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Temperatur
Bereich -150 ... 500 °C
Technische Aufldsung 0,003 K
Genauigkeit 0,5K
Kraft
Bereich 0,005 ... 40N
(12, 18 or 40 N)
Technische Auflésung 0,15 mN ©..5N) Verlangen Sie unsere
1.5 mN (0 ...50N) Produktinformationen

Empfindlichkeit 1 mN zum Thema Material-
Weg charakterisierung
Bereich +1.6 mm i Zur Bestimmung von thermi-
Technische Auflésung 0.6 nm schen Kennzahlen wie
Empfindlichkeit 5 nm Ilrl;'c‘)!rrr::ioerr"rl Sie regelmdssig ?rghbmelz—, Sii?i_.’ TT fopt- und
Steifigkeit {iber TA-Tips, Neuheifen vbungspunid bicien Wir 8iné

- e grosse Auswahl von System-
Bereich 10.... 10° N/m und Applikationen. kombinationen. Verschiedene
Prazision 02 % Messmodule (DSC, TGA, TMA,
Tan delta TOA) und Software fir die ther-
Bereich 0,0001 ... 100 mische Analyse stehen zur Ver-
Technische Auflésung 0,00001 fugung.
Empfindlichkeit 0,0001
Frequenz
Bereich 0,001 ... 1000 Hz (*)
Technische Aufldsung 0,00001
Frequenzstufen (Af) 0,0001

Frequenzmodi

e Linear oder logarithmisch

e Frequenzserien

e Multifrequenz

Deformationsmodi

3-Punkt Biegung L: 30...90 mm Qualitdtszertifikat. Entwicklung,

Dual cantfilever L: 20...80mm Produktion und Prifung nach
W: <15 mm ISO 9001. Umweltmanagement-
T <5mm System nach 1SO14001.
Max. Probenldnge: 100 mm

Steifigkeitsbereich Biegung 10 ... 10° N/m 7N Service weltweit. Unser dichfes

Scherung

D: <15mm
T <6,5mm

Steifigkeifsbereich Scherung

10 ... 10° N/m

Zug

L: 19,6 mm (19.5, 10.5, 5.5)
W: <7 mm
T <3 mm

SERVICE

Servicenetz, das zu den besten der
\Welt gehért, sorgt fur die maximale
Verfligbarkeit und Lebensdauer
Ihres Produkfes.

«Conformité Européenne». Dieses

DMA/SDTA861¢

D: Durchmesser i i i g
CE momgmnincan,
Kompression D:  <20mm W: Breile Richtlinien enfsprechen 5 H
| Dynamisch Mechanische Analyse
Steifigkeitsbereich Kompression 10 ... 107 N/m Jetzt auch auf dem Internet.
Zulassungen —d  Wichtige Informationen Uber unsere [ nm [
Elekirische Sicherheit IEC/EN61010-1:2001, INTERNET  Produkfe und Serviceleistungen fu r h oc h ste An s p ru Ch e
CAN/CSA-C22.2 No. 1010.1-92, sowie Uber unsere Firma erhalten
UL Std. No. 3101-1:1993 Sie schnell und tbersichtlich auf...
Elekiromagnetische EN 61326-1:1997+A1:98 http://www.mt.com
Vertraglichkeit (class B), EN 61326-1:
1997+A1:98
(Industrial environments)
(*) abhdngig vom Deformationsmodus und der Probe selber kann die
maximale Frequenz fiefer liegen. Die maximalen Frequenzen sind
unterschiedlich (Scherung: 1000 Hz, Biegung: 300 Hz, Zug: 300 Hz
und Kompression: 300 Hz) METT EDO
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© 07/2002 Mettler-Toledo GmbH Sonnenbergstrasse 74, CH-8603 Schwerzenbach, Switzerland
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METTLER TOLEDO DMA/SDTA861¢

Prazise Messtechnik mit
Erweiterungsmoglichkeiten.

Mit der dynamisch-mechanischen Analyse (DMA) kdnnen
mechanische Eigenschaften qualitativ und quantitativ in
Abhdngigkeit von Temperatur, Zeit und Frequenz bei einer
aufgebrachten, oszillierenden Probenbelastung bestimmt
werden.

