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Begleitwort zum Buch
~fthermische Analyse*

Kunststoffabfélle in der Umwelt schaden dem Ansehen
der gesamten Werkstoffklasse. Doch nicht der Werk-
stoff, sondern der Mensch ist fiir die Umweltverschmut-
zung verantwortlich. Abfille in der Umwelt - egal wel-
chen Werkstoffs - entstehen meist aufgrund von
Faulheit und fehlender Disziplin. Umweltschutz fangt
bei jedem Einzelnen von uns an!

Unsere derzeitigen Lebensgewohnheiten helfen dabei
jedoch wenig: denn wir leben in einer Wegwerfgesell-
schaft. Wenn wir dies beibehalten mochten, sind Ein-
wegprodukte aus anderen Werkstoffen meist schlechter
fiir die Umwelt als die aus Kunststoff. Zahlreiche Okobi-
lanzen beweisen, dass Produkte aus Kunststoff, seien es die kurzlebigen oder auch
die langlebigen, die Umwelt weniger schiadigen als die aus anderen Werkstoffen.
Grundsitzlich die beste Okobilanz zeigen Produkte, die lange im Einsatz sind. So
gilt es, nicht Kunststoffe zu verteufeln, sondern die Wegwerfgesellschaft.

(Quelle: IKT)

Aber auch Einwegprodukte konnen einen wichtigen Nutzen darstellen, wenn es
um Hygiene und Schutz vor Verderben von z. B. Lebensmitteln und in der Medizin-
technik geht. Wer wiinscht sich ausgekochte Spritzen zuriick und mdochte in der
Notfallmedizin mit gespiilten Infusionsschlauchen versorgt werden? Wer mochte
wieder die Zeiten zuriick, in denen Lebensmittel im Kiihlschrank nur wenige Tage
genieBbar waren und Zahlreiches verdorben in der Miilltonne landete?

Zum Schutz von Lebensmitteln und Arzneimitteln werden eine Diffusionsbarriere
und ein gewisses MaB an mechanischen Eigenschaften von Werkstoffen bendtigt.
Diese Kombination wird mit Kunststoffen mit einem sehr geringen Energieauf-
wand erbracht. Zudem sind es meist weitere physikalische Eigenschaften, welche
Kunststoffe so besonders machen. Gottfried Ehrenstein widmet sich in diesem
Band verschiedenen Analysemoglichkeiten, die unter dem Einsatz von Temperatu-
randerungen tiefere Erkenntnisse tiber Polymere sowie Riickschliisse auf die zuge-
gebenen Zusatzstoffe ermoglichen.




X Begleitwort zum Buch ,Thermische Analyse*

Die Thermische Analyse ist eventuell die bedeutendste Gruppe unter den Priif- und
Analyseverfahren fiir Polymere und Kunststoffe. Sie ermoglicht Interpretationen
zu Art und Aufbau der Polymere, aber auch Informationen zu charakteristischen
Temperaturen sowie mechanischem Verhalten unter Temperatureinfluss. Konkret
gibt sie - je nach Analyseverfahren - Informationen iiber die Glasiibergangstem-
peratur, Schmelze- und Erstarrungstemperatur, die Kristallisation, das Vernet-
zungsverhalten, die thermische Stabilitit, die thermische Ausdehnung sowie zu
den Temperatur- und Warmeleitfahigkeiten der zu untersuchenden Polymere und
Kunststoffe. Auch kann sie durch den Verarbeitungsprozess in die Kristallstruktur
eingebrachte Besonderheiten teilkristalliner Polymere aufdecken und erlaubt hier-
durch Riickschliisse, die bei der Schadensanalyse - der Konigsdisziplin eines jeden
Ingenieurs - von unschatzbarem Wert sind. Als besonderer Teil dieses Buches -
weil eigentlich keine physikalischen GroBen bestimmt werden - soll die Bestim-
mung des Brandverhaltens von Kunststoffen hervorgehoben werden.

In diesem Buch werden verschiedene Methoden der Thermischen Analyse von den
grundlegenden physikalischen Prinzipien tber ihre Besonderheiten bis hin zu
Anwendungstipps vorgestellt. Mit Hilfe praktischer Beispiele werden unterschied-
liche Vorgehensweisen zur Problemlosung gezeigt und zugleich fiir Fehlinterpreta-
tionen sensibilisiert. Kenntnisse tiber die Thermische Analyse sind wichtig fiir
jeden Material- und Produktentwickler, Mitarbeiter der Qualitatssicherung und
Prozessingenieur eines Unternehmens.

