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Mit der dynamisch-mechani-
schen Analyse (DMA) wer-
den mechanische Eigen-
schaften quantitativ in Ab-
hangigkeit von Temperatur,
Zeit und Frequenz einer auf-
gebrachten, oszillierenden
Probenbelastung bestimmt
(u.a. DIN 51005, DIN 53513,
DIN 53440, DIN-IEC 1006,
ASTM D 4092, ASTM

Dynamisch-mechanische Analyse - DMA 242 C

Glastbergange, Nebenrela-
xationen, Vernetzung)
auBern sich in starken ther-
mischen und mechanischen
Eigenschaftsanderungen, die
mittels DMA aufgezeigt wer-
den. Insbesondere bei der
Ermittlung von Relaxations-
vorgdngen ist die DMA im
Vergleich zur DSC (Differen-
tial Scanning Calorimetry)

e Konstruktionsdaten Uber
Steifigkeit und Dampfung
(Modulwerte, Dampfungs-
faktor)

e FlieB- und Relaxationsver-
halten

* Aussagen zu Aufbau und
Struktur von Polymeren
und Polymermischungen
(Vertraglichkeit)

* Aushartung, Vulkanjsation

Die Vielseitigkeit der DMA
242 C juBert sich in der Viel-
falt der Probenhalterun-
gen. So koénnen Sie je nach
Art und Konsistenz lhrer
Proben die viskoelastischen
Eigenschaften prazise unter-
suchen und einen weiten
Modulbereich von 10° MPa
bis 10¢ MPa abdecken.

DMA 242 C - lhr vielseitiges Prufgerat

Zwischen -170°C und 600°C
erhalten Sie die fur Sie wichti-
gen Aussagen Uber lhren
Werkstoff. Dynamische, iso-
therme und stufenférmige
Temperaturfiihrungen er-
maoglichen lhnen eine der
Problemstellung angepasste
flexible Temperaturpro-
grammgestaltung.

Der Frequenzbereich von
0,01 Hz bis 100 Hz wird
Uber 25 Festfrequenzen er-
schlossen, die einzeln oder in
beliebiger Kombination wahl-
bar sind (Multifrequenz). Die
dynamische Kraft sowie die
statische Vorkraft (Zug oder
Druck) betragen jeweils maxi-
mal 8 N, d.h. es stehen maxi-
mal 16 N zur Verflgung.

. . " e Polymere Die Probe wird einer defi-
?t(i‘?g\S/Qrﬁelltlet(renrlegzinzzveléli((:—h empfindlicher. * Alterung The)r,moplaste nierten, erzwungenen Die Verformqusamplitude
lastisch (steif) als auchgvis- lhnen als Anwender liefert Duroplaste Schwingung ausgesetzt, (ca. 0,1 um bis 240 ym) als
E damofend). d h. visk die d <ch hanisch Elastomere Eine sinusformige Kraft auch die mittlere Position der
os (dampfend), d.h. visko- '€ dynamisch-mechanische Verbundwerkstoffe (Eingangsfunktion) bewirkt Probe werden unabhangig

elastisch. Einer aufgebrach-
ten Belastung geben sie also
zum Teil durch viskoses
FlieBen mit einer bleibenden
Verformung nach. Gleich-
zeitig ist das mechanische
Verhalten von Temperatur,
Zeit, Hohe und Art der Be-
lastung abhangig. Struk-
turelle Umwandlungen (z.B.