Die dynamisch-mechanische Ana-

lyse ist eine Messtechnik, die wert-

volle Informationen flr den Werk-

stoffverarbeiter, den Werkstoff-

anwender und den Werkstofffor-

scher liefert:

e Elastizitdts-Modul

e Ddmpfungsverhalten

e Informationen zum Aufbau und
der Strukiur von Polymeren

e Fliess- und Relaxationsverhalten

Das DMA/SDTA861¢ von ;
METTLER TOLEDO zeichnet sich *hﬂtil;'-ﬁ#
durch folgende Punkte aus: *’%«
¢ Messung von Weg und Kraft —
flhrt zu einer genauen Berech- %
nung des Moduls
e Grosser Kraftbereich von 1 mN
bis 40 N — erlaubt die Messung
von sehr weichen als auch von
sehr harten Proben
e Grosser Frequenzbereich von
0,001 Hz bis 1000 Hz — ermdg-
licht Messungen bei realen Be-
dingungen oder zeitlich kirzere
Messungen bei hoheren Fre-
quenzen

¢ Neuartige Probenhalter — exferne
Probenvorbereitung und Proben-
einspannung

¢ Probentemperaturmessung —
sehr genaue Temperaturjustierung
und Messung von thermischen
Effekten mittels SDTA

* Ausserst grosser Steifigkeits-
bereich — ermdglichf eine Mes-
sung Uber den ganzen inferes-
sierenden Temperaturbereich mit
einem einzigen Probenhalfer

Dank des modularen Aufbaus
kann das DMA/SDTA861¢ auch zu
einem spdteren Zeitpunkt erweitert
werden.

Grosser Frequenzbereich

von 0,001 bis 1000 Hz

Der Frequenzbereich ist bei diesem
Gerdt erstmalig in den kHz-Bereich
erweitert worden. In Scherung
sfehen 6 Dekaden zur Verfligung.
Die Bereiche oberhalb von 1 Hz sind
interessant, da dabei die Messzeit
kurz gehalfen werden kann.

Grosser Steifigkeitsbereich
erlaubt genaues Messen

Der Steifigkeitsbereich ist durch den
Weg- und Kraftbereich gegeben.
Beim DMA/SDTA861¢ stehen mehr

als 6 Dekaden zur Verfligung. Erst-
malig ist es also maglich, Proben
vom viskoelastischen Bereich bis
in den Glaszustand zu messen,
ohne dass die Probengeometrie
ver@indert oder der Deformations-
modus gewechselt werden mussen.
Dank grossem Steifigkeitsbereich
konnen aber auch weiche Proben
genau so gut gemessen werden
wie sehr harte.

Noch genauere Wegmessung

Ein spezieller, temperaturresistenter
LVDT erlaubt die Messung uber
einen grossen Messbereich mit einer
Auflésung im Nanometerbereich.
Der LVDT ist in unmittelbarer Ndhe
der Probe angebracht, um nur die
Deformation der Probe zu messen.
Die Deformation des Stativs geht
nicht in die Messung ein. Auch die
Messung des zeitlichen Verzuges
von Kraft zu Weg (= Phasenver-
schiebung) wird dadurch genauer.
Um die Reproduzierbarkeit der
\Wegmessung zu verbessern, wird
die Temperatur des LVDT-Sensors
gemessen und die Abweichungen
zur Referenztemperatur kompen-
siert.
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Gerateeigenschaften
die Uiberzeugen.

o Direkte Weg- und Kraftmessung

o Kraftbereich bis 40 N

o Frequenzbereich von mHz bis kHz

o Neuartige Probenhalfer

o Temperaturmessung direkt bei der Probe

o Grosser Steifigkeitsbereich

Kraftmessung mittels Piezokristall
Die Kraft wird nichf wie bei kon-
ventionellen DMAs (ber die Kraft-
Stromkennlinie gestellt, sondern

mittels Piezokristall echt gemessen.

Es wird also nur die Kraff gemes-
sen, die tatsdchlich auf die Probe
einwirkt. Eine Kompensation der
Reibung, der Membrankraft und
der Massentrdgheit ertbrigt sich.
Die Kraftmessung ermdéglicht auch
einen Befriebsmodus, den konven-
tionelle DMAs nicht zur Verfigung

stellen konnen: Das Gerdt kann
entweder kraff- oder weggeregelt
betrieben werden. Auch eine infelli-
gente, automatische Umschaltung
des Betriebsmodus ist mdglich.

Grosster verfiigbarer Kraftbereich
Der Kraftbereich zusammen mit
dem Wegbereich besfimmen den
zugdnglichen messbaren Steifig-
keitsbereich eines DMA-Gerdfes.
Je nach Temperatur oder Proben-
beschaffenheit werden kleine oder
grosse Krdffe bendtigt. Mit dem
DMA/SDTA861¢ stehen Krdfte von
1 mN bis zu 40 N zur Verfugung.

Neuartiges, vereinfachtes
Probenhaltersystem

Mit dem Probenhaltersystem geht
METTLER TOLEDO ganz neue
\Wege. Die Proben werden extern
vorbereifet und eingespannt.
Danach kdnnen sie mit wenigen

Handgriffen im Gerdt fixiert werden.

Dieses Konzept erlaubt es, ohne
Justierungen von einem Deforma-
tionsmodus zum anderen zu
wechseln. So kann beispielsweise

wdhrend der Messung im Zug-
modus schon die néchste Biege-
messung vorbereitet werden.

