‘E % Proven Excellence.

e
S I_._ b+

5l _— ol T —— 3
T=lg
TMA 402 jyper

TMA 402 F1/F3 Hyperion®

Thermomechanische Analyse - TMA
Methode, Technik und Applikationen

Analyzing & Testing



Thermomechanische Analyse (TMA)

TMA-Analyseergebnisse

Lineare thermische Ausehnung
Thermischer Ausdehnungskoeffizient
Phasenlbergangstemperaturen
Sintertemperaturen

Schrumpfstufen

Glastbergangstemperaturen
Dilatometrischer Erweichungspunkt
Volumetrische Ausdehnung
Dichteanderungen

Delamination
Zersetzungstemperatur
Sinterkinetik

Isostrain

Kriechen

Relaxation

Spannungs-/Dehnungskurve

Die thermomechanische Analyse (TMA) ist eine
Methode zur Bestimmung von Dimen-sionsande-
rungen von Festkorpern, Fltssigkeiten oder
pastosen Materialien in Abhangigkeit von der
Temperatur und/oder Zeit unter definierter
mechanischer Belastung (DIN 51005, ASTM E831,
ASTM D696, ASTM D3386, ISO 11359 —Teil 1

bis 3). Sie ist eng verwandt mit der Dilatometrie,
die die Langenanderung von Proben unter
vernachlassigbarer Kraft ermittelt (DIN 51045).

Viele Materialien andern beim Aufheizen oder
Abkuhlen ihre thermomechanischen Eigen-
schaften. TMA-Untersuchungen geben somit
wertvolle Hinweise auf Zusammensetzung,
Struktur, Herstellungsbedingungen oder Ein-
satzmoglichkeiten fur die unterschiedlichsten
Werkstoffe.

Der Anwendungsbereich von Geraten zur
Thermomechanischen Analyse erstreckt sich von
der Forschung & Entwicklung bis hin zur Quali-
tatskontrolle. Typische Einsatzgebiete sind
Kunststoffe und Elastomere, Duroplaste,
Verbundwerkstoffe, Klebstoffe, Folien und
Fasern, Keramiken, Glaser und Metalle.



Thermische Ausdehnung

Die lineare thermische Ausdehnung
ist eine wichtige GroBe zur Beur-

dL/Lo/% teilung des Dimensionsverhaltens

eines Werkstoffes als Antwort auf
3201 eine Temperaturanderung. Sie zeigt,
3.00 wie stark ein Material wahrend der
550 Verarbeitung schrumpft oder sich
ausdehnt, ob ungleiche Materialien
2.00 1 kombiniert werden kdnnen oder bei
1.50 1 L CTE (50 50°0 m. CTE (180 ... 260°C) welcher Temperatur d_er Phasen-
55.07E-06 1/K 193.95E-06 1/K wechsel auftritt und sich der CTE
1.00 4 - m. CTE (180 ... 260°C) -
m. CTE (-50 ... 50°C) 192.61E-06 17K andert.
0.50 1 S421E06 17K oot 15ec Die Abbildung zeigt die thermische
0.00 ] oneet Ausdehnung (dL/L, in %) eines
Onset:123°C Epoxidharzes zwischen -70 °C und
0T . . . . . . 270°C. In der 1. Aufheizung (blaue
50 0 50 . 102 o 150 200 250 Kurve) tritt der Glastibergang(T,)
emperature .
P bei 123 °C (Onset) auf. In der 2.
TMA-Messung im Expansionmodus an einem Epoxidharz: Quarzglasprobenhalter, Aufheizung (rote Kurve) ist der T
6 mm Probenldnge, 2 K/min Heizrate in der 1. und 2. Aufheizung leicht zu 125 °C (Onset) verschoben,

was auf Relaxationseffekte oder
eine Nachhartung schlieBen lasst.

DIE PRAZISE MESSUNG VON LANGENANDERUNGEN AN FEST-
KORPERN, PULVERN, PASTOSEN MATERIALIEN UND FLUSSIGKEITEN

|: U N K-H O N S_ Ofen Unabhéngig von der gewdahlten
Deformationsart (Expansion,

P R| N Z| P Probe Kompression, Penetration, Zug
oder Biegung) wird die Ldngen-

anderung der Probe Uber einen
Fuhlstempel  F{jh|stempel auf ein hochemp-

findliches induktives Wegauf-

nehmersystem (LVDT) Uber-
Kraftsensor tragen und in ein digitales Signal
umgewandelt.

[
I Die Fuhlstempel und die zuge-
5 horigen Probenhalterungen aus
|l Quarzglas oder Aluminiumoxid

sind fur die unterschiedlichsten
Wegauf- Applika_tionen optimiert_und
T — lassen sich schnell und einfach
system austauschen.