Analyse umfangreiche pra-
xisrelevante Informationen:

e Temperatureinsatzgrenzen
fir die Anwendung und
die Verarbeitung (u.a.
Glasumwandlungstempe-
ratur, Erweichungs- und
Versprodungsbeginn)

DMA 242 C - aussage-
kraftige und zuverlassige
Informationen fiir die
Bereiche:

Forschung/Entwicklung
Qualitatskontrolle
Qualitatssicherung
Schadensanalyse

Lacke und Beschichtungen
Klebstoffe

Fasern und Folien

pastdse Stoffe
Biopolymere

¢ Pharmazeutika

e Lebensmittel

¢ Keramische Materialien
* Glaser

e Metalle

eine resultierende Verfor-
mung der viskoelastischen
Probe (Ausgangsfunktion),
die ebenfalls eine sinusférmi-
ge Schwingung jedoch mit
Phasenverschiebung darstellt
und messtechnisch erfasst
wird. Diese Schwingungen
werden im DMA-Controller
durch eine FOURIER Ana-
lyse zu einem duBerst rausch-
armen Signal ausgewertet.

NETZSCH Thermische Analyse Software unter MS® Windows™

voneinander geregelt. Da-
durch wird selbst bei starkem
Erweichen des Materials ein
standiger Kontakt des Fuhl-
stempels zur Probe gewahr-
leistet. Dies ist unerlasslich fur
die Untersuchung von Poly-
meren, da sich deren Spei-
chermodul wahrend eines
Messdurchgangs haufig um
mehrere GréBenordnungen
andert.

Das patentierte Weg-
aufnehmersystem (DE
4309530C2) gewahrleistet
die optimale Auflésung bis zu
0,5 nm.
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DMA 242 C



Dynamisch

Der Schwingerreger setzt ein
elektrisches Signal in eine
Kraft um, die Uber den Fuhl-
stempel auf die Probe Ubertra-
gen wird. Die hohe Eigenstei-
figkeit und Stabilitat des
Gerdtes erlauben den weiten
Schwingungsfrequenzbe-
reich von 0,01 Hz bis 100 Hz.
Die vom Wegsensor registrier-
te Position des Fiihlstempels
stellt die resultierende Ver-
formung dar. Der speziell fur
die DMA 242 C entwickelte
Wegsensor gibt die Defor-
mation sehr empfindlich und
selbst bei hoheren Frequenzen
unverzerrt und ohne
Zeitverzdgerung wieder.

Das anschlieBende digitale
Filtern mittels FOURIER
Analyse liefert ein exzellen-
tes Signal/Rausch
Verhaltnis, sodass selbst klei-
ne tan & Werte aufgeldst wer-
den.

DMA 242 C - Intelligente Technik

Mechanisch

Der vertikale Aufbau und die
Versenkbarkeit des Ofens er-
moglichen lhnen freie Zugang-
lichkeit sowohl beim Proben-
wechsel als auch beim
Austausch der vielfaltigen
Probenhalterungen (Dreipunkt-
biegung, ein-/zweiarmige
Biegung, Kompression/Pene-
tration, Scherung, Zug).
Auftretende Dimensionsande-
rungen wahrend der Messung
(Ausdehnen, Schrumpfen,
Kriechen) werden ausgegli-
chen, indem der Schwingerre-
ger und der Wegsensor mit
Hilfe einer Schrittmotor-
steuerung gegen die
Probenhalterung verschoben
werden. Im Zugmodus, bei
Kompression, Penetration und
Dreipunktbiegung wird der
dynamischen Kraft eine stati-
sche Vorkraft Uberlagert, so-
dass auch bei groBen Modul-
anderungen eine sichere
Position der Probe gewahrlei-
stet ist. Die statische Vorkraft
wird der Aufgabenstellung
entsprechend geregelt:

Kraft

I. fester Wert

(Zug oder Druck)

II. proportional (die

Vorspannung der Probe ist

dem aktuellen Modulwert

angepasst)

lll. Kombination aus . und II. ]

Selbstverstandlich ist auch die I\&
konstante, statische Kraftbe-
aufschlagung moglich (TMA-

Modus).

Thermisch

Der rechteckige Querschnitt
des Ofens ist an die Proben-
geometrie angepasst, sodass
die Probe gleichmaBig und
homogen erwarmt wird.
Der Temperaturgradient wird
Uber eine Probenlénge von
60 mm auf +£1°C minimiert.
Die Probentemperatur wird
tber ein Proben-Thermoele-
ment erfasst und Uber STC-
Funktion (Sample Temperature
Control) exakt geregelt.

