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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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Brandprufungen brand-
geschutzter Polymere

Von Dr.-Ing. Bahman Sarabi

B 1.1 Aussagefahigkeit von Brandprufungen

In der vorliegenden Arbeit wird mit einem Polymer-Blendsystem - einem PC-ABS
mit und ohne FR-Einstellung - die Aussagefdhigkeit verschiedener Brandpriifun-
gen bewertet. Betrachtet werden Priifungen mit Probekorper - nach UL 94 und
Cone-Calorimeter (CC) - und Priifungen ohne den Einsatz der Probekorper - mit
Microscale-Cone-Calorimeter (MCC) sowie Thermogravimeter-Analyse (TGA).

Die ermittelten Werte bei UL 94 sind in starkem MaBe von der Verarbeitung und
Werkzeugkonstruktion abhingig. Eine Kennwertermittlung mit einem Cone-
Calorimeter hingegen ist aufgrund der Priifkorperabmessungen zeitaufwendig
und fir den Diinnwandbereich mit einer Wandstarke unterhalb von einem mm
kaum realisierbar.

Microscale-Cone-Calorimeter (MCC) und Thermogravimetrie-Analyse (TGA) lie-
fern identische Aussagen. Ihr Einsatz ist aufgrund der extrem niedrigen Menge
von einigen mg (¥ bis ¥ von einem Granulatkornchen) und der stark variierenden
Verteilungsmenge der Brandschutz-Additive in einem Granulatkornchen mit star-
ker Streuung behaftet. Fiir die Entwicklung brandgeschiitzter Polymere sind somit
beide Verfahren nur begrenzt einsetzbar und die Menge fiir eine Partie-Freigabe
bestehend aus einigen Tausend Kilogramm nicht reprasentativ.

Das neue Brand-Technologie-Center des Lehrstuhls fiir Kunststoffe (LKT) hat sich
zur Aufgabe gemacht, rationelle Verfahren und aussagefahige Simulationsmetho-
den fiir die Ubertragung der Ergebnisse vom Priifkérper auf Bauteile zu entwi-
ckeln, sowie Kennwerte fiir die Konstrukteure und Polymer-Entwickler zu erarbei-
ten, und dem Polymer-Markt zur Verfligung zu stellen.




2 1 Brandpriifungen brandgeschiitzter Polymere

B 1.2 Brandentstehung bei polymeren
Werkstoffen

Fiir die Entstehung eines Polymerbrandes ist die gegenseitige Einwirkung von drei
Komponenten notwendig:

® Polymer als Brennmaterial,

® Sauerstoff aus der Luft,

® Brandentstehung erfolgt zundchst ohne Luftsauerstoff durch die Zufithrung der
Wiarme.

Die Warmeenergie aus der Ziindquelle leitet erst die Erweichung und anschlie-
Bend die Zersetzung der Polymere ein. In dieser endothermen Zersetzungsphase
»Pyrolyse“ entstehen:

® brennbare Gase,

® nichtbrennbare Gase,

m feste verkohlte Riickstdnde.

Durch die Mischung der brennbaren Gase mit dem Luftsauerstoff entsteht eine
ziindfahige Mixtur, die zur Bildung einer Flamme, Warme und Verbrennungspro-
dukten fiihrt. Die verkohlten Riickstande, Luftsauerstoff und das vorhandene Feuer
setzen eine groBe Menge Energie frei und fiihren zu einer warmegebenden exo-
thermen, thermischen Riickkopplung (thermisches Feedback), die stindig erneu-
ert wird und der Flamme neue Nahrung gibt, Bild 1.1.

{zandauetie
Pyrolysezone
Polymer

Bild 1.1 Schematische Darstellung des Verbrennungsprozesses von Polymeren



1.3 EinflussgroBen der Brennbarkeit 3

B 1.3 EinflussgroBen der Brennbarkeit

Das reale Brandverhalten der Polymere wird durch eine Reihe von Einfluss-
grofen - wie die Entzilindlichkeit, Warmeentwicklung, Rauchgasdichte und die
Zusammensetzung der Brandgase - geprdgt. Diese GroBen werden durch eine
Vielzahl anderer Faktoren beeinflusst:

® thermische Vorbehandlung,

® thermische Alterungstemperatur und -dauer,
® Warmeleitfahigkeit,

® 7Ziindquellenart und -intensitat,

® Dauer der Ziindquelleneinwirkung,

® Lage des Bauteils (horizontal oder vertikal),
® Ventilation der Raumlichkeiten.