Krafterzeuger



Thermomechanische Analyse

Eine Technik zur Prutung von
Materialeigenschaften

- =

‘é § - Detektion kleinster
RE \ Dimensionsanderungen

Der LVDT bildet das Herzstuck
der NETZSCH TMA 402 F1/F3
Hyperion®. Die dahinter stehende
Technologie ist bewahrt: Selbst
kleinste Langenanderungen bis in
den Nanometerbereich (digitale
Auflésung von 0,125 mm) kénnen
detektiert und auswertet werden.

Der richtige Ofen fiir jede
Awendung

Verschiedene Ofensysteme decken
einen weiten Temperaturbereich
auch fr Messungen in unter-
schiedliche Atmospharen ab. Den
Ofenwechsel fihrt der Anwender
mit nur wenigen Handgriffen

in kiirzester Zeit durch.

Definierte Atmospharen im
vakuumdichten TMA-System

Samtliche Verbindungsstlicke sind
vakuumdicht konzipiert und
ermoglichen Messungen in
hochreiner Atmosphare oder
unter Vakuum. Massenfluss-
regler (MFCs) erlauben den
Einsatz von bis zu 4 unterschied-
lichen Gasen und sorgen fir eine
optimale Regelung der Spul- und
Schutzgase (optional fir TMA 402

Made by NETZSCH in Germany F3 Hyperion®).




Simultane Messung von Kraft und
Wegsignal

Die auf die Probe einwirkende Kraft wird elek-
tromagnetisch erzeugt. Dies fUhrt zu einer
schnellen Ansprechzeit bei Experimenten mit
wechselnder Last. Ein hochempfindlicher Kraft-
sensor (digitale Auflosung < 0,01 mN, max.
Kraft £3 N (F3) / 4 N (F1)) misst kontinuierlich
die Uber den Fuhlstempel ausgeiibte Kraft und
regelt diese automatisch nach. Dies zeichnet
die TMA 402 F1/F3 Hyperion® gegenlber
herkdmmlichen Geraten aus, die lediglich auf
vordefinierte Einstellungen zurtickgreifen.

Von empfindlichen bis hin zu steifen
Materialen

Die elektronische Regelung erlaubt die Ein-
stellung von Kraften im mN-Bereich. Damit

sind auch Untersuchungen an empfind-

lichen Materialien wie diinnen Fasern oder
Folien moglich. Mit der Premiumversion, der
TMA 402 F1 Hyperion®, kann flr gréBere
Geometrien eine Belastungskraft von 4 N reali-
siert werden. Die auf die Probe einwirkende
Kraft lasst sich softwaregesteuert schrittweise
oder linear variieren. Auf diese Weise lassen sich
Kriechversuche besonders einfach durchfiihren.

Relaxation, Kriechen, Spannung/Dehnung

Die TMA 402 F1/F3 Hyperion® bietet jetzt nicht
nur die Moglichkeit, die Kraft konstant zu halten
oder zu modulieren (F1) und die dazugehorige
Ladngenanderung zu messen, sondern auch den
Weg (dL-Signal) zu dndern und die dafir beno-
tigte Kraft zu messen. Dies kann z. B. in einem
Spannungs-Relaxations-Test angewandt
werden, in dem eine Probe bei einer definierten
Temperatur um einen bestimmten Betrag
gestreckt wird. Wahrend des Tests wird die
Deformation konstant gehalten und der Verlauf
der Kraft aufgezeichnet. Diese Kraft nimmt

als Folge der Relaxation des Materials konti-
nuierlich ab. Die Spannungsrelaxation wird
schlieBlich durch die nach einer definierten
Expositionsdauer gemessenen Restspannung
definiert. Ein Spannungs-Zeit-Diagramm stellt
die Daten dar, indem sowohl das Spannnungs-
Relaxations-Verhalten als auch die Werte fir die
Relaxationsrate und -zeit abgelesen werden.

Regelung des Wegsignals

[sostrain

Kraftregelung
Konstante Kraft

Lineare Rampe

/

—,— Stufe

—/L Dreickpuls (sym.)

_, |_ Rechteckpuls
|_|_|_|_|_|_ Rechteckige Modulation
/\/\/\_ Dreieckige Modulation
AVAVAVS

Sinusformige Modulation



Hochste Flexibilitat bei maximaler Prazision

Das modulare Design mach die TMA 402 F1/F3
Hyperion® einzigartig. Damit sind Sie bestens fur
die Zukunft gerustet!