Mit einer geregelten Kihlung
mittels flUssigem Stickstoff
erzielen Sie bei geringstem
Verbrauch Temperaturen bis
zu -170°C.

Justierung mit

Schrittmotor

Schwingerreger

Wegsensor

Flhlstempel

Probe

Probenhalter

Temperier-

Kraftsignal
Wegsignal ‘;)
Probenthermoelement

einrichtung

Auslenkung

Regelthermoelement

Anwendungsspezifische Probenhalterungen

Die DMA 242 C deckt einen
sehr weiten Probengeometrie-
bereich ab. Durch den Einsatz
von relativ groBen Proben
{max. Probenlange 60 mm in

1. Dreipunktbiegung

Die Probe liegt auf zwei
abgerundeten Schneiden auf,
wahrend der FUhlstempel die
Probe von oben belastet. Der
Schneidenabstand entspricht
DIN 53457. Sie kénnen unter
vier verschiedenen Haltern

2. Zweiarmige Biegung

Die Probenenden sind fest
eingespannt. Diese Anord-
nung ist besonders glnstig
fur die Proben des hohen
und mittleren Modulbe-
reiches (Gummi und
Thermoplaste).

3. Kompression

Die Probe (Gummi, Schaum-
stoffe, Biopolymere, pastose
Stoffe, etc.) liegt auf einer
planen Fladche im Probenhal-
ter und wird Uber das platten-
formige Ende des Fuhistem-
pels von chen belastet. Ver-
schiedene Durchmesser bis

4. Lineare Scherung

Zwei Proben werden in
Sandwich-Geometrie zwi-
schen die planen Flachen des
Probenhalters und des Fuhi-
stempels eingepresst oder
eingeklebt. Die Belastung
wird Uber die plattenférmige

5. Zug

Flr Messungen von Folien
und Fasern oder dinnen
Gummiproben wird bevor-
zugt die Zuganordnung ein-
gesetzt. Wahrend die Probe

Biegung) ist eine gute Extra-
polation der Ergebnisse zu
Bauteilen gegeben. Wahlen
Sie fur Ihre Aufgabenstellung
die ideale Probenhalterung*:

wahlen. Dieser Verformungs-
modus ist ideal fur Materialien
mit hohem Speichermodul wie
z.B. gefUllte oder verstarkte
Thermo- und Duroplaste (Ver-
bundwerkstoffe) oder Metalle
und Metalllegierungen.

Es sind Halterungen fUr drei
verschiedene Biegelangen
lieferbar. Durch Freilassen
eines Probenendes kann
auch in einarmiger Bie-
gung gearbeitet werden.

max. 30 mm sind erhaltlich.
Fihrt man den Probenstem-
pel als Spitze aus, spricht
man von Penetration.
Diese Beanspruchung eig-
net sich z.B. fur die Unter-
suchung von Lackschichten.

Verlangerung des Fhl-
stempels eingebracht. Diese
Probenhalterung eignet
sich insbesondere flr
weiche Materialien wie
Kautschuk oder Klebstoffe.
Zwei Probenhaltertypen
stehen zur Auswahl.

an ihrem unteren Ende fest-
gehalten wird, ist das obere
Ende mit dem beweglichen
Teil der Zughalterung (Fuhl-
stempel) verbunden.