Signalauswertung mit speziellem
Algorithmus

Auch bei der Signalauswertung
sind neue technische Lésungen
realisiert. Ein spezieller Fourier-
Algorithmus, der an der Universitdt
in Ulm entwickelt wurde, kommt
zum Einsatz. Er zeichnet sich da-
durch aus, dass er sehr schnell ist
und auch eine Driftkomponente
berticksichfigt. Dies ermdglicht
eine noch genauere Amplituden-
bestimmung von Kraft und Weg,
was sich in genaueren Modul-
werten niederschldgt.

Automatische Offsetregelung

Fr Proben, die vordeformiert
werden mussen, ist eine spezielle
Auto-Offset-Regelung (= Aufbringen
einer statischen Kraft) entwickelt
worden: Sie basiert auf der Kraft-
und Wegmessung. Sobald in einer
Messung eine deformierte Sinus-
funktion defektiert wird, ist das ein

Zeichen flir ungentigende statische
Kraft, was durch den Regler sofort
automatisch korrigiert wird.

Neues Messprinzip fiihrt zu
grosser Genauigkeit

Das Messprinzip des DMA/SDTA861¢
unterscheidet sich ganz wesentlich
von den bisher gekannfen, konven-
tionellen DMA-Gerdten. Ein mas-
sives Stafiv sorgt daftr, dass die
Eigenresonanz des Sysfems bei
etwa 1500 Hz zu liegen kommt.
Die Probe selber ist auf dem Kraft-
sensor fixiert, so dass dieser die
Kraft misst, die auf die Probe auf-
gebracht wird.

Dieses Prinzip wurde am Institut
fur dynamische Materialpriifung in
Ulm seit mehreren Jahren erfolg-
reich eingesetzt und weiterent-
wickelt. Der Modul wird aus dem
Verhdlnis von Kraff zu Weg multi-
pliziert mit einem Geometriefakfor,
der durch die Probendimensionen

Ausserhalb des Heizleiters befindet
sich der Stickstoff-Wdarmetauscher,
in dem der Flussigstickstoff ver-
dampft. Wdhrend der Messung
wird also die Klhlleistung via
Ofenatmosphdre auf die Probe
Ubertragen, so dass die Messung
nicht durch einstromendes Kalfgas
beeinflusst wird. Flr das rasche
Kihlen kann der verdampfte Flts-
sigstickstoff als Kaltgas direkt in
den Ofenraum geblasen werden.
Damit werden sehr hohe Kihlraten
erreicht und eine neue Messung
kann sehr rasch wieder gestartet
werden. Dank eines Gaseinlasses
kann die Ofenatmosphdre als
weiterer Messparameter variiert
werden (Umschaltung von inerter
Zu oxidativer Afmosphdre).

Auf Tastendruck 6ffnet sich der
Ofen. Um vollen Zugriff auf das

DMA-Messsystem zu erhalfen,
konnen die zwei Ofenarme
nach hinten geklappt werden.

Justierung auf Referenzen
zuriickzufiihren

Die Temperatur, die Kraft und die
Wegjustierung basieren auf defi-
nierten Referenzen. Die Proben-
temperaturmessung in der Ndhe
der Probe ermdglicht eine Kalibrie-
rung aufgrund der Schmelztempe-
rafur von Reinsubstanzen. Der
Weg wird Uber Ldngenendmasse,
die Kraff (ber eine Feder justiert.
Eine hochprdzise Spindel flr die

gegeben ist, berechnet. Da die
Kraft und der Weg gemessen wer-
den, ist eine sehr genaue Modul-
bestimmung maglich. Der fixe und
der bewegliche Messteil
lassen sich tber

eine Raumwin- A
kelverstellung

So einstellen,
dass die Kraft
absolut genau im
90°-Winkel auf die
Probe aufgebracht wer-
den kann und keine Quer-
krdffefehler resultieren.

Minimiertes Ofenvolumen
Der Ofen besteht beim DMA/SDTA861¢
aus zwei Hdlften. Dadurch ist das
Ofenvolumen minimiert, und es
freten keine stérenden Temperatur-
gradienten auf. Zusdtzlich wird die
Temperatur in jeder Ofenhdlfte ge-
messen und bei einer Abweichung
korrigierf. Die Heizleiter sind md-
anderférmig um ein Keramikrohr
gelegt, so dass keine elekiro-
mechanischen Kréfte auf die Probe
einwirken.
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z-Position, die definierte 1-ym-

Schritte machen kann, erlaubt eine
vollautomatische Ldngenjustierung,

nachdem die Spindel mit Hilfe von
Ldngenendmassen justiert wurde.