Vielseitigkeit — Unterschiedliche
Temperaturbereiche

-150 °Cbis 1000 °C  Stahlofen mit LN -Kihlung'

o 1 o IC-Ofen mit mechanischer
-70°Chis 450 °C Kihlung ohne LN,-Bedarf’

RT bis 1550 °C  SiC-Ofen

Kupferofen fiir Messung
unter geregelter feuchter
Atmosphdare von

0 °Chis 100 °C

-150 °C bis 500 °C

Wasserdampfofen in
RT °Chbis 1250 °C  Verbindung mit einem
Wasserdampfgenerator

'LN, (engl. liquid nitrogen cooling), Flussigstickstoffkihlung

Flexibilitat zu jeder Zeit dank austauschbarer Ofen
und Probenthermoelemente

Die TMA 402 F1/F3 Hyperion® deckt den gesamten
Temperaturbereich von -150 °C bis 1550 °C ab. Die
flr diesen Bereich verfligbaren Probenthermo-
elemente (Typ K und S) lassen sich ebenfalls einfach
austauschen, wobei die Elektronik den eingebauten
Sensor automatisch erkennt.

Die Ofen sind zwischen den verschiedenen
thermischen Analysegeraten der NETZSCH-Hoch-
temperatur-Gerateserie (z. B. STA 449 F1/F3 Jupiter®,
DSC 404 F1/F3 Pegasus®) muhelos und schnell
austauschbar.

Vorbereitet fur die Zukunft — GroB3e Vielfalt von
leicht austauschbaren Probenhaltern

Je nach Fragestellung und Probengeometrie
kann der Anwender aus einer Vielzahl an Proben-
haltern auswahlen.

FUr Messungen im Expansions-, Penetrations-

und Zugmodus stehen Probenhalterungen sowie
FUhlstempel und Auflagen fir Untersuchungen in
3-Punkt-Biegung zur Verfigung. Fir Anwendungen
im Temperaturbereich bis 1100 °C sind diese Zubehor-
teile aus Quarzglas und bis 1550 °C aus Aluminium-
oxid erhaltlich.

Sie arbeiten mit speziellen Proben?

Mit Hilfe spezieller Probencontainer kann das Aus-
dehnungsverhalten von Pulvern, Pasten und FlUssig-
keiten oder auch Metallen bis in die Schmelze unter-
sucht werden. Flr Experimente zum Quellverhalten
bieten wir Immersionsbehalter an.



Messmodi und Probenhalterungen

Probenhalter fiir Kupfer-, Stahl-, Wasserdampf- und SiC-Ofen

Probenhalter aus Quarzglas
fur den Bereich von -150 °C bis 1100 °C

Probenhalter aus Aluminiumoxid
fur den Bereich von RT bis 1550 °C

—t |
=
Expansion/ Penetration — Zug, 3-Punkt- Expansion/ Zug, 3-Punkt-
Kompression—  Fuhlstempel mit  max. Zugldnge  Biegung fur freie Penetration max. Zugldnge Biegung flr freie
Fuhlstempel mit  flacher Spitze, 30 mm Biegeldngen 30 mm Biegeldangen
flacher Spitze, @1 mm 10 mm und 20 mm 10 mm und 20 mm

@4 mm

Probenhalter aus Quarzglas fir IC-Ofen*

*kann mit anderen TMA-Ofen kombiniert werden

-

iy = < |
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Von Biegung bis Zug - von zylinderférmi-
gen Proben bis zu diinnen Folien

Der Expansions-/Penetrationmodus wird
fr Proben mit unterschiedlicher Geometrie,
z. B. zylinderfdrmig oder rechteckig, einge-
setzt. Probenhaltervorrichtungen sind in
verschiedenen Spitzendurchmessern und
Formen erhaltlich.

3-Punkt-Biegung kann fir zwei unter-
schiedliche Biegeldngen (10 mm und
20 mm) eingesetzt werden. Dies erlaubt

Expansion/ Penetration - 3-Punkt- Zug, Messungen an Proben mit variierenden
Kompression—  Probenhalterungsrohr Biegung, ~ max.Proben- GrgBen ohne Austausch des Probenhalters.
Probenhaltrungsrohr ~ mit flacher @ 1 mm  freje Biegeldnge lédnge 30 mm,
mit flacher Spitze,@  (links) und halbkugel- 5mm min. 5 mm ]
4 mm formige Spitze (rechts) Der Zugmodus wird zur Messung der

Vorrichtung Probenvorbereitung flr Messungen im Zugmodus

Expansion, Schrumpfung oder Relaxation
dinner Folien oder Fasern angewandt. Fur
die Probenvorbereitung ist eine spezielle
Justage-Vorrichtung erhéltlich.