Stuttgart, im Januar 2020 Univ.-Prof. Dr.-Ing. C. Bonten

Prof. Christian Bonten

Univ.-Prof. Dr.-Ing. Christian Bonten leitet das Institut fiir Kunststofftechnik (IKT)
in Stuttgart, eines der fiihrenden deutschen Forschungsinstitute auf dem Gebiet
der Kunststofftechnik. Nach Studium des Maschinenbaus in Duisburg und der
Kunststoffverarbeitung an der RWTH in Aachen promovierte Prof. Bonten bei
Univ.-Prof. Dr.-Ing. Ernst Schmachtenberg im Fachgebiet Kunststofftechnik. Nach
mehreren Jahren technischer Verantwortung und spater Geschaftsverantwortung
bei der BASF sowie dem Biokunststoffhersteller FKuR wurde er 2010 von der Uni-
versitat Stuttgart zum Direktor und Leiter des IKT berufen. Das Institut arbeitet
auf allen Gebieten der Kunststofftechnik: der Werkstofftechnik, der Verarbeitungs-
technik und der Produktentwicklung.
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2.1 Messverfahren Warme- und Temperaturleitfahigkeit

tung und Charakterisierung warmeleitender Kunststoffe mit thermoplastischer
Matrix beschéftigt.

Die erreichten Warmeleitfdhigkeiten liegen etwa bei 1-20 Wm™'K™! Als Fiillstoffe
kommen ebenfalls die bereits genannten Materialklassen Metalle, Graphite und
Keramiken in Frage. Eine Ubersicht der erreichbaren Warmeleitfihigkeiten mit
verschiedenen Fiillstoff-Matrix-Zusammensetzungen stellt Bild 2.10 dar.

Die Materialeigenschaften von gefiillten Kunststoffen sind maBgeblich durch die
Compoundzusammensetzung, d.h. Matrixmaterial und Fiillstoffart, bestimmt. Ho-
here Wiarmeleitfahigkeiten der Fiillstoffe fiihren bei gleichen Fiillgraden zu gleich-
falls hoheren Warmeleitfahigkeiten im Compound.

20

Warmeleitfahigkeit 2 [Wm-' K]

0 20 Fiiligrad ¢ [Vol-%] 40 60
Legende: Matrix - Flllstoff (Quelle)

B PAG- Graphit (groR) {Amesdder) & PBT - h-BN (Typ: klein)  (YenNg)

A PAG - Kupfer-Fasem {Amesdder) @® PBT-h-BN (Typ: groll) (YenNg)

® PAG - Graphit (klein) (Amesbtider) &+ PE -Fe (Singh)

Y PAG - Kupfer-Plattchen  {Amesbder) @& PE -Graphit (Agari)

% PE -h-BN/CNT (Pflug) # PE -MgO (Cai)

* PE - Aluminium (Tavman) * PAB - ALLO, [Amesader)

® PE -Bronze {Singh) O PAG - Kupfer-Kugeln (Amesader)
b . /. PBT-CNT (Pflug)

® PAB-hBN (Amesdder) ® PP . Magneii (Wei )

> PAG-M tit (Wei )

Bild 2.10 Warmeleitfahigkeiten [W/mK] gefiillter Kunststoffe verschiedener Matrix-Fillstoff-
Zusammensetzungen, Thermoplaste

Die Fillstoffleitfahigkeit hat dabei einen zentralen Einflussfaktor auf die resultie-
renden Eigenschaften im Compound. Mit einer Fiillung von 50 Vol.-% hexagonalem
Bornitrid (h-BN) in einer Epoxidmatrix konnen Werte bis zu ca. 7,5 WmK"!
erreicht werden, Bild 2.11. Bei Aluminiumoxid mit identischer plattchenformiger
Geometrie und ebenfalls einer mittleren GroBe von ca. 27 ym konnte nur eine
Warmeleitfahigkeit von ca. 3,4 Wm™'K-! gemessen werden. Diese Halbierung der
Wiarmeleitfahigkeit ist auf die deutlich geringere Warmeleitfahigkeit des Alumi-
niumoxids im Vergleich zum Bornitrid zuriickzufiihren.
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Legende: Matrix - Fiillstoff (Quelle)

B PBX-BN (Hatsuo) B EP-bimodal-hBN/e-BN  (Yung)
A EPBN (Hilly & Silikon-BN grol, mHv. (Gowda)
M EP-SIC (Hilly € Silikon-BN klein, m.Hv. (Gowda)
A EP-AIOX (Hilly @ Silikon-BN (Pal)
O WachsA-BN (Hill) & EP+Si3N4 (Hong)
WachsB-BN (Hill) < EP+AI203 (Hong)
@ EP-unimodal-hBN (Yung) : EE:CNT Ao E:::Engg
i nano- X N
[0 EP-bimodal-hBEN (Yung) % EP-Alox (Obler)