Probentemperaturmessung mit
zusiitzlichem Sensor

Der Temperatur-Justierung gilt ein
besonderes Augenmerk. Ein zu-

die N&he der Probe gebracht.
Dieser Sensor erlaubt auch die si-
multane Messung von kalorischen
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Leistungsfihige Software
Mit der STARe-Software steht ein

Die DMA-Funktionen sind in die
bisherige umfangreiche Software
infegriert. Zusdizlich sind wichfige,

mentiert:

e Precheck bei Raumtemperatur
und Starttemperatur zur Uber-
prifung der Probeneinspannung

e Auswertungen in linearen oder
logarithmischen Koordinaten-
systemen

e Masterkurventechnik (Zeit
Temperatur Aquivalenzprinzip)

Der Benutzer kann in der Methode

definieren, was vor der Messung

sétzlicher Temperatursensor wird in

Effekfen mitfels SDTA (Single DTA).

WL LI LI G ALY TA) L

mdchtiges Werkzeug zur Verfligung.

DMA spezifische Funkfionen imple-

mit der Probe geschehen soll.
Wird die Probe bereits vor der
Messung angeregt, kann tberpraft
werden, ob die Probe gut einge-
spannt ist. Diese Moglichkeit be-
sfeht sowohl bei Raumtemperatur
als auch bei der Starttemperatur
der Messung.

Bei dynamisch-mechanischen
Messungen @ndert sich der Modul
haufig um mehrere Grossenord-
nungen, weshalb eine Darstellung
in logarithmischen Koordinaten-
systemen sinnvoll ist. Auch in sol-
chen Darstellungen kann die Kurve
ausgewertet werden.

Bei einigen Proben gilt das Zeit
(Frequenz) — Temperatur Aquiva-
lenzprinzip. Das heisst, dass sich
ein Material bei hohen Frequenzen
analog verhdlt wie bei tiefen Tem-
perafuren. Dieser Sachverhalf wird
bei der Masterkurventechnik ver-
wendet. Sie erlaubt die Extrapola-
tion des Frequenzverhaltens einer
Probe in Bereichen, welche mess-
technisch nicht zugdnglich sind.
Diese Technik erlaubt Aussagen
dartber zu machen, wie sich das
Material bei sehr hohen oder sehr
tiefen Frequenzen verhdlt.

Programmierung verschiedener

Messmethoden

Verschiedene Methoden kénnen in

der STARe-Software programmiert

werden:

e |sotherme und dynamische Tem
peratur-Segmente

e Einzel-, Serie- und Multifre-
quenz-Anregungen

e Frequenz-Sweeps

Das Temperaturprogramm kann

aus isothermen und dynamischen

Segmenten zusammengesetzt

werden.

Eine einzige Frequenz flhrt zu den
qualitativ besten Resultaten. Falls
das Frequenzverhalten interessiert,
gibf es zwei Maoglichkeiten. Ent-
weder der Benutzer enfscheidef sich
fur eine Frequenzserie, die wdhrend
der Messung dauernd wiederholt
wird. Oder er entscheidet sich flr
die Multifrequenz-Anregung, bei
der der Probe gleichzeitig mehrere
Frequenzen aufgezwungen werden
(4 Frequenzen innerhalb einer
Dekade im Verhdlinis 1:2:5:10).
Damit kdnnen frequenzabhdngige
Effekfe (z.B. Glasumwandlung)
leicht von frequenzunabhdngigen
Effekten (z.B. Schmelzen) gefrennt
werden.

Eine weitere sehr interessante
Anwendung sind die Frequenz-
Sweeps bei einer Isotherm-Tempe-
ratur. Durch die Isotherm-Tempera-
fur werden Temperaturgradienten
innerhalb der Probe vermieden.

Bei der Frequenz-Schrittwahl ist der
Benuizer vollig frei (lineare Schritte
oder logarithmische Schrifte).
Dieses Verfahren wird meist im
Zusammenhang mit der Master-
kurventechnik angewendet.

Eine weitere interessante Betriebsart ist der Kraft-
oder Weg-Amplitudensweep. Die Kraft- oder Weg-
amplitude wird dabei bei einer isothermen Tempe-
ratur in vordefinierten Schritten verdndert. Damit
kann der lineare Bereich des Probenverhaltens
ermittelt werden.

DMA-Theorie

Aus den Rohdaten, nédmlich den gemessenen
Kraft- und Wegamplituden, Fo, Lo und deren
Phasenverschiebung 6 kann der Modul berech-
net werden:

e komplexer Modul M*, Elastizitdtsmodul £*
bei Normalspannung (bzw. Schubmodul G*
bei Schubspannung).

e Speichermodul, M’ (proportional zur elastisch
reversibel speicherbaren Energie).

e Verlustmodul M" (proportional zur irreversibel
in Wdarme umgewandelfen Energie).

e \erlustfakior tan &. Bei rein elastischen Stoffen
fritt keine Phasenverschiebung d auf, rein
viskose Stoffe zeigen 90° Phasenverschie-
bung. Der Verlustfakior viskoelastischer Stoffe
liegt zwischen O und unendlich (& = 90°).