* spezielle Probenhalter z.B. fur
viskose FlUssigkeiten oder sehr
steife Proben auf Anfrage




Die multitaskingfahige

NETZSCH Thermische

Analyse Software unter

MS® Windows™ bietet |hnen:

- die Verwendung eines
Computers industriellen
Standards

- eine vertraute Benutzer-
oberflache

- einfachste Bedienung

- normgerechte DMA
Auswerteroutinen

- schnelles Berichtswesen mit
Grafikeinbindung und Text

Mit Ubersichtlichen Eingabe-
masken werden Sie durch die
Programmierung einer
Messung geftihrt. Hier wahlen
Sie das Temperaturprogramm,
Messfrequenzen sowie die
Verformungskraft und die
Zielamplitude. Auch die
Kalibrierung des Gerates
flhren Sie softwareunterstitzt
und weitest gehend automati-
siert durch:
* Dynamische Massekalibrierung
» eeres System-Kalibrierung
o Systemsteifigkeitskalibrierung
* Phasendrehung (empfohlen
fUr steife Proben)
» Temperaturkalibrierung

DMA 242 C - Umfangreiche Software

Multitaskingbetrieb (gleich-
zeitiges Messen und Auswer-
ten) sowie Multimodul-
betrieb innerhalb der kom-
pletten Serie 200 (gleichzeiti-
ger Betrieb mehrerer Module)
sind selbstverstandlich.

Umfangreiche Auswerte-
routinen stehen Ihnen zur
Verfligung:

- logarithmische oder lineare
Skalierung der Ergebnis-
grdBen (z.B. Speichermodul
E’, Verlustmodul E'', Verlust-
faktor tan &)

- Darstellung des Verlaufs der
statischen und dynamischen
Kraft, der Verformungsam-
plitude, des Offsets, der
Viskositat und der Nachgie-
bigkeit jeweils als Funktion
von der Temperatur/Zeit und
Frequenz

- TMA-Modus (Ldngenande-
rung bei statischer Kraftbe-
aufschlagung) fir Kriech-
versuche

- Ableitung jedes Reportpara-
meters

Grafikausgabe mit vollstdndiger Dokumentation

Neben den in der Praxis am
haufigsten verwendeten An-
gaben von Speicher- und Ver-
lustmodul sowie Verlustfaktor

tan § lasst die Software auch
z.B. die Darstellung von Pro-
benamplitude, statischer und
dynamischer Probenkraft zu.

- Wertebestimmung in jeder
Ergebniskurve

- Superposition mehrerer
Messkurven in frequenzab-
hangiger Darstellung
(Masterkurve). Extrapolation
zu einer beliebigen Tempe-
ratur und einer Frequenz
auBerhalb des Messbereiches
nach der Williams-Landel-
Ferry-Beziehung (WLF)

- Bestimmung der Aktivie-
rungsenergie aus der Ver-
schiebung des Maximums
des Verlustfaktors in Abhan-
gigkeit von Frequenz und
Temperatur sowie Extra-
polation (ARRHENIUS-
Analyse)

- Cole-Cole Diagramm

- Bestimmung charakteri-
stischer Temperaturen wie
Peakmaximum, Tonset, Tendset

- Kurvenvergleich von
bis zu 10 Messdateien

- Ausgabe der Ergebnisse auf
Printer oder Plotter

- Datenexport (ASCII, HPGL,
Zwischenablage).

Der Plot zeigt einen in
Kompression gemessenen
Polyurethan-Weichschaum.
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Der Einfluss der Frequenz wird anhand einer SBR-
Gummimischung demonstriert. Wie erwartet ver-
schiebt sich die Glasumwandlungstemperatur Tg (hier
ausgewertet bei 1 Hz) mit zunehmender Frequenz zu
héherer Temperatur. Die Probe weist mit ansteigender
Frequenz héhere E'-Werte auf (Multifrequenzmessung
in 2-armiger Biegung bei 2 K/min).