@ Das Brandverhalten der Polymere ist somit keine reine Stoffeigenschaft.

Hinzu kommt die Polymerzusammensetzung. Wahrend die aliphatischen Poly-
mere (wie z.B. PE, PP, ABS und PA) mit ihrer linearen kettenformigen Anordnung
der Kohlenstoffatome eine niedrige Aktivierungsenergie besitzen und somit sehr
leicht und fast riickstandsfrei brennen, weisen aromatische Polymere (wie PC, PAR
und PPS) mit ihren ringformigen Kohlenstoffatomen und hohem Carbonisierungs-
anteil eine sehr geringe Neigung zum Verbrennen auf. Die carbonisierte bzw. ver-
kohlte Schicht bildet sich bei diesen Polymeren an der Brandoberflache. Diese iso-
liert die darunterliegende Polymermasse und stort damit den Warmetransfer an
die Oberflache und damit den Kontakt zu Sauerstoff.

Die Selbstentziindungstemperatur von PA 6 liegt bei 450 °C, die von PPS bei 540 °C
[1]. Die Auswirkung ringformiger Strukturen auf den Flammschutz spiegelt sich
bei rein aromatischen Hauptkettenpolymeren in einer viel hoheren Brandklassifi-
zierung wider, die hdufig bereits ohne den Zusatz von Flammschutzmitteln erreicht
wird. Fiir das Erreichen einer hohen Brandklassifizierung wie z. B. UL 94 V-0 beno-
tigen Polymere wie PA 6 und PE Flammschutzmittelzusdtze zwischen 6 % bis 20 %.
Diese Klassifizierung erreicht z.B. PPS bei gleicher Wandstidrke bereits ohne
Flammschutzmittel.
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B 1.4 Ziel der Entwicklung flammhemmender
Polymere

Davon ausgehend, dass eine Vielzahl der Polymere die normativen brandtechnolo-

gischen Anforderungen nicht erfiillt, werden fiir spezielle Einsatzgebiete flamm-

hemmende Polymere entwickelt:

m Elektro/Elektronik: E-Haushaltsgerite, Elektro-Komponenten, Kabel

= Bauwesen: Baustoffe, Bauteile

® Konsumgiiterindustrie: Mobel, Haushaltswaren, Textilien

® Verkehrssektor: Automotive, Kabinenbereich von Schienen- und Luftfahrzeugen

Der Einsatz der flammhemmenden Substanzen kann die Eigenschaften der Poly-

mere negativ beeinflussen. Es ist deshalb die essenzielle Aufgabe in der Polymer-

forschung, eine akzeptable Balance zwischen dem geforderten Eigenschaftsniveau

und dem gewiinschten Brandverhalten zu finden. In diesem Zusammenhang sind

die wichtigsten Anforderungen:

® Verarbeitbarkeit (Viskositat des Compounds, Temperaturstabilitat und geringe
Ablagerung an der Werkzeugoberflache),

® kein Herausdiffundieren der fliissigen FR-Substanzen an der Oberflache der Bau-
teile (engl.: ,Juicing®),

® Farblosigkeit,

® Erhalt der elektrischen Eigenschaften,

® Alterungsbestandigkeit,

® Geruchlosigkeit,

® geringe Erzeugung aggressiver Gase wahrend der Verbrennung,

® geringe Toxizitat oder toxische Verbrennungsprodukte.

Das Hauptproblem bei der Beurteilung des Brandverhaltens polymerer Werkstoffe

sind die weit liber 400 verschiedenen Normen und Vorschriften fiir brandschutz-

technische Priifungen, die ldnder-, bauteil- und firmenspezifisch entwickelt wor-

den sind [3]. Einzelne Verfahren wurden oftmals entwickelt, um ein spezifisches

Brandszenario abzubilden, ohne einen Bezug zu anderen Priifungen herzustellen.