- ®

Probencontainer aus Aluminiumoxid, Saphir und Grafit fir
Messungen an Pulvern, Pasten und Flussigkeiten



Messungen in feuchten Atmospharen

Simulation von Umwelteinfliissen

Fir TMA-Messungen in feuchter Atmosphdre stehen zwei Ofen zur Verfligung:

Der Wasserdampfofen ist fir den Anschluss an einen Feuchte- oder Wasserdampf-
generator konzipiert und deckt den Temperaturbereich von Raumtemperatur bis
1250 °Cab.

Der Kupferofen eignet sich fir konventionelle TMA-Messungen von -150 °C bis 500 °C.
hprTen A © In Kombination mit einem Feuchtegenerator kann eine kontrollierte Feuchtigkeitsum-
gebung im Temperaturbereich zwischen 0°C und 100 °C. eingestellt werden. Eine
Vortrocknung der Proben im Gerét (In-situ-Trocknung) bis zu 500 °C ist bei angeschlos-

. " senem Feuchtegenerator nach wie vor moglich. Der Feuchtegenerator ist in der TMA
oy Proteus®-Software integriert.
L
’ a8 -
)

Feuchtegenerator Wasserdampfgenerator
Kupfer- oder Wasserdampfofen Wasserdampfofen
= Definierte relative Feuchte durch Mischen von = Dampf durch Verdampfen von fllissigem Wasser

Maximale Molaritat von 100 %

Maogliche Verdlinnung durch Inertgas
Minimale Molaritat von 5 % (oder trocken)
Gasdichter Tank

nassem und trockenem Gasfluss

= Maximaler Taupunkt von 80 °C, entsprechend einer
Molaritat von 47 %

= Minimale relative Feuchte von 5 % bei 20 °C,
entsprechend einer Molaritdt von 0,1 % (oder
trocken)

= Programmierbare Feuchterampen/-stufen

= Einfaches Nachfullen von Wasser,
auch wahrend des Betriebs

Wasserdampfgenerator

Feuchtegenerator, angeschlossen
an die TMA 402 F1 Hyperion® mit
Wasserdampfofen




Quellverhalten von Holz unter feuchten Bedingungen

Im Bereich der hygroskopischen Holzfeuchte andern sich die Dimen-
sionen und das Volumen durch Quellen bei Wasseraufnahme und
durch Schwindung bei Wasserabgabe. Fir die praktische Verwendung
von Holz sind folgende Punkte besonders wichtig:

= Die Dimensionen von
trockenem Holz in die drei dUlor% ta;‘?‘?““a' rel. humidity /%
anatomischen Richtungen bei 20 e il

Anderung der Umgebungstem- ororane 140
peratur (differentielles Quellen, 15]
Quellkoeffizient).

= Die Schwindung des Holzes
beim Trocknen vom nassen
(frischen) in den normalen

Zustand (Trocknungsrate).

120
1.0 1

100
0.51
80

0.0 1
Zur Untersuchung des Quellver-

haltens von Buchenholz wurden
drei Proben aus einem Stamm in
tangentialer, radialer und Langs-
richtung entnommen (siehe " 200 400 600 80 1000 1200
rechts oben). Dieser Plot zeigt das Time /min

unterschiedliche Ausdehnungs- TMA-Messung an Buchenholz im Kupferofen und Feuchtegenerator; Proben-
verhalten der Proben mit den drei halter aus Quarzglas; Probenlange 25 mm, Querschnitt 5 x 5 mm?
Holzfaserrichtungen unter einer

relativen Feuchte von 50 % bei

25°C.

50.0 % €0
-0.51 t

40

Simulation des hygroskopi-
schen Verhaltens von PAG6

dL/Lo/% rel. humidity /%

>3] 200 Abhangig von der relativen Luft-

2.0 1 . feuchtigkeit kann trockenes PA 6
' 1.256% (Polyamid) Feuchtigkeit aus der
150 Umgebung absorbieren und

10 06710 dadurch eine Ausdehnung bis zu
0.5 - B 10 % erfahren.

1.5 1

00 ] . }0.452% 100
-] T Die Abbildung links zeigt das
05 1 75.0% hygroskopische Verhalten einer
104 = 50 PA 6-Folie bei 40 °Cim Zugmodus
: 50.0 % .

] , (Probenhalter aus Quarzglas). Die
3] 25.0% relative Feuchte steigt von 0 % auf
20 l— , , , , 0 75 % in Stufen von 25 % nach je

0 >00 00 1300 2000 2500 15 h an. Uber den Verlauf von 50 h

betrug die Ausdehnung knapp

Isotherme Messung bei 40 °C im Kupferofen und Feuchtegenerator; 2,4 %.