Der tan d entspricht auch dem Verhdltnis M" zu

M.

Die Moduln werden aus den gemessenen

Steifigkeiten nach den folgenden Formeln be-

rechnet:

*| = — FG Fa
M¥=5-g=—"¢g S=--
wobei g den aus den Probenabmessungen be-
rechneten Geometriefaktor bezeichnet. S ist die
Steifigkeit der Probe (= tatsdchliche Messgros-
se). Durch Verdndern der Probengeometrie kann
also die Steifigkeit der Probe beeinflusst werden.

MII

I * n= v
M'=|M*cosd M 7

M*sin & tan &=

1.4
1.2
1.0
0.8
0.6
0.4
0.2
0-
~0.2
—0.4
~0.6
~0.8
-1.04
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— Kraft in N

Auslenkung in pm

Kraft und Auslenkung bei einer Frequenz f von
Kraft 1 Hz. Aus der zeitlichen Verschiebung A folgt
die Phasenverschiebung &: & = 21fA.

A 4

A

-1.2

0.8 1.0 1.2 1.4
F
l F. Statische Kraft
AL: Deformation

Eine dicke Probe ist steifer
als eine dinne Probe.



METTLER TOLEDO Optionen und Zubehor Einfache Computersteuerung Modulares System
Der ganze Messablauf kann mit Das DMA/SDTA861¢ ist modular aufgebaut, so dass
wenigen Befehlen auf dem Rechner  Sie die Konfiguration wéhlen kénnen, die Ihrem heuti-
erstellf werden. Ergdnzungen und gen Bedurfnis entspricht. Sie kénnen das Gerdt aber
Anderungen sind dort sehr einfach ~ zu jedem spdteren Zeitpunkt aufriisten. Als Optionen

STA Re sysllle m - fl eXi b I e I-as u n g e n einzugeben. Gleichzeitig pruft das stehen zur Verfligung:

am - - m am Programm die Eingaben auf ihre

fu r I nd IVI d ue I Ie Ansp ru Ch e . Richfigkeit. Alle erzeugten Daten e Maximale Kraft: 12, 18 oder 40 N
werden automatisch in einer rela- e Maximale Frequenz: 200 oder 1000 Hz
tionalen Datenbank gespeichert o Steifigkeitsbereich: 4 oder = 6 Dekaden
und stehen zu Dokumentations-
zwecken immer zur Verflgung,
auch noch nach Jahren. Eine

o Sichere Investition grosse Anzahl von SW-Optionen

wird Ihnen die Arbeit erleichfern
oder zum Teil sogar abnehmen.

O Modulares System

O 6 Deformationsmodi
Lokale Modulbedienung

Das Modul kann sowohl vom PC
aus als auch Gber die Tastatur
bedient werden. Gerade beim DMA
sind Sie froh, wenn Sie einige

Eingaben direkt am Modul selber Sechs verschiedene Deformationsmodi

vornehmen kénnen oder wenn Sie Beim DMA/SDTA861¢ stehen 6 verschiedene Deforma-
gewisse Messgrdssen direkt am tions-Modi zur Verfligung. Je nach Probenbeschaffen-
Moduldisplay ablesen kénnen. heit und Probengrdsse kann der ideale Deformations-

modus gewdhlt werden:

e Scherung (1)

¢ 3-Punkt-Biegung (2)
e Dual Cantilever (3)
e Single Cantilever (4)
* Zug (5)

e Kompression (6)

t 1

Eine Zukunftssichere Investition

Sie beginnen mit der Gerétekon-

figuration, die Ihren momentanen ]
BedUrfnissen entspricht. Die Erwei-

terung mit einer Opfion oder ande-

rem Zubehér ist jederzeit moéglich.

Sie kénnen sich also nicht falsch

entscheiden.

@
Steuerung externer Geriite
1 Sie kdnnen einen Guskontrqller an
das DMA/SDTA861¢ anschliessen,

so dass auch Messungen unter
sich dndernder Atmosphdre mog-
lich sind.

3)
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Probenhalter — einfach,
genial und zeitsparend.

|

Scherung

Scherung ist ein Modus, der in der
Vergangenheit etwas stiefmdatterlich
behandelt wurde, da die Gerdte
dafiir nicht ausgelegt waren.

Zwei identische Proben werden
zwischen zwei fixen und einem be-
weglichen Teil symmetrisch einge-
klemmt. Der grosse Vorteil dieser
Messanordnung liegt darin, dass
von zdhfliissigen bis harten Proben
alles gemessen werden kann.
Dieser Modus eignet sich also fur
Elastomere ebenso wie flr Thermo-
plaste und Duroplaste.

Gleichzeitig garantieren die Scher-
backen eine homogene Tempera-
turumgebung. Zusdtzlich kann in
der Scherbacke ein Thermoelement
angebracht werden, dass die
Probentemperatur so genau misst,
dass auch simultan kalorische
Effekte der Probe gemessen werden
konnen (SDTA).

