iten der Thermoanalyse

am Fraunhofer IFAM Dresden
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Moglichkeiten der Thermoanalyse

am Fraunhofer IFAM Dresden

Kontakt:

Fraunhofer-Institut fiir Fertigungstechnik
und Angewandte Materialforschung IFAM,

Institutsteil Dresden
Thermoanalyse
WinterbergstraBBe 28
D-01277 Dresden

Ansprechpartner:
Dipl.-Ing. Thomas Hutsch

Tel.: 0351/2537-396
Fax: 0351/2537-399
E-Mail:

Thomas.Hutsch@ifam-dd.fraunhofer.de
Internet:

www.ifam-dd.fraunhofer.de

Fraunhofer IKTS
Institut fur Keramische
Technologien und Systeme

Fraunhofer IWS
Institut fur Werkstoff-
und Strahltechnik

Fraunhofer FEP

Institut fur Elektronenstrahl-
und Plasmatechnik

Fraunhofer IFAM

Institut fur Fertigungstechnik und
Angewandte Materialforschung,

Institutsteil Dresden
e *2 g

‘wﬁ% N _—

\
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IFAM Institutsteil Dresden



Thermoanalyse? Was ist das?

® Die thermische Analyse umfasst Methoden, bei denen physikalische und chemische
Eigenschaften einer Substanz, eines Substanzgemisches und/oder von
Reaktionsgemischen als Funktion der Temperatur, Zeit oder des Druckes gemessen
werden. Unter definierter Atmosphare wird die Probe kontrolliert einem

Temperatur-Zeit-Programm unterworfen.

dynamisch lisotherm | dynamisch

>

Festlegen von:
Messmethode, Probengeometrie,
Temperatur, Atmosphare,
Druck, Heiz-, AbkUhlrate [K/min],
Isotherme Haltezeit [min],
Zyklenanzahl, Massenzahl

Temperatur

o
Zeit

Wozu? -> Materialcharakterisierung
- Ubertrag in Herstellungsprozesse, Warmebehandlung

\

~ Fraunhofer

IFAM Institutsteil Dresden



Moglichkeiten der Thermoanalyse
am Fraunhofer IFAM Dresden

BAHR NETZSCH NETZSCH STA 449 NETZSCH NETZSCH NETZSCH NETZSCH
DIL801 DIL 402E* F3, H,0 Dampf-, Aeolos QMS DSC 204 F1 STA 449F3 LFA 447
H, tauglich SiC-  Massenspek- Phoenix % Jupiter, % Nanoflash
Ofen * trometer High Speed
= | Ofen
2 4| RUBOTHERM MSB NETZSCH NETZSCH NETZSCH
DSC404C STA 449C STA 409C

Jupiter %

| HOT DISK TPS 25005 & NETZSCH DSC 204 HP Phoenix %

\

NETZSCH Bz % Koppelbar mit NETZSCH Aeolos QMS ~ Fraunhofer
Massenspektrometer IFAM  Institutsteil Dresden



Dilatometrie (DIL) - Messprinzip

Woflr?

e Langenanderung

¢ Schwindung

e relative Ldngendnderung

e lin. therm. Ausdehnungskoeffizient
e diff. therm. Ausdehnungskoeffizient
e Erweichungspunkt

* Transformationspunkt Rleell
e Quellverhalten thermischer Effekt | | *Y i
e Penetration Schmelzen L
hd Schrumpfung Rekristallisieren —
* Dichteanderun rdamptf p—
g g:hllaf'::l:r:: h\— n
fest-f
] i Uns-itwu::ltung e
':‘I‘
Glasumwandlung __%
Curie-Umwandlung -
Desorption T
Probengeometrie:
Probenlénge: bis 25 mm
Probenlange CTE- Proben: 15 - 20 mm
Wegaufnehmer Schubstange Probe Probendurchmesser: bis 12 mm
Folie 5
L
NETZSCH (Bzz ~ Fraunhofer

IFAM Institutsteil Dresden



Dilatometrie (DIL) - Thermoanalyse Fraunhofer IFAM Dresden

Tieftemperaturdilatometer Hochtemperaturdilatometer
Bahr DIL 801 Netzsch DIL 402E

Spezifikationen

Temperaturbereich: -150°C bis 1600°C RT bis 1550°C

Atmosphare: Vakuum, Inert, Luft
Auflésung: 10 nm
Heizrate: bis 50 K/min
— Folie 6