Bild 2.11 Warmeleitfahigkeiten [W/mK] gefillter Kunststoffe verschiedener Matrix-Fillstoff-
Zusammensetzungen, Duroplaste

Als ebenfalls wichtig hat sich die GroBe der Fiillstoffpartikel erwiesen. Obwohl SiC
mit ca. 300 Wm™'K-! anndhernd die Leitfdhigkeit von BN erreicht, konnten mit
halber PartikelgroBe nur deutlich geringere Werte von ca. 3,9 Wm'K"! erreicht
werden.

Die Verwendung von nanoskaligen Fiillstoffen zur Warmeleitfahigkeitserhthung
in Compositsystemen konnte bislang die Erwartungen jedoch nicht erfiillen und
fiihrte nicht zu den vorherberechneten Eigenschaften. Selbst die hohen Eigenleitfa-
higkeiten von etwa Carbon Nanotubes (CNT) von iiber 3000 Wm™'K™! kénnen die
Volumenwirkung der Matrix bei den fiir den teuren Fiillstoff angestrebten nied-
rigen Fillgraden von unter 10 Vol.-% nicht eliminieren Einen ebenfalls sehr wich-
tigen Einflussfaktor stellt die FiillstoffgroBe dar. Je groBer die Fillstoffpartikel sind,
desto groBer die erzielbaren Warmeeleitfahigkeiten. Eine weitere Steigerung ist zu
beobachten wenn bi-modale GroBenverteilungen verwendet werden. Bei Verwen-
dung von anisometrischen Fiillstoffen hat sich die reine Fiillstoffgroe jedoch nicht
als ausschlieBlicher Einflussfaktor gezeigt, sondern das Aspektverhaltnis AR, das
Verhiltnis zwischen mittlerem Durchmesser und Partikeldicke, ist ebenfalls rele-
vant. Ein hoheres Aspektverhéltnis fiihrt zu gesteigerten Warmeleitfahigkeitswer-
ten. Das Aspektverhaltnis wirkt sich mit steigendem Fiillgrad starker aus.
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Probenentnahme

Oberflache Querschnitt

Bild 3.4 Gezielte Wahl der Entnahmestelle der Probe

Bild 3.5 Probenentnahme durch Schneiden oder Stanzen ohne Quetschen oder Erwarmen der
Probe, auf scharfes Werkzeug ist zu achten, moglichst ausschlieBlich Berlihrung der Probe mit

einem sauberen Skalpell

Bereich in dem

keine Probe |
entnommen 1
werden sollte

angeschmolzener
Kunststoff durch
Warmeentwicklung

Weillbruch durch Quetschung
beim Ségen

mit Seitenschneider

Bild 3.6 Schéadigung von Kunststoffproben bei der Probenentnahme



3.7 Auswertungen

Tabelle 3.3 Bezeichnungen flr charakteristische Temperaturen beim Kristallisieren in ver-

schiedenen Normen

IN EN ISO 11357-1

DIN 53 765 ** ASTM D 3417/3418-99 ** [ |

T Tvo [°C]
Anfangstemperatur Onset-Temperatur
7-eic 7-KOE 7-eic [OC]
extrapolierte extrapolierte crystallization extrapolated
Anfangstemperatur Onset-Temperatur onset-temperature
Toe Tkp T [°C]
Peaktemperatur Peaktemperatur crystallization peak tempe-

rature
7-efc 7—KEE 7-efc [ ° C]
extrapolierte extrapolierte crystallization extrapolated
Endtemperatur Endtemperatur end temperature
Tt Ty - [°C]
Endtemperatur Endtemperatur
AH, AHy AH, /gl

Enthalpieédnderung Kristallisationsenthalpie heat of crystallization

* Die Bezeichnungen wurden in Anlehnung an die Norm formuliert, da diese nur eine exakte Beschreibung
des Kristallisationspeaks beim Aufheizen, d. h. von tiefen Temperaturen kommend, liefert.
** DIN 53 765 und ASTM D 3417/3418-99 sind zurlickgezogen.

Anfangs- und Endtemperatur T;, und T}, konnen nur gemessen werden, wenn der
thermische Effekt die Empfindlichkeitsgrenze der DSC iiberschreitet.

@ Der Wert fiir die Anfangs- und Endtemperatur 7;, und T, hdngt auch von der
Empfindlichkeit des DSC-Gerétes ab.