Durchmesser: <14 mm

Dicke: <6,5 mm

3-Punkt-Biegung

In diesem Beanspruchungs-Modus
liegt die Probe auf zwei Schneiden
auf und wird in der Mifte durch eine
bewegliche Schneide angeregt.

Die Fixierung der Probe geschieht
in diesem Modus durch eine stati-
sche Vorspannung. Diese Proben-
Einspannung stort die Messung am
wenigsten («reinster» Modus).
Diese Art der Messung eignet sich
besonders fur harte Proben wie ver-
stdrkte Thermoplaste, Verbundwerk-
stoffe, Mefalle und Legierungen.
Max. Probenldnge: 100 mm

Freie Probenldnge: 30 — 90 mm in
5 mm Schritfen frei wdhlbar

Dual Cantilever

Bei dieser Art der Deformation ist
die Probe an beiden Enden fixiert.
Auch das Probenmittelteil ist fest
mit dem beweglichen Anregungsteil
verbunden. Dieser Biege-Modus
eignet sich besonders flr Proben,
die sich unfer einer statischen Vor-
spannung zu stark verbiegen wr-
den. Das kdnnen sowohl thermo-
plastische als auch duroplastische
Proben sein.

Max. Probenldnge: 100 mm

Freie Probenldnge: 20 — 80 mm in
5 mm Schritfen frei wdhlbar

Single Cantilever

Der Single Cantilever-Modus ist dem
Dual Cantilever-Modus sehr dhnlich.
Die Probe wird aber nur auf einer
Seite fixiert. Auch in diesem Fall ist
das Probenmittelfeil fest mit dem
beweglichen Anregungsteil ver-
bunden. Dieser Biegemodus eignet
sich flr Proben, die sich wdhrend
der Messung in Ldngsrichtung stark
ausdehnen oder schrumpfen. Das
trifft vor allem auf thermoplastische
Proben zu.

Max. Probenldnge: 100 mm

Freie Probenldnge: 10 — 40 mm

in 2,5 mm Schritten frei wéhlbar

Zug

Bei diesem Beanspruchungs-Modus
wird das eine Ende der Probe fixiert
und das andere angeregt. Die Probe
muss also vorgespannt werden,
damit sie nichtf bei der Oszillation
geknickt wird (buckelt).

Dieser Modus eignet sich fur Folien,
Fasern und dinne Stdbe. Der Vor-
teil liegt darin, dass die Klemmung
die Deformation praktisch nicht be-
einflusst.

Freie Probenldngen: 5,5, 10,5 und
19,56 mm

Kompression

Bei dieser Probenbeanspruchung
wird die Probe zwischen einem
fixen Teil und einem beweglichen
Teil eingeklemmt. Die Probe wird
statisch zusammen gedriickt und
dann mit einer Wechsellast bean-
sprucht. Die Probe dndert durch die
Beanspruchung dauernd ihre Geo-
mefrie. Es kann zu Reibung an den
Kontakifléchen zur Probe kommen.
An den Seiten kann die Probe der
Beanspruchung ausweichen, so
dass das Volumen «arbeitet» (uni-
axiale Kompression).

Diese Art der Messung eignet sich
also nicht so sehr fiir absolute
Modul-Bestimmungen. Relative
Aussagen bei weichen Materialien
(pasttése Materialien, Elastomere
und Schdumen) sind aber maglich.
Durchmesser: <20 mm

Dicke: < 9mm
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Charakterisierung von Materialien mittels
dynamisch-mechanischer Analyse

Materialien werden einem ganzen
Spekirum von unterschiedlichen me-
chanischen Beanspruchungen ausge-
sefzt. Entscheidend sind die Frequenz
und die Infensitat der Beanspruchung
sowie die Temperatur.

Das bedeutet am Beispiel eines Pulver-
lackes, dass er zundchst gleichmdssig
auf die Oberfldche aufgebracht wird.
Beim Erwdrmen bildet sich ein homo-
gener Flissigkeitsfilm, der nicht von der
Oberfléche tropft und dann aushdértet.
Die ferfige Beschichtung muss ohne zu
reissen Spannungen aufgrund der ther-
mischen Ausdehnung des Substrats
aushalten, aber auch bei tiefen Tempe-
raturen ohne abzuplatzen einen Schlag
Uberstehen.

Es sind eine Vielzahl von mechanischen
Eigenschaften flr die Herstellung, Lage-
rung, Verarbeitung und Anwendung
wesentlich. Die Kenntnis des visko-ela-
stistischen Verhaltens in einem grossen
Frequenz- und Temperaturbereich er-
maglicht sowohl Aussagen Uber die
anwendungsrelevanfen mechanischen
Eigenschaften als auch dber molekula-
ren Bewegungen und Strukturen. Damit

eroffnet sich der Dynamisch-Mechani-

schen Analyse (DMA) ein grosser

Anwendungsbereich bei:

e der Bestimmung von Materialeigen-
schaften

e der Material- und Prozessoptimierung
aber auch

e der Uberwachung der Qualitét und

e der Analyse von Materialversagen.