NETZSCH @7 ~ Fraunhofer

IFAM Institutsteil Dresden



Dynamische Differenzkalorimetrie (DSC) - Messprinzip

=1i=
L
Referenz Probe
1 A7 14 Fl{ 11
Q Temperatur und
Warmestromsensor /
. Thermischer o~ :
Warmestrom- : = ¢
wege Wlder*stgnd )
Heiz-Kiihlsystemn
Typische Anwendungsziele
. | o der DSC sind:
— - thermischer Effekt ’ ¢ Schmelzen-Kristallisation
DSC = VRef VPr N * Polymorphie
Schmelzen '\( i P
* Phasendiagramme
DSC Wérmeténung Rekristallisieren H : » Flussigkristall Umwand-
\' Thermospannung Referenz Verdampfen » lungen
Ref h p g b Sub“m'eren w’ - EutektISChE‘ Re'nhE"t
VPr Thermospannung Probe s Kristallinitat teilkristalliner
fest - fest Stoffe
Umwandlung v ¢ Fest-flissig Verhaltnis
* Fest-fest Umwandlungen
DSC>0 = Vi,>V,; = endotherm . Glasumwandling
Glasumwandlung %.: * Spezifische Warme
) * \ernetzungsreaktionen
DSC < O 9 VRef < VPr 9 exotherm cUrie-UmwundlUng “‘V" - Dx|dat|on55tab|l|tat
Desorption —~ ¢ Zersetzungshbeginn
» \ertraglichkeit
Folie 7
|
—
NETZSCH  Fraunhofer

IFAM Institutsteil Dresden



Dynamische Differenzkalorimetrie (DSC) -
Thermoanalyse Fraunhofer IFAM Dresden

Tieftemperatur- DSC Hochtemperatur- DSC
Netzsch DSC 204F1 Phoenix Netzsch DSC 404cell

Spezifikationen t-5ensor D3C=,
Temperaturbereich: -150°C bis 700°C RT bis 1450°C
Atmosphare: Inert (Ar, N,,He), Luft, (Ar/H,)
Heizrate: bis 200 K/min bis 50 K/min
— Folie 8

=
© Fraunhofer IFAM Dresden "ETzs:H % FraunhOfer

IFAM Institutsteil Dresden



Dynamische Differenzkalorimetrie (DSC) -
Thermoanalyse Fraunhofer IFAM Dresden

Hochdruck- DSC, Netzsch DSC 204 HP Phoenix

| - .l i
Ll

Thermostatic control
Autoclave cover

DSC Cell
Radiation tube

Autoclave
Radiation shields

Purge gas inlet (gas 2)
Gas inlet and outlet (gas 1).

Spezifikationen t-Sensor

Temperaturbereich (Druck): -150°C ... 600°C (bei 1 bar)
-90°C ... 600°C (bei 50 bar)
-50°C ... 450°C (bei 150 bar)

Atmosphare: Ar, H,
Heizrate: bis 50 K/min
Folie 9
=
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Magnetic Suspension Balance (MSB) -

Thermoanalyse Fraunhofer IFAM Dresden

Spezifikationen

. == | .
1
I |
- - I " - :
T V= ‘-::':_
b o -
ll I II I:‘ A®
" L5 "‘"
i ]
-
n
._ . =
o =
5

Temperaturbereich: RT bis 400°C

Atmosphare:
Druck:
Heizrate:

max. Probenmasse:

Auflésung:

H,, Ar, He

Vakuum bis 350 bar
1 bis 10 K/min

109

10 pg

RUBOTHERM Magnetic Suspension Balance (MSB)

Messprinzip

T4

Wagesystem

Haltemagnet
Magnetaufhdangung

Gas

— Probe

—t— Ofen

Reaktor und Waage
voneinander getrennt

RUBOTHERM

Folie 10

Z Fraunhofer
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Simultane Thermo-Analyse (STA) - Messprinzip

DSC-Analyseméglichkeiten:

* Schmelz-/Kristallisationsverhalten
e Festkdrperibergange

¢ Polymorphe Umwandlungen

e Kristallinitatsgrad

! TG TG-DSC-c, TG-DTA - G|aSUbEFgar‘|gE
* Vernetzungsreaktionen
P | 1.2.§Sm N * Oxidationsstabilitat
_ f | thermischer Effekt Lt ¢ Reinheitshestimmung
Flie Schmelzen V "  Spezifische Warme
;J'i 2 Rekristallisieren lh N — e Thermokinetics
< Verdampfen n
Sublimieren ~ N\
TG-Analysemdglichkeiten:
- 1 fest - fest
iﬂ—' Umwandlung \ - * Massendnderungen
Waage Gase e Temperaturbestandigkeit
Glasumwandlung 1"—-&,, S ¢ Oxidations-/Reduktionsverhalten
Curie-Umwandlung | ~~r* L; * Zersetzung
PrObengeometrie: Desorption ~ ~— * Korrosion
Pulver e Zusammensetzung
Scheiben * Thermokinetics
Folie 11
L
NETZSCH ~ Fraunhofer