Die Lage der Kristallisationskurve auf der Temperaturskala und die daraus
bestimmten Kennwerte werden von der Abkiihlgeschwindigkeit beeinflusst. Mit
zunehmender Abkiihlgeschwindigkeit verschiebt sich die Kristallisationskurve in
Richtung niedriger Temperaturen.

Die Kristallisation aus der Schmelze ist erst nach Unterschreiten der theoretischen
Schmelztemperatur 7, (Unterkiihlung) moglich. Es miissen Kristallisationskeime
vorhanden sein. Diese bilden sich entweder selbst aus oder/und werden durch
bewusste Zugabe bestimmter Substanzen (Keimbildner, Nukleierungsmittel) for-
ciert.

Die Gesamtkristallisationsgeschwindigkeit, die bei der DSC-Messung registriert
wird, ist von der Keimbildungs- und Wachstumsgeschwindigkeit bestimmt. Diese
Prozesse laufen parallel ab und sind stark von der Unterkiihlung AT (= T,.,°- T, )
abhangig.
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Thermomechanische
Analyse (TMA)

B 7.1 Grundlagen

Mittels Thermomechanischer Analyse wird das Ausdehnungsverhalten von Werk-
stoffen in Abhdngigkeit von der Temperatur bestimmt. Dabei wird eine Probe in
einer speziellen Halterung platziert und einem definierten Temperaturprogramm
folgend aufgeheizt.

Im Gegensatz zum klassischen Verfahren, bei dem der Messaufbau moglichst
kraftfrei gehalten wird, wirkt bei der Thermomechanischen Analyse eine iiber
einen Messstempel aufgebrachte, geringe Auflast auf die Probekorperoberflache.
Aus der gemessenen Ausdehnung der Probe kann der thermische Lingenausdeh-
nungskoeffizient a berechnet werden.

Bei der TMA unter Last stellt die gemessene Ausdehnungskurve immer eine
Summe der unterschiedlichen Verformungsanteile dar, wie thermische Lingen-
ausdehnung und die belastungsabhédngige Verformung (Kraft, Stempelgeometrie,
temperaturabhangiger Modul).

@ Thermischer Langenausdehnungskoeffizient als Materialkennwert nur bei

reversiblem Materialverhalten
|

Der thermische Langenausdehnungskoeffizient kann als mittlerer ;(AT) oder diffe-
rentieller a(T) Wert angegeben werden, und wird nach DIN 53 752 berechnet. Der
mittlere thermische Langenausdehnungskoeffizient « (A7) folgt aus:

(7.1)

a(AT):ll. _ LAk [“m
0

12_11
T,—-T, I, AT |[m°C

a(T) ist als Messwert jeweils von dem individuellen Temperaturmessbereich
abhangig und daher als allgemeiner Kennwert oder Berechnungswert nicht geeig-
net, sondern jeweils fiir einen bestimmten Anwendungsfall vorgesehen.
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7 Thermomechanische Analyse (TMA)

Die temperaturabhingige Lingeninderung ist die fortlaufende Anderung der
Lange bezogen auf die Ausgangsliange/Bezugslinge [,. Sie stellt ein relatives MaB
fiir die Langenausdehnung dar, das bei Versuchsbeginn bei der Bezugstemperatur
T, immer den Wert 0 aufweist. Der differentielle (oder lokale) thermische Lingen-
ausdehnungskoeffizient a(7) folgt aus:

(7.2)

dly, | pm
m°C

Die Werte konnen auch mit der Dimension [10°°C"] bzw. [K''] angegeben werden,
DIN 53 752 empfiehlt die Angabe von [10*°C'] bzw. [K]; im Weiteren wird jedoch
die Einheit [um/m°C] verwendet, da diese erfahrungsgemas eine gute Vorstellung
der GroBen vermittelt.

Langenausdehnungskoeffizienten werden in Abhdngigkeit von der Temperatur in
Bild 7.1 fiir teilkristalline Thermoplaste und fiir amorphe Thermoplaste darge-
stellt.