Probendimensionen: 15 mm Lange x 5 mm Breite x 0,25 mm Dicke



Proteus®-Software

Clevere Features fur intelligente Analysen

Auf einen Blick -
Highlights der TMA
Proteus®-Software

,_T/%Q?OO”% F1 F3  Identify — Identifizierung Temperaturmodulierte TMA
Automatische und KlaSSIfIZIQrung von Far temperaturmodulierte
Erfassung der [ u TMA-Kurven TMA-Messungen lassen sich
Probenlange Modulationsamplitude und

Kraft- Die Identify-Datenbank bietet -periode segmentweise definieren.

. die neuesten Mittel zur Material- Die Auswertesoftware erlaubt die
einstellung/ | [ | - . . .

Segment u_berprufung durch den V(_erglelch Bestimmung der

einer gegebenen Kurve mit
Erweichungs- weiteren individuellen Kurven = gesamten TMA

punktab- [ | | (z. B. Gruppen von Kurven in = reversierenden und nicht-

schaltung der Qualitatskontrolle) oder reversierenden TMA

Dichte- Li_te_raturdaten ausgewahlter = gesamten CTE _
bestimmung | O Bibliotheken. Alle vom Anwender = reversierenden und nicht-

erstellten Bibliotheken und reversierenden CTE

c-DTA® [ 0 Klassen kénnen innerhalb Identify = Amplitude und Phase

bearbeitet oder erweitert werden.

Kraft- - 0 mit grafischer Darstellung der
modulation Die Standardbibliotheken mit Ergebniskurven in Mehrfach-
Temperatur- Uber 1.100 Eintrégen beinhalten fenstertechnik.
modulation U 0 Messungen und Literaturdaten

far DSC, ¢, TG, und DIL/TMA Proteus® bietet auch die
RCS O O aus den Anwendungsbereichen Maoglichkeit, Grafiken zu expor-
_ Polymere, Organik, Pharmazie, tieren und auszudrucken oder den
Strain control u u Metalle/Legierungen, Keramiken Datenexport als ASCII-Dateien.
Report- und Anorganik sowie die
Generator u u chemischen Elemente.
Identify [ | O Datenbankeintrage kénnen Gber
. eine Vielzahl von Kriterien gefiltert
AutoEvaluation [ | [ |

und Messkurven — selbst unter-
schiedlicher Art — fir Vergleichs-
zwecke Ubereinander gelegt
werden.

M im Standardlieferumfang eingeschlossen
] Optional

10
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Temperature [°C
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AutoEvaluation 3

Die exklusiv von NETZSCH
angebotene Softwarefunktion
AutoEvaluation ermoglicht eine
intelligente, zeitsparende und
selbsttatige Auswertung thermo-
analytischer Messkurven ohne
Verwendung vordefinierter
Makros.

AutoEvaluation bietet spezielle
Funktionen fir die Auswertung
verschiedener Materialien. Bei der
Prafung von Metallen wird mit
.Metallschmelzen” der Schmelz-
beginn automatisch bestimmt.
.Glastibergang und Schmelzen”
zeigen den Onset des Glasube-
gangs und den Schmelzpeak mit
nur einem Mausklick. Beim Sintern
einer Keramikprobe werden die
Sinterstufen angezeigt. AutoEva-
luation gehort zum Standardliefe-
rumfang eines Gerates der Serie
TMA 402 F1/F3 Hyperion®.

100 200 300

Eingabeassistant fiir einen
schnellen Start und eine
methodenbasierte, automa-
tische Auswertung

Die Proteus®-Software ermoglicht
es, Einstellungen und Methoden
aus zuvor ausgefihrten Mess-
dateien mit einem Mausklick
anzuwenden. Die Auswertestufen
fir einen Referenztest kdnnen in
einer Methode gespeichert und
nach Beendigung vollstandig

automatisch angewendet werden.

Die Software markiert die von den
gewahlten Qualitatskriterien
abweichenden Ergebnisse.

400 500 600

Software-Optionen
flir weiterfihrende
Auswerteschritte

= Erweiterte Auswertung
far importierte Massen-
spektrometerdaten bei
Kopplung mit dem
QMS 403 D Aéolos®

= Kinetics Neo zur ausfuhr-
lichen Charakterisierung
und Optimierung von
Sinterprozessen

= PeakSeparation fur die
Auftrennung Uberlap-
pender Effekte

11



Applikationen

Vergleich der viskoelastischen Eigenschaften von Quarzglas und Flachglas

Diese TMA-Messungen an Quarz- E' /MPa tand

glas und Flachglas wurden in 90000 1 H0.8 -

3-Punkt-Biegung mit einer 80000 ] L 0.7

Heizrate von 5 K/min zwischen 20000 ] o6

Raumtemperature und 1000 °C

bzw. 550 °C durchgefiihrt. 60000 ~ 05 |
50000 ] L 0.4

Wie fUr die meisten Materialien 40000 ] Fo.3

erwartet, nimmt der Modul fur 30000 , F 02

Flachglas (rote Kurve) mit zuneh- 200001 / o1

mender Temperatur biszum — ~ {1 _ __—_ _ _ _ = '