Ein mit 30% Glasfaser (parallel und senkrecht
orientiert) verstarktes PBT wurde in 3-Punkt- Biegung
bei 1 Hz und 2 K/min geprift. Deutlich sind die
wesentlich hoheren Steifigkeitswerte und die héhere
Temperatur beim E’-Abfall (43°C) bei der parallel ori-
entierten Faservariante (durchgezogene Kurve)
festzustellen. Entsprechend liegen die tané-Werte
niedriger. Die tan 8-Peaktemperaturen sind jedoch
gleich.
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Die im Zugmodus untersuchte Polyesterfaser zeigt
auch im Tieftemperaturbereich Relaxationen, die als
E’-Onset, E'’- Peak oder tan 8-Peak ausgewertet
werden kénnen. Die Glasumwandlung beginnt bei
75°C. Der Speichermodul fallt hier von ca. 4.200 MPa
auf 200 MPa ab.
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Aus der Multifrequenzmessung lassen sich mit Hilfe
des Superpositionsverfahrens Frequenzen erschlieBen,
die auBerhalb des Messbereichs der DMA liegen.
Unter Verwendung der Gleichung nach Williams-
Landel-Ferry (WLF) kénnen z.B. die E'- und tan 8-
Werte bei einer bestimmten Referenztemperatur (hier
-20°C) frequenzabhdangig bis 100.000 Hz extrapoliert
werden.
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Ein in 3-Punkt-Biegung bei 1 Hz und 3 K/min unter-
suchtes kohlefaserverstarktes Epoxidharz liefert selbst
bei Temperaturen von 140°C Steifigkeitswerte wie sie
von Aluminium bekannt sind. Erst ab 154°C (extra-
polierter E'-Onset) beginnt der Glastbergang.
Charakteristische Werte fur die Glasumwandlungs-
temperatur sind auch die Peaks von E"' (174°C) und
von tan 8 (196°C).
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Der Biegemodul von Metallen wird bevorzugt in
einarmiger, fester Einspannung mit freiem Proben-
stempel ermittelt. Beispielhaft ist hier die Modulreihe
von Blechstreifen aus Stahl, Titan, Aluminium und
Magnesium bei Raumtemperatur und 1 Hz dargestellt.



Deformationsmodi

e Dreipunktbiegung

e Ein-/zweiarmige Biegung

e Scherung

e Kompression/Penetration

°7ug

* Spezielle Deformationsmodi
auf Anfrage

Probenabmessungen

z.B. fUr Biegung

Lange: max. 60 mm
Breite: max. 12 mm
Dicke: max. 6 mm
(abhangig vom Deformations-
modus, Details auf Anfrage)

Modulbereich (E’)

10° ... 10° MPa

(abhangig vom Deformations-
modus)

Frequenzbereich
0,01 Hz ... 100 Hz

Messbereich tan 6
0.00006 ... 10

geregelter Kraftbereich
max. 16 N

statisch (Zug oder Druck): 8 N
dynamisch: +8N

geregelter dynamischer Weg
(Amplitudenbereiche)

min. 7,5 pm, max. 240 pm
automatische Bereichsum-
schaltung mit hochster Auf-
[6sung (nm-Bereich)

TMA-Modus

Heiz- und Kiihlsystem
Temperaturbereich:

-170°C ... 600°C

AbkUhizeit:

20°C ... -150°C in 10 min
(Kuhlmedium flussiger Stickstoff)
Heizraten: 0,1 ... 20 K/min
Temperaturhomogenitat:

+ 1K {bei 60 mm Probenlénge)
Thermostatisierung (Option)

Atmosphére

inerte und reaktive Spulgase
(ungiftig, nicht brennbar oder
explosibel)

einzigartige Gassperre

DMA 242 C - Technische Daten und weltweiter Service

Temperatursteuerung
TA-System-Controller

TASC 414 zur Temperatur-
steuerung und Regelung (PID
und STC), sowie Datener-
fassung, Rechnerschnittstelle
IEEE, Steuerfunktionen fur
Kahlung

Fourier Analyse
verbessertes Signal/
Rauschverhaltnis

automatische Kalibrier-
routinen

anwenderorientiertes
Hilfe-System

NETZSCH Thermische

Analyse Software unter
MS®Windows™

Technische Anderungen vorbehalten

. DMA242C
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Vertriebsbiiro Hallwang
Einleitenweg 5¢/ 1

A-5300 Hallwang b. Salzburg
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Mobil: +43/664/3 36 44 92
e-mail: rosalz@ngb.netzsch com
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