Makrostempe 1 ABS| 1
0,5 g Auflast / PBT ! PS HEE
300 — "
5 _H-F b
E ,' P‘P, : i
5 200 L / _{
2] . - '
1 O Vi
100 =25 =7~ PA46 — _:.._._.=_=_=,f_ . .
= (trocken) | |~
_———-—-_
| L
0 T z e | e s [ y T L y L
50 0 50 100 150 -50 0 50 100 150 200
Temperatur [°C] Temperatur [°C]

Bild 7.1 Exemplarischer Verlauf thermischer Langenausdehnungskoeffizienten von teilkristalli-
nen (links) und amorphen (rechts) Thermoplasten (LKT)
Makrostempel, Probenquerschnitt ca. 6 x 6 mm, Auflast 0,5 g, Heizrate 3 °C/min

Im Glastiibergangsbereich dndert sich in amorphen Kunststoffen oder in den amor-
phen Bereichen bei teilkristallinen Thermoplasten eine Vielzahl physikalischer
Eigenschaften stufenformig um GroBenordnungen - so auch der thermische Lan-
genausdehnungskoeffizient. Somit kann anhand von TMA-Messungen auch der
Glastibergang als charakteristische KenngroBe zur Werkstoffidentifizierung
bestimmt werden.



Thermische Analyse -
Vergleich Messmethoden

Die folgenden Beispiele sollen einen Uberblick iiber die Moglichkeiten der Verfah-
ren der Thermischen Analyse zur Schadensaufklarung liefern. Dabei unterschei-
den sich die Aussagemoglichkeiten der verschiedenen Verfahren je nach Kunst-
stoffklasse und werden dementsprechend mehr oder weniger bevorzugt eingesetzt.
Daher sind die Beispiele fiir die einzelnen Kunststoffklassen, mit den moglichen
Aussagen hinsichtlich des Werkstoffs an sich (Identifizierung, Zusammensetzung),
der Beeinflussung durch den Verarbeitungsprozess und dem nachfolgenden
Gebrauch aufgefiihrt.

® Bewertung der Materialspezifikation (Identifizierung): DSC
® Erkennen von Verunreinigungen: DSC
m Kristallisationsgradbestimmung: DSC

® Bestimmung der thermischen Vorgeschichte (Verarbeitungsbedingungen, Ein-
satzbedingungen): DSC

® Ermittlung des Gehalts von Fiill-und Verstarkungsstoffen, RuBgehalt: TGA

® Bewertung der Alterung: TGA

® Bewertung des Ausdehnungsverhaltens: TMA

® Erkennen von Orientierungen und Spannungen: TMA

® Bewertung des dynamisch-mechanischen Verhaltens: DMA

® Erkennen von Einsatz-und Erweichungstemperaturen: DMA

Siehe Tabelle 8.1 ,Einsatz von Methoden der Thermischen Analyse in der Scha-
densanalyse®.

Die Kunststoffverarbeitung hat aufgrund der eingesetzten Verfahren (Spritzgie-
Ben, Extrudieren, Blasformen etc.) und deren erforderlicher Parameter (Schmelze-,
Werkzeugtemperaturen, Driicke etc.) einen auBerordentlichen Einfluss auf das ent-
stehende Bauteil. Dabei ist eine direkte Zuordnung, beispielsweise von Kristallini-
tdt und Massetemperatur oder Werkzeugtemperatur, kaum moglich. Jedoch kon-
nen Vergleiche ermittelt und somit Tendenzen angegeben werden.

Die Vorgeschichte eines Bauteils ist durch die Verarbeitung und den Gebrauch
bestimmt. Verschiedene Methoden liefern Hinweise auf die Vorgeschichte, eine




170

8 Thermische Analyse - Vergleich Messmethoden

exakte Trennung der Ursachen ist nicht immer moglich und erfordert meist ver-
gleichende Untersuchungen sowie gezielte Nachstellversuche.

B 8.1 Effekte und Einsatz von DSC, TMDSC,
OIT, TMA und DMA

Der Begriff Thermische Analyse vereint Methoden, die physikalische oder chemi-
sche Eigenschaften eines Materials in Abhangigkeit von der Temperatur beschrei-
ben. Die Proben werden dabei meist einem definierten Temperaturprogramm
unterworfen, wobei Enthalpiednderungen (DDK, DSC), Ausdehnungsverhalten
(TMA), Zersetzungsverhalten (TG) oder dynamisch-mechanisches Verhalten unter
definierter Belastung (DMA) gemessen werden. Fir alle Messverfahren gelten
einige grundlegende Hinweise flr die Auswahl und Vorbereitung der Proben zur
Messung physikalischer und chemischer Eigenschaften sowie physikalischer
Umwandlungen, Tabelle 8.1.