Erweichungspunkt des Materials 1%~~~ 77~ O

ab, was einen steilen Abfall der 0L — - - - - - - - - 0.1

e : 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000

Steifigkeit und ansteigenden tan® Temperature /°C

zur Folge hat. Im Gegensatz dazu

zeigt das Quarzglas (blaue Kurve) Viskoelastisches Verhalten zweiter unterschiedlicher Glaser

. h der T K Kraftmodulation 0,5 Hz; statische Kraft 1,5 N; Amplitude 1,45 N;
mlt__zune m_e_n e_r emperatur eine Biegeldnge 20 mm; Probendicke ca. T mm; Probenbreite ca. 4,8 mm.
erhohte Steifigkeit. E-Modul (durchgezogene Kurve) und tand (gestrichelte Kurve)

Ausdehnung bis zu hohen Temperaturen

Lebensdauer und Effizienz jeder dL/Lo/%

technischen Ofenanlage hangen Peak: 1450°C
stark von der passenden Zusam- 2.00

menstellung und Qualitat der

Innenauskleidung (Feuerfestmate- 45

rialien) ab. Ein wichtiges Kriterium
fUr die Beurteilung ist die
thermische Ausdehnung. Hier
dargestellt ist das Ausdehnungs-
verhalten eines typischen, grob- 0.50
kérnigen Feuerfestmaterials. Zu
Beginn der Messung zeigt sich die

Peak: 1233°C

End: 580°C
Peak: 1299°C

End*: 199°C
Onset: 548°C

a-B-Umwandlung von Tridymit, SO

gefolgt von der a-B-Umwandlung ; ; ; : . . .
des freien Quarzes zwischen 548 °C 200 400 600 Tempf,‘;‘iu,e o000 12000 1400
und 580 °C. Nach einer weiteren

Umwandlung zwischen 1233 °C TMA-Messung an Feuerfestmaterial zwischen

und 1299 °C beginnt das Material Raumtemperatur und 1550 °C

bei 1450 °C zu erweichen.
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TMA, gekoppelt mit Emissionsgasanalyse zur
Untersuchung des Schrumpfungsverhaltens

Zu Beginn der Messung wird

das adsorptiv gebundene
Wasser sowie das Zwischen-
schichtwasser einer Tonprobe
abgegeben (Schrumpf um

0,01 %; Wasserpeak 114 °Cund
162 °C, (m/z 18)). Von 300 °C

bis ca. 450 °C findet die Ver-
brennung organischer Bestand-
teile der Probe mit der Frei-
setzung von Wasser (m/z 18)
und CO, (m/z 44) statt. Aufgrund
des sehr geringen organischen
Gehalts ist kein Einfluss auf die
Ausdehnungskurve zu erkennen.
Zwischen 487 °Cund 536 °C tritt
die Dehydroxilierung der in der
Probe enthaltenen Tonminerale
auf; damit verbunden ist ein
Schrumpf der Probe von 0,05 %.

dL/Lo/% lon Current *10° /A
Peak: 662°C, 0.38%
0.40 120
0.30 Peak: 487°C
0.20 1.00
Peak: 536°C
0.10 0.80
Peak: 517°C

0.00

1920 F0.60
010 Peak: 173°C

Onset: 113°C
0201 peak: 114°C [ 040
Value: 162°C
-0.30 Peak: 312°C
m18 }0.20
-0.40 I
Peal:353°C ma4
-0.50 F0.00
100 200 300 400 500 600 700

Temperature /°C

TMA-MS Aéolos®-Messung an einer Tonprobe zwischen Raumtemperatur
und 800 °C. Die Tonprobe wurde in einen Keramiktiegel eingebracht (siehe
rechtes Foto).

Verdichtung eines keramischen Griinkorpers mittels ratenkontrolliertem Sintern

Im ratenkontrollierten Sinter-
modus (RCS) wird das normaler-
weise linear gefihrte Temperatur
profil (rot) dem Sinterverhalten
eines keramischen Grinkorpers
angepasst . In der Langenan-
derungskurve (schwarz) ist die
Dehydroxylierung von Kaolinit
bei 473 °C durch die Quarzum-
wandlung bei 567 °C (Onset)
Uberlagert. Bei 959 °C (Onset)
findet eine zusatzliche Phasen-
umwandlung statt, bestatigt
durch den Peak bei 215 min in
der 1. Ableitungskurve (grin). Bei
250 min setzt das Sintern ein und
der RCS-Modus halt die Sinterrate
konstant bei 0,15 %/min. Die
gesamte Sinterschwindung
betragt 13,7 % (schwarze Kurve).

