Servicegesellschaften.

Die Geschaftsbereiche Analysieren & Prifen, Mahlen & Dispergieren sowie
Pumpen & Systeme stehen fur individuelle Lésungen auf hdchstem Niveau.
Mehr als 3.000 Mitarbeiter in weltweit 163 Vertriebs- und Produktionszentren
in 28 Landern gewahrleisten Kundennahe und kompetenten Service.

NETZSCH-Technologie ist weltweit fihrend im Bereich der thermischen Charakte-
risierung von annahernd allen Werkstoffen. Wir bieten Komplettlésungen fur die
Thermische Analyse, die adiabatische Reaktionskalorimetrie und die Bestimmung
thermophysikalischer Eigenschaften. Basierend auf mehr als 50 Jahren Applikati-
onserfahrung, einer breiten Produktpalette auf dem neuesten Stand der Technik
und umfassenden Serviceleistungen erarbeiten wir fur Sie Losungen und Gerate-
konfigurationen, die lhren taglichen Anforderungen mehr als gerecht werden.

www.netzsch.com/n78812

NETZSCH-Geratebau GmbH
WittelsbacherstraBBe 42
95100 Selb

Deutschland

Tel.: +49 9287 881-0

Fax: +49 9287 881 505
at@netzsch.com

NETZ5CH

WWW.Nnetzsch.com
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