Tabelle 8.1 Bestimmung physikalischer und chemischer Eigenschaften und physikalischer
Umwandlungen mit den Verfahren der Thermischen Analyse

e osc ™ e Trwa owa |

Physikalische Eigenschaften

Spezifische Warmekapazitat XXX

Ausdehnungskoeffizient XXX

E-Modul, Dampfung, Zustandsbereiche XXX
Physikalische Umwandlungen

Schmelzen / Kristallisieren XXX X X
Verdampfen / Trocknen X XXX

Glasiibergang / Erweichung / Zustandsbereiche XX XX XXX
Chemische Eigenschaften

Zersetzung / Pyrolyse / Oxidation XXX XXX

Zusammensetzung / Gehaltsanteile XX XXX X X
Vernetzen / Vulkanisieren XXX XX XX

Da bei der Schadensanalyse oft nur wenige Proben vorhanden sein konnen und
nach der Probenpraparation die Formteile u. U. nicht mehr genau zuordenbar sind,
ist die genaue Dokumentation und Beschriftung der Proben erste Voraussetzung
fiir die spatere Interpretation der Messergebnisse. Vorrangiges Ziel der Probenvor-
bereitung in der Schadensanalyse ist es, durch gezielte Probenentnahme im Sinne
der Schadenshypothese, oder aber auch durch eine Probenbeeinflussung, wie z.B.
Tempern, Konditionieren, einen schadensrelevanten Vergleich zu ermoglichen.



8.1 Effekte und Einsatz von DSC, TMDSC, OIT, TMA und DMA

Die Verfahren der Thermischen Analyse miissen beziiglich der Probenvorberei-
tung in zwei Gruppen unterteilt werden, Tabelle 8.2.

® DSC, OIT, TG: besondere Aufmerksamkeit sollte aufgrund der kleinen Proben-
mengen auf der gezielten Wahl der Entnahmestelle liegen, die Einhaltung einer
bestimmten Geometrie ist nicht erforderlich;

® TMA, DMA: erfordern eine genaue Praparation der Geometrie, Fehler sind bei
unregelmaBigen und inhomogenen Proben bzw. richtungsabhidngigen Messun-
gen moglich.

Tabelle 8.2 Probenauswahl und -vorbereitung fiir Verfahren der Thermischen Analyse

Probenvorbereitung: schonende Probenentnahme, keine Temperatureinwirkung, keine me-
chanische Belastung (z. B. Quetschung durch Schraubstock, Seitenschneider usw.), Vorsicht
bei Medieneinfluss (z. B. Bohrmilch, Reinigungsmittel), Informationen tiber mégliche Vor-
behandlung im Vorfeld einholen, ggf. Konditionierung oder Trocknung fiir Vergleichbarkeit.

Wahl der Entnahmestelle! Genaue Probengeometrie!

Oberflache / Kern Planparallele Seitenkanten

angussnah /-fern Fehler durch Fehlstellen (z.B. Lunker, Vakuolen, Ag-
an schadensrelevanten Stellen glomerate)

(z.B. Bindenaht, Auflageflachen) richtungsabhédngige Ergebnisse (z.B. durch Fiillstof-
an geometrisch kritischen Stellen fe, Orientierung, Verstreckung der Probe) durch ge-

z.B. beziiglich FlieBfronten, spitzen Zielte Messrichtung moglich
Ecken, scharfen Kanten, groBen
Querschnittsanderungen im Bauteil

Es sind dabei verschiedene Effekte und Einsatzgebiete der verschiedenen Messme-
thoden auch unter Beriicksichtigung der verschiedenen Werkstoffe, amorphe und
teilkristalline Thermoplaste, Duroplaste und ggf. Zusatzstoffe zu unterscheiden.

[=] o FT
; LY
- Abkiihlung
5 Zersetzen

‘9“ j\

(7]

£

| .

=| phdem \/'-—
Temperatur / Zeit

Bild 8.1 DSC - Effekte und Einsatzgebiete: Werkstoffidentifizierung, Verunreinigung, Kristallini-
tatsbestimmung, Thermische Vorgeschichte, Kennwerte, Aushdrtezustand, ¢,-Bestimmung, OIT-
Messung, Trennung Uberlagerter Effekte
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Randbereiche 37
Randfaserdehnung 115
Randschicht 227
Rapid-Mass-Calorimeter 12
Rasterkraftmikroskop 213
Rauchgas-Analyse 16
Rauchgasdichte 3,10

Rauigkeit 220, 223
Reaktionsenthalpie 201f.