dL/dt /(%/min)

dL/Lo/% Temp. /°C
2] Peak:473°C  Onset:959°C QOnset: 1116°C 0.7 2000
A
04+ -L[ 0.6
Onset: 567°C [ -
2] 05 L1500
4 === F0.4 |
o r0.3 f
i Sintering Step: K
o . 13.7%| [y |00
81 -7 '
7 Fo.1 |
-
(R R g Y T Lo.0 [500
b . td
Pie \‘! \' . I
121 o \ -0.15 %/min o1 |
_- bt ot ————— R
/R N : : : : : : F-02 k0
50 100 150 200 250 300 350
Time /min

RCS-Messung im Expansionsmodus (Al,O,-Probentrager) mit SiC-Ofen zwischen RT
und 1350 °C; Probenlange: ca. 5,5 mm; @ 6-7 mm; RT bis 1350 °C; Heizrate 5 K/min;

Isothermsegment 60 min bei 1350 °C; RCS-Start bei 1040 °C, Start-/Stop-Modus,

Schwellwert: 0,15 %.

13



Prifung des Ruckstellverhaltens von Elastomeren

dL/Lo/% Force /N Temp. /°C
- ] H14
(( 0.00 50
F12
-5.007
" ® . Load of 3N Relief to 5 mN F10 a5
1 -10.001 after 40 h: -21.03 % after 30 min: -4.81 %
after5 h: -2.98 %
-15.001 after30h: -1.82%
6 a0
-20.001 4
-25.001 2 35
-30.007 4 O
35,001 L SRS SRR 2 30
10.0 20.0 30.0 40.0 50.0 60.0 70.0
Time /h
Langzeit-TMA-Messung an einer Elastomerdichtung unter Last
dL/Lo /% Force /N Temp. /°C
300
0.00 0.800
250
200 M %91 200
0.400
-4.00 Kraft 150
0.200
100
-6.00 0.000
50
-0.200
-8.00 Temperatur ©
-0.400
-10.00 0600 -50
-100
dL/LO /% 0.0 20.0 40.0 60.0 80.0 100.0
-0.50 A
-1.00 - TR30: -7 "\C
] \\
TR20:-12°C \
1.50
TR10:-18 °C
] \\\\
-2.00 - T
-2.50 -
-80 -60 -40 -20 0 20
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Auswertung der thermischen Ausdehnung des Aufheizsegments (untere

Temperature /°C

Messkurve); Kraft-Tempraturprogramm (grauer Einschub)

Riickstellung einer
Gummidichtung

Um die Anderungen der elasti-
schen Eigenschaften einer
Dichtung nach einer lang andau-
ernden konstanten Belastung zu
testen, wird eine Elastomer-
dichtung mit einer Kraft von 3 N
belastet und anschlieBend auf

5 mN entlastet. Nach einer Belas-
tungszeit von 40 h bei 30 °C ergibt
sich eine Kompression von 21 %.
Nach 30-minUtiger Entlastung
(roter Wert) werden 95,19 % der
ursprunglichen Lange wiederer-
langt; nach 5 h (violetter Wert)
97,02 % und nach 30 h (blauer
Wert) verbleiben lediglich 1,82 %
nicht wiederhergestellt.

Kalterichtwert (TR) kleiner
Proben und O-Ringe

Zur Bestimmung des Kaltericht-
wertes mit der TMA-Proteus®-
Software wird bei Raumtempe-
ratur (RT) eine geringe Kraft (0,01
N) auf die Probe zur Dickenbe-
stimmung aufgebracht. Diese wird
dann erhoht und die Probe bis ca.
50 K unterhalb des erwarteten
TR10-Punkts (grauer Einschub)
abgekuhlt. Danach wird die Kraft
zuriickgesetzt und die Probe
wieder bis Raumtemperatur mit
einer Rate von 2,5 K/min
aufgeheizt.

Zur Auswertung des TR-Wertes
wird das Heizsegment verwendet
(unterer Plot). Der TR10-Wert
entspricht einer 10%-igen
Ruckstellung der Probe, der TR20
einer 20%-igen usw. Der TR-Wert
ist ein wertvoller Indikator zur
Einschatzung des Elastomerver-
haltens bei niedrigen
Temperaturen.