Eine systematische Auswertung, ein Vergleich und eine Uberpriifung der Aussage-

fahigkeit dieser Priifungsmethoden sind nur in einem auBerst begrenzten MaBe

moglich. Daher ware es fiir die Praxis sehr wiinschenswert, wenn die Anzahl der

Priifmethoden und der Einfluss von Interessenverbanden auf diese reduziert wer-

den und die Methoden internationale Akzeptanz finden.

Fir die Entwicklung der flammgeschiitzten Polymere haben sich die folgenden

Priifungen etabliert:
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Brandprifung mit offener Flamme UL 94 V (Vertikal-Priifung) [2]
Cone-Calorimeter [3]

Micro-Cone-Calorimeter [4]

Thermogravimetrie TG und Thermogravimetrie-Analyse TGA [5]
Glithdrahtpriifung [6] in Verbindung mit Nadelflammpriifung [7]
Sauerstoffindex bzw. engl. LOI (Limiting-Oxygen-Index) [8]
Brandprifung mit offener Flamme UL 94 H (Horizontale Priifung) [9]

® N ook e =

Brandpriifungen fiir Automobilsektor [10] - [17]

In dieser Arbeit werden nur die Verfahren 1 bis 4 untersucht. Diese kommen bei
der Entwicklung brandgeschiitzter Polymere zum Einsatz, und zwar durchgehend
mit einem Polymersystem PC-ABS mit und ohne FR-Einstellung. Die Verfahren 5
bis 8 werden im Allgemeinen nicht direkt fiir die brandgeschiitzten Polymere ein-
gesetzt; sie werden nur auf ausdriicklichen Kundenwunsch hin bereitgestellt und
abgepriift.

Ein relativ neues Verfahren ist das Pyrolysis-Combustion-Flow-Calorimetry, zur
Bestimmung der Warmefreisetzungsrate (engl.: heat release rate) von mg-Proben.
Liefert schnelle Ergebnisse, welche fiir Kunststoffe ohne FR gut mit den CC-Mes-
sungen iibereinstimmen.)

B 1.5 Brandprufungen

1.5.1 UL94V

Fiir die Entwicklung flammgeschiitzter Polymere in der chemischen Industrie und
bei den Compound- Herstellern werden ausschlieBlich die Vorschriften nach UL 94
der amerikanischen Underwriters Laboratories™ als Benchmark zugrunde gelegt,
bzw. die Entwicklung wird auf das Bestehen dieser Priifung hin gesteuert. Die
Brandpriifung nach UL 94-V wurde zunéchst individuell bei UL fiir den amerikani-
schen Markt fiir die Zulassung der Kunststoffe im E/E-Sektor verwendet. Mit fort-
schreitender Globalisierung hat sich diese Priifung jedoch weltweit fiir die Einstu-
fung der Flammwidrigkeit zur Zertifizierung der Polymere in sdmtlichen
Anwendungen durchgesetzt.

Die Vorschriften wurden in die kanadische CSA C22.2 und in die DIN IEC 60695-
11-10 tbernommen. Die Versuchsdurchfiihrung erfolgt an einem Probestab
(125 x 12,5 x d mm) mit einer Methangasflamme von 50 Watt und einer Flamm-
lange von 20 mm. Bei der vertikalen Brandpriifung ,V-Prifung® wird der Probekor-
per zweimal fir je 10 sec. beflammt. Dabei werden nach jeder Beflammung die
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Nachbrennzeiten und das Abtropfen brennenden Materials mit Hilfe eines Watte-
bausches bewertet. Die Vorbehandlung der Proben, die Versuchsdurchfiihrung
und die Bewertungskriterien zur Brandklassifizierung polymerer Werkstoffe sind
in Bild 1.2 dargestellt.

Die Klassifizierung erfolgt dickenabhangig in den Brennbarkeitsklassen V-0, V-1,
V-2:

UL 94V-0: Selbstverléschend innerhalb von 10 s; kein brennendes Abtropfen;
Nachgliihzeit von maximal 30 sec.

UL 94V-1: Selbstverléschend innerhalb von 30 s; kein brennendes Abtropfen;
Nachgliihzeit von maximal 60 sec.