- Ringversuch 202
Reaktionsharz 162
Reaktionsharze 100
Reaktionskinetik 183
Reaktionspeaktemperatur 203

- Ringversuch 204
Redox-Reaktion 57
Referenzmaterial 195, 200
Referenzprobe 48

Referenzwert 195

relaxierend 114

Reproduzierung des Messergebnisses
226

Rezepturbestandteile 68
richtungsabhéngige Ergebnisse 171
richtungsabhéangige Warmeleitfahigkeit
37

Riedel und Trawiel 85

Rieger 127

Ringversuch

- DMA 208

- Enthalpie 209

- Glasubergangstemperatur 204

- Klebstoffe 202

- OIT 206, 209

- Oxidative Induktionstemperatur 206
- Oxidative Induktionszeit 206, 209
- Reaktionsenthalpie 202

- Reaktionspeaktemperatur 204

- Schmelzenthalpie 202

- Schmelzpeaktemperatur 204

- Speichermodul 208f.

- Verlustmodul 208f.

- Warmekapazitat 205
Ringversuchsdaten 199
Ringversuchsplots 207
Ringversuchswerte 195
Rohmaterial 9

S

Saphir 94

Sauerstoff 2

Sauerstoffindex 5
Sauerstoffverbrauchsmethode 10
Scanfeld 213
Scangeschwindigkeit 222
Scanparameter 220
Scantemperatur 222
Scanvorgang 214

Schawe 88

Schichtausbildung 37
Schichtstruktur 37

Schick 85

schlechte Warmeleitung 111
Schmelzbereich 217
Schmelzeffekte 224
Schmelzekanéle 24

Schmelzen 43, 57,170, 217
Schmelzenthalpie 61f., 64, 200, 202
- Ringversuch 202
Schmelzenthalpie AH_ 201
Schmelzen und Kristallisation 175
Schmelzereste 222

241




242

Index

Schmelz- oder FlieBtemperatur 177 Starttemperatur 52,157
Schmelzpeak 88 stationére Verfahren 22
Schmelzpeaktemperatur 203f. Statische OIT 76, 206

- Ringversuch 204 Stauchung 155
Schmelztemperatur 59, 230 Steigende Heizrate 57
Schneckenvorraum 24 Stempelgeometrie 151
Schrumpf 154 Stickstoff 55,106

Schub 115 Strahlungskonstante 21
Schubmodul 131f. Strahlungswarmelbertragung 21
Schwindung 162 Stromungskanal 24
Schwingarm 214 Stromungsverhaltnisse 40
Seitenschneider 171 Strukturbildungen 81
Selbstentziindungstemperatur 3 Stufenauswertung 109,128
Sensor 82 Sublimation 57

Sensor ausglihen 222 SWO-Messaufbau 28

Sensorauslenkung 217, 225
Sensorspannung 217

Sensorvorbereitung 219 T
Sensorwiderstand 222 Talkum 186
Silbermantel 214 Tangentenmethode 130, 206
Silikonol 85 teikristallin 131
Simulationsmethoden 1 teilkristalline Kunststoffe 225
Simulationsrechnungen 27 teilkristalline Thermoplaste 60, 160
Single-Cantilever-Modus 207 temperaturabhangig 114
spannungsabhangig 114 Temperaturkalibrierung 55, 92,103, 161,
Spannungszustande 120 218f.
Speichermodul 116, 208 Temperaturleitfahigkeit 22, 25, 32
- Kritischer Quotient 209 Temperaturleitzahl 22
- Ringversuch 208f. Temperaturmodulation 221
Speichermodul E 207 temperaturmodulierte Amplitude 221
Speicher- oder Verlustmodul 114f, Temperaturmodulierte DSC 69
Spezifikation 195 Temperaturprogramm 49
Spezifische Warmekapazitat 170 Temperatursensor 213f.
Spritzprozess 23 Temper-Effekt 163
Spilgas 52,76, 91,106, 125 Temperier-Equipment 25
Stabilisatoren 44 Tempern 170
Stabilisatorwirkung 71 TGA 15
Stabilisierung 175,178 Tg-Auswertung 160
Stabilisierungssysteme 205 THD 135
Standardabweichung 197 thermische Bestandigkeit 77
- und MAD 199 thermische Einsatzgrenzen 113,133, 141
Standardabweichung zwischen den thermischer Abbau 114

Labors 199 thermischer Kontaktwiderstand 26
Standardmessfrequenz 124f. thermischer Langenausdehnungs-

Standardunsicherheit 197 koeffizient 151f.



thermische Stabilitat 175

thermische Vorgeschichte 44f., 68

Thermoelemente 23
Thermogravimeter-Analyse 1
Thermogravimetrie 15,186
Thermo-Gravimetrie-Effekte 173
Tiegel 51,91

Tiegelart 102

Tiegelbenetzung 75
Tiegelmaterial 104
Tiegelwerkstoff 105
TMA-Effekte 173

TMA-Gerat 154
TMA-Messstempelformen 155
TMDSC 69,109
TMDSC-Effekte 172
TMDSC-Messung 110