Aufgrund des grossen dynamischen
Bereichs der direkt gemessenen
Grossen und der grossen Varianz von
Probengrésse und Probengeometrie
kann das DMA/SDTA861¢ bei der Unfer-
suchung von praktisch allen festen
Materialien und hoch- bis mittelvisko-
sen Fllssigkeiten eingesetzt werden.
Wichtige Einsafzgebiefe sind die Unter-
suchung von:

e Thermoplasten

e Duroplasten

e Elastomeren

e Klebstoffen

e Farben und Lacken

e Folien und Fasern

e \erbundwerkstoffen

e | ebensmitteln

e Pharmazeutika

e Fetten und Olen

e Keramiken

e Bausfoffen und

e Metallen

o DA s DEE of PTFE
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Zur Demonstration der hervorragenden
Eigenschaften des DMA/SDTA861¢
finden Sie im Folgenden eine Auswahl
von Messungen, die jedoch nur einen
kleinen Ausschnitt der mannigfaltigen
Mdglichkeiten dieses Gerdtes aufzeigen
konnen.

In der folgenden Liste sind Effekte und
Eigenschaften aufgezdhlt, die mittels
DMA unfersucht werden kdnnen:

e \/isko-elastisches Verhalten

e Relaxationsverhalten

e Glasumwandlung

e Mechanische Module

e Ddampfungsverhalten

e Erweichung

e \/iskoses Fliessen

e Krisfallisation und Schmelzen

e Phasenseparation

e Gelierung

e Geflgednderung

e Zusammensefzung von Blends

e Fullstoffakfivifct

o Materialdefekfe

e Hdrtungsreaktion

e \lernetzungsreaktion

e \/ulkanisationssystem

Bei DSC-Messungen von PTFE
werden die Phasenumwandlungen
bei ca. —=100°C und 30°C sowie das
Schmelzen bei 327 °C ermittfelt.
Diese Umwandlungen kénnen auch
im DMA gemessen werden, wobei
diejenige bei —100°C besser zu
erkennen ist. Scher- und Zugmes-
sungen liefern zusdtzlich den Glas-
Ubergang bei 130°C. Die unter-
schiedlichen Messmethoden stimmen
sehr gut in der Temperatur Uberein.
Wegen der Querkontraktion ist prinzi-
piell £” grosser als G".
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Das Hiirten eines Epoxid-Amin-Systems
ist bei 10 Hz mittels Scherprobenhalter
fUr Flussigkeiten gemessen worden. Die
Probe wurde in eine auf —50 °C gekiihlte
Probenkammer eingesetzt und dann auf-
geheizt. Bei 0°C geht das Harz vom har-
ten Glaszustand in den flissigen Zustand
Uber. Der Speichermodul verringert sich
dabei um 7,5 Dekaden. Ab 130 °C ver-
grossert sich der Modul durch die Ver-
nefzungsreaktion. Der Gelpunkt ist bei
150 °C am Schnittpunkt von 6" und G”.
Die Probe wird dabei hart.

Mittels Schermessung kann das gesamte
mechanische Verhalten von Thermopla-
sten in einer Messung bestimmt werden.
Das ist am Beispiel von abgeschrecktem
PET gezeigt. Bei -70 °C findet die Sekun-
ddrrelaxation (B-Relaxation) statt. Die
Hauptrelaxation (Glastbergang) ist bei
80 °C zu erkennen. Danach erhdht sich
der Modul durch die Kaltkristallisation
(110°C). Beim weiteren Heizen kommt
es zur Reorganisation und Schmelzen der
Kristallite. G” dndert sich von 109 auf
5+102 Pa.

Ein Silikondl wurde im Scherprobenhalfer
far Flussigkeiten prdpariert und dann in
das auf —150 °C abgekiihlten DMA ein-
gesefzt. Das so abgeschreckte Material
zeigt den Glastbergang (-115 °C), die
Kristallisation (-100 °C) und das
Schmelzen (-40 °C). Danach ist es flls-
sig (G” > G”). Der Verlustwinkel erreicht
bei 120 °C fast den Grenzwert 72 rad fur
eine Newtonsche Fllssigkeit. Der Speicher-
modul dndert sich um 7,5 Dekaden.