IFAM Institutsteil Dresden



Simultane Thermo-Analyse (STA) -
Thermoanalyse Fraunhofer IFAM Dresden

NETZSCH STA 409cell NETZSCH STA 449C Jupiter

TG-DTA

Spezifikationen

Temperaturbereich: RT bis 1600°C RT bis 1450°C
Atmosphare: Vakuum, Inert (Ar, N,,He), Luft, Ar/H,, N,/H,
Heizrate: bis 20 K/min bis 50 K/min
TG-Auflésung: 2 ug 0,5 ug
DSC-Auflésung: <1uw <1uw

Folie 12
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Simultane Thermo-Analyse (STA) -
Thermoanalyse Fraunhofer IFAM Dresden

NETZSCH STA 449 F3 Jupiter High Speed Ofen

e = PR = st W)

Gasauslass

e

i Heizelement

_=-|Probenhalter
—|Vergoldetes Schutzrohr

® Strahlenschutz

Spezifikationen SiC Ofen High Speed Ofen
Temperaturbereich: RT bis 1550°C RT bis 1250°C
Atmosphare: Vak., Ar, N,, He, Luft, Ar/H,, NyH,  Ar, Luft
Heizrate: bis 50 K/min bis 1000 K/min
TG-Auflésung: 0,5 ug 0,5 ug
DSC-Auflésung: <1puw < 1w
Folie 13
NETZSCH % Fraunhofer

IFAM Institutsteil Dresden



Warmeleitfahigkeit — Messprinzip Flashmethode

IR Detektor

Probenwechsler —

Ofen

Optischer

Filter

Reflektor

Blitzlampe

MT)=a(T)-c,(T)-p(T)

Tait fms

Probendimensionen, verfigbar:

MT) Warmeleitfahigkeit [W/mK] i i . .
a(T) Temperaturleitfahigkeit [mm?2/s] (R)unz [n:.m]r'] [ I: ?'1 1 1'512'7’ 15
cp(T) spez. Warmekapazitat [J/gK] _ua ra 'Sc_ mmj. 1
p(T) Dichte [g/cm?] Dicke [mm]: 0,1 bis 3

-— Folie 14

NETZSCH

~ Fraunhofer

IFAM Institutsteil Dresden
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Warmeleitfahigkeit - Thermoanalyse Fraunhofer IFAM Dresden

Netzsch LFA447 Nanoflash

Spezifikationen

Temperaturbereich: RT bis 300°C
Atmosphare: Luft

Messbereich:

TLF: 0,01mm?/s bis 1000mm?2/s
WLF: <0,1 W/mK bis 2000 W/mK

Hotdisk TPS 25005

i 3\0\ @A

Spezifikationen

Temperaturbereich: RT
Atmosphare: Luft

Messbereich:

TLF: 0,1 mm2/s bis 100 mm?/s
WLF: 0,005 W/mK bis 500 W/mK

NETZSCH

Folie 15

Z Fraunhofer

IFAM Institutsteil Dresden



Massenspektrometer (MS) -
Thermoanalyse Fraunhofer IFAM Dresden

Netzsch QMS 403 C Aeolos
Kopplung méglich mit:

u | NETZSCH DSC 204 F1
| Phoenix

NETZSCH
DIL 402E

NETZSCH STA 449C
Jupiter

HP Phoenix
NETZSCH STA |
. _ 449F3 Jupiter L
Spezifikationen
Kathode: 2 Iridium Kathoden, Y,0; beschichtet
Massenbereich: 1 amu bis 300 amu
Kopplung: Quarzglaskapillare, beheizbar bis 300°C

Folie 16

\
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Moglichkeiten der Thermoanalyse

am Fraunhofer IFAM Dresden
Kontakt: Thomas.Hutsch@ifam-dd.fraunhofer.de

VIELEN DANKf dle AUFMERKSAMKEIT

BAHR NETZSCH NETZSCH STA 449 NETZSCH NETZSCH NETZSCH NETZSCH
DIL801 DIL 402E* F3, H,0 Dampf-, Aeolos QMS DSC 204 F1 STA 449F3 LFA 447
H, tauglich SiC-  Massenspek- Phoenix % Jupiter, % Nanoflash
Ofen * trometer High Speed
| Ofen
A RUBOTHERM MSB NETZSCH NETZSCH NETZSCH
DSC404C STA 449C STA 409C
Jupiter %

| HOT DISK TPS 25005 & NETZSCH DSC 204 HP Phoenix %

Folie 17

\

NETZSCH Bz % Koppelbar mit NETZSCH Aeolos QMS ~ Fraunhofer
Massenspektrometer IFAM  Institutsteil Dresden