Untersuchung von Schrumpfschlauchen

dL/Lo /%

Force /N

0.00 - [ 3.000
-10.00 7 —— Ausdehnung I 2.500
—— Kraft
-20.00 1
[ 2.000
-30.00 1
I 1.500
-40.00 1
-41.34 %
-50.00 1§ ——+—~ [ 1.000
_ - 0.976 N
-
~60.00 1 =" F 0.500
- 0.100 N
7000 ] —m e e et +
- [ 0.000
-80.00 A1
30 40 50 60 70 80 90 100

Temperature /°C

Messungen an einem Schrumpfschlauch unter konstanter

Kraft (griine Kurven) und unter konstanter Auslenkung (blaue
Kurven). Aufheizung von RT bis 120 °C, N -Atmosphare, Proben-
lange 25 mm (blau) bzw. 10 mm (grin).

Schrumpfschlduche, auch als
Schrumpfmuffen bekannt, werden
zur Reparatur und Isolierung von
Drahten und Kabeln verwendet.
Nach dem Aufziehen des Schlauches
auf das Kabel wird zur Schrumpfung
eine Warmequelle eingesetzt.
TMA-Messungen liefern Informa-
tionen, bei welcher Temperatur
das Schrumpfen des Materials ein-
setzt und wie stark und mit welcher
Kraft es schrumpft. Wird die Kraft
konstant gehalten, beginnt die
Prob bei ca. 60 °C zu schrumpfen
und erreicht bei Messende (griine
Kurven) einen Schrumpf bei ca.

40 %. In der zweiten Messung wird
die Wegamplitude konstant
gehalten und die entsprechende
Kraft gemessen (Maximum bei
0,98 N, blaue Kurven).

Auswechselbare,
vertikale Ofen
(auf motorisierter
Hubvorrichtung)

Aufheiz-/AbkUhlraten

Kahlsysteme

Meassmodi

Messbereiche/
Al-Auflésung

Kraft und Deformation
Kraftbereich (an der Probe)
Kraftauflésung

Modulierte Kraft

Austauschbare
Probenhaltersysteme
Spezielle Probencontainer

Probendimensionen

Atmospharen

TMA 402 F1/F3 Hyperion®

= Stahlofen:-150 °C bis 1000 °C

= SiC-Ofen: RT bis 1550 °C

= |C-Ofen:-70 °C bis 450 °C

= Kupferofen:-150 °C bis 500 °C (Kopplung an Feuchtegenerator moglich)

= Wasserdampfofen: RT bis 1250 °C (fir Messungen unter Dampf durch
Kopplung an Wasserdampf- oder Feuchtegenerator)

0,001 K/min bis 50 K/min

= Flr Stahl- und Kupferofen:
= FlUssigstickstoffkiihlung (optional mit 60-I-Dewar und komfortablem
Nachfillsystem
= Vortex-Rohr (basierend auf Druckluft)
= Intracooler fir IC-Ofen
= Luftkhlung far SiC-Ofen
Expansion, Penetration, 3-Punkt-Biegung, Zug
= 500 um (+ 250 um) / 0,125 nm
= 5000 pm (x 2500 um) / 1,25 nm
Simultane Messung von Kraft- und Wegsignal
0,001 N bis3 N (F3) /4 N (F1)
in Schritten von 0,02 mN ohne zusatzliche Gewichte

<0,01 mN

= 0,0003 Hz bis 1 Hz; wahlbare Frequenzen
= Wellenformen: rechteckig, sinusférmig, dreieckig, Stufen, Rampen, Einzelpulse

= Quarzglas: bis max. 1100 °C
= Aluminiumoxid: bis max. 1550 °C

Tests an Pasten, Pulvern, FlUssigkeiten, Wachsen, Metallschmelzen und in Immersion

= Lange: 30 mm max.; Aluminiumoxidprobenhalter @ 10 mm max.,
Quarzglasprobenhalter @ 12 mm / 8 mm;
= Automatische Bestimmung der Probenlédnge (Genauigkeit: 0,01 mm)

Inert, oxidierend, reduzierend, Vakuum; softwaregesteuert
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Die NETZSCH Gruppe ist ein inhabergefihrtes, international tatiges Techno-
logieunternehmen mit Hauptsitz in Deutschland. Die Geschéaftsbereiche
Analysieren & Prifen, Mahlen & Dispergieren sowie Pumpen & Systeme
stehen fur individuelle Lésungen auf hochstem Niveau. Mehr als 4.000
Mitarbeiter in 36 Landern und ein weltweites Vertriebs- und Servicenetz
gewabhrleisten Kundennahe und kompetenten Service.

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

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

Proven Excellence.

NETZSCH-Geratebau GmbH

WittelsbacherstraBe 42

95100 Selb

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

Fax: +49 9287 881 505

at@netzsch.com www.netzsch.com

NGB - TMA 402 F1/F3 Hyperion® - DE - 0722 - Technische Anderungen vorbehalten.