15
In der Praxis werden Materialien in einem
breiten Frequenzbereich beansprucht,
wobei sich die Eigenschaften mit der Fre-
quenz dndern. Wie am Beispiel eines
SBR-Elastomer gezeigt wird, ermdéglicht
das DMA/SDTA861¢ die direkie Messung
in einem grossen Frequenzbereich.
Fir -10 °C zeigt die Abbildung das Haupt-
relaxationsgebiet. Es verdnderf sich G”
zwischen 1T mHz und 1 kHz um etwa
3 Dekaden. Bei 0,32 Hz wird der maxi-
male Verlustfakior von 2,29 erreicht.
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Bei gefiillten Polymeren vergréssert sich
der Modul mit dem Fullgrad, verringert
sich jedoch mit wachsender Verformungs-
amplitude. Diese Einfllisse sind fur vier
unterschiedliche Russanfeile in einem
gefullten NR-Elastomer dargestellt. Die
Messungen wurden bei Scheramplituden
von 30 nm bis 1T mm durchgeflhrt. Aus
den Messkurven kdnnen Aussagen Uber
den linearen (Hook’schen) Bereich und
die Wechselwirkung zwischen Polymer
und Fullstoff erhalten werden.

Eine 22 pm dicke Polyetherimid-Folie
wurde in einem grossen Temperaturbe-
reich zwischen —150 °C und 480 °C unfer
Zugbeanspruchung gemessen. Bei

—100 °C betragt der ElastizitGtsmodul etwa
5,1 GPa. Er fallt bis 300 °C auf 1,9 GPa
ab. Der Glasubergang liegt bei einer rela-
tiv hohen Temperatur (370 °C). In der
Verlustfaktorkurve sind die drei Relaxa-
tionsgebiete bei —-82, 42 und 370 °C zu
erkennen, deren Lage zur Charakferisie-
rung des Materials genutzt werden kann.

PVC wurde mit Single Cantilever zwischen
—90 und 110 °C gemessen. Es treten
zwei frequenzabhdngige Relaxations-
gebiete auf. Die Sekunddrrelaxafion mit
einem tan &-Peak bei —30 °C ist breit
und zeigt eine kleine Stufe im E-Modul.
Sie bestimmt das mechanische Verhalten
bei tiefen Temperaturen. Die Hauptrelaxa-
tion entspricht dem Glaslbergang. Die
Probe wird dabei weich und der Modul
verringert sich um drei Dekaden auf etwa
10 MPa.

Verbundwerkstoffe aus geflillten vernetz-
ten Polymeren haben bei der Anwendungs-
temperatur einen hohen Speichermodul,
der durch Dreipunki-Biegemessungen be-
stimmt wird. Bei der untersuchfen Leiter-
platte betrégt er 24,2 GPa. Neben dem
absoluten Modul wird die Erweichung
beim Glasubergang gemessen. Der Modul
fallt auf 8,3 GPa. Die Stufe im Speicher-
modul ist mit einem Peak im Verlust-
modul und im Verlustfakfor verbunden.
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Schermessungen an Elastomeren ermdg-
lichen neben der Messung der mechani-
schen Eigenschaften eine Analyse der
thermischen Ereignisse. Ein Chloropren-
Elastomer zeigt eine Glasumwandlung,
das Schmelzen und die Verfestigung auf-
grund der Vulkanisation. Die Untersu-
chung der Vulkanisation ist fir Qualitdts-
sicherung und Schadensanalyse inferes-
sant, da Materialversagen off auf man-
gelnde Vernetzung zurtckgefiinrt werden
kann.

Mechanische Spekiroskopie in einem
grossen Frequenzbereich liefert detaillierte
Aussagen Uber das Material. Die gufe
Temperaturstabilitdt und —genauigkeit
sowie Messungen bei hohen Frequenzen
erlauben eine prdzise und schnelle Er-
miftlung von Masterkurven. In der Abbil-
dung sind Masterkurven von un- und
hochvulkanisierten SBR-Elastomeren dar-
gestellt. Neben einer Beschreibung des
dynamischen Verhaltens kdnnen RUck-
schliisse auf die molekulare Struktur und
das Netzwerk gezogen werden.

Ein Videoband basiert auf verstrecktem
PET mit einem hohen Elastizitdtsmodul
von 7,3 GPa bei Raumtemperatur. In den
Zugmessungen werden zwei Relaxations-
gebiete erkannt, wobei das gréssere bei
100 °C dem Glastbergang vom PET
entsprichf. Die Oberfldchenbeschichtung
bedingt das kleinere Relaxationsgebiet bei
50 °C. Die hohe Kristallinitat ist Ursache
fiir die geringe £-Anderung beim Glas-
Uibergang.

o
Filme und Fasern kdnnen mit Zugmes-
sungen untersucht werden. Im Beispiel ist
eine 35 pm dicke Folie auf Epoxidharz-
basis untersucht. Beim Glastibergang
zwischen 90 und 120 °C fallt £”von
2 GPa auf 30 MPa. Der Glastibergang ist
mit einem Peak im Verlustmodul £~ und
im Verlustfakfor tan & verbunden.