Topfzeit 201

Topographie 214f.
Topographie-Bild 221
Topographie, schattiert 215
topographische Merkmale 221
Torsionsbeanspruchung 122
Torsionsschwinggerat 120
Torsionsschwingversuch 127
TPE 101
TPE-Nukleierungseffekt 101
Transiente Verfahren 19
Trennwirkung 85
tribologische Eigenschaften 185
TzeroTM-Sensortechnologie 47

u

Ubergénge 113
Ubergangstemperaturen 227
uL

-5V 7

-5VA 7

-5VB 7

UL 94 1

UL94V 5

UL 94 V-Test 7
Ultramid B3 131
Umkristallisation 53

Umwandlungswarme 94
Ungeflllte Kunststoffe 20
Unsichere Kristallisationsgrade 66
Unsicherheit 126
Unsicherheitsdaten 195
unterschiedliche Fillstoffe 77
UV-Absorber 71

Vv

Vakuolen 171

VE-Duroplast 162

Veranderungen der Probe 103

Verarbeitbarkeit 4

Verarbeitung 175, 178, 180

Verarbeitung/Hartung 183

Verarbeitungsbedingungen 226

Verarbeitungstemperatur 202

Verarbeitungstemperaturen 175,178

Verbrennung 57

Verdampfen 43, 57

VE-Reaktionsharze 184

Vergleichbedingungen 197

Vergleich der Alterungsbestandigkeit 77

Vergleichgrenze 198

Vergleichstandardabweichung 198, 200,
209, siehe auch Ringversuch

- Median 198

Verlustfaktor 116

Verlustmodul 117, 1311,

- Kritischer Quotient 209

- Ringversuch 208f.

Verlustmodul E” 116, 207

Vernetzen 170

Vernetzung und Abbau 101

Verschlaufungen 29

Versuchsanordnung 124

Vertraglichkeit 68

Verunreinigungen 44

Vicat 134f.

Vinylacetat 228

viskoelastisch 114

Viskoelastizitat 114

viskos 114

Vorbehandlung 98



Vorgehensweise 74, 216
Vorgeschichte 162

Vorhandensein von Stabilisatoren 77
Vorpréaparation 85

W

Wahl der Messtechnik 97
Wandstarke 1
Warmeausdehnungskoeffizient 31
Warmediffusitat 22
Warmeentwicklung 3
Warmeformbestandigkeitstemperatur
134

Warmefreisetzung 10f., 14
Warmekalibrierung 55, 94
Warmekapazitat 31

- Ringversuch 205
Warmekapazitatskalibrierung 56, 94
Warmekontakt 84
Warmeleitfahigkeit 19f., 22, 30f., 222
Warmeleitfahigkeit 28
Warmeleitfahigkeitsbild 221
Warmeleitfahigkeitsdifferenzen 215
Warmeleitfahigkeitsscan 231
Warmeleitfahigkeitssensor 27
Warmeleitfahigkeitsunterschiede 214
Warmeleitung 20f.

Wéarmemenge 23

Warmequelle 19

Warmestrahlung 10

Warmestrom 20
Warmestromdichte 40
Warmestrom-Differenzkalorimeter 45
Warmestromkalibrierung 56
Warmestromkurve 205
Warmetragermedium 20
Warmelbergang 20
Warmelbergangskoeffizient 20f.

Warmelbertragung 20, 82
Warmelbertragung durch Strahlung 20
Warmstromkurve 201
Wechselwirkung 105
Wendepunkt 129
Wendepunktmethode 128
Wendepunktsmethode 107
Werkstoffidentifizierung 44, 68
Werkzeugwandtemperatur 23
Widerstandsthermometer 23
Wiederholbedingungen 198, 209
Wiederholgrenze 198
Wiederholmessungen 207
Wiederholstandardabweichung 198f.,
209, siehe auch Ringversuch
- Median 198
Wirksamkeit von Stabilisatoren 77
Wollaston-Draht 214

X

Xenon-Lampen 29

z

zeitabhangig irreversibel 114
zeitabhangig reversibel 114
Zeitkonstante 47
Zeit-Temperatur-Verschiebung 119
Zersetzen 43

Zersetzung 57,170
Zersetzungsverhalten (TG) 170
/-Piezo-Position 221
Zugbelastung 122
Zusammensetzung 170, 175
Zusatzstoffe 178,185
Zustandsbereiche 113,170, 187
Zweikomponenten-Klebstoffe 202f.
Zwischenbedingungen 198
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