UL 94V-2: Selbstverléschend innerhalb von 30 sec; brennendes Abtropfen ist
erlaubt.

Vorbehandlung

- 5 Probekérper

- 2 Tage | 23°C | 50% rel. Feuchte
- Weitere 5 Probekorper

- 7 Tage /| 70°C | Warmluftofen

Beflammung
zweimal 10 s

Die zweite Beflammung beginnt:

- sobald die entziindete Probe verloschen ist
- bei nicht entziindeten Proben sofort danach

o Brennbarkeitsklasse UL 94

Priifkriterien Vo W1 W2
Nachbrennzeit nach der 1. =10 < 30 ;0
Beflammung Sec.
Nachbrennen der Proben
nach der 2. Beflammung in =30 < 60 <60
Sec.
Summe aller
Nachbrennzeiten in Sec. <50 < 250 < 250
(10 Beflammungen)

w5 Brennendes Abtropfen nein nein Jja

S50*50%6
onse { Ziindung der Watte )

Vélliges Abbrennen der nein nein nein
Proben

Bild 1.2 Versuchsaufbau und Brennbarkeitsklasse UL 94 V-0, V-1, V-2 nach UL-Vorschriften

In Bild 1.3 sind die typischen Erscheinungsbilder samtlicher Kunststoffe nach der
UL 94 V-Klassifizierung fiir V-0, V-1, V-2 und Nicht-Bestanden (NB) zusammenge-
stellt.

Nach UL 94 V-0 bleibt die Gestalt der Kunststoffproben von samtlichen Kunststof-
fen wahrend der Beflammung und nach Entfernen der Flamme erhalten.
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Das Aussehen der Kunststoffproben nach der Klassifizierung UL 94 V-1 zeigt eine
Teilverbrennung der Kunststoffprobe ohne Abtropfen der Schmelze nach Entfer-
nen der Flamme.

Das charakteristische Bild nach UL 94 V-2 ist durch Selbstverloschen der Kunst-
stoffprobe nach brennendem Abtropfen und die Entziindung der darunterliegen-
den Watte gekennzeichnet.

Nicht-Bestanden(NB)-Kunststoffproben sind charakterisiert durch eine vollstin-
dige Verbrennung der Proben bis zur Klammer hoch und erhalten keine Bewer-
tung nach UL 94 V-Test.

Lv-o0 | V-1 [V-2_ | [No:Nichtaesanden]

Bild 1.3 Typisches Erscheinungsbild der Probekdrper (1,5 mm) nach UL 94 V-Test

Verscharfte Brandklassifizierung nach UL-Vorschriften fiir Polymere ergeben die
Priifungen nach UL 5V, 5VA und 5VB. Es werden Brandpriifungen mit Methangas
mit einer 500-Watt-Flamme und einer Flammlange von 125 mm fiir die Priifung
am Probestab (125 x 12,5 x d mm) definiert. Kunststoffe, die mindestens die Klas-
sifizierung V-2 erfiillen, diirfen zusatzlich nach UL 5V-Priifung fiir dickere Wand-
starken beurteilt werden, Bild 1.4. Die Kriterien fiir Brandklassifizierung nach
dieser Norm sind:

Fiinf Beflammungen von jeweils 5 s Dauer Beflammungsprozess erfolgt (wie 5V) unter-

mit anschlieBender 5 s-Pause. halb einer horizontalen Platte.

Nach der flinften Beflammung kein 5VA = keine Lochbildung an Platte zuldssig
Nachbrennen und Nachgliihen mehr fir 5VB = sichtbare Lochbildung

maximal 60 s.

Kein brennendes Abtropfen inkl. Watte-
entziindung
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Durchfiihrung: (Flamme : 500W)

5-mal Beflammung von : Durchfiihrung:
» jeweils 5s Beflammung mit 5"'"_“' Bt?flarrlmung von: .
» anschlieRend 5s Pause » jeweils 5s Beflammung mit
> anschlieBend 5sPause
Kriterien: o
Keine Nachbrennzeit > 60s Kriterien:
Kein brennendes Abtropfen Lochbildung
c=[ Daraufsicht N —]
100x100 mm
Flammhohe:
125mm Prifplatte
Seifenansicht g
Watte:50x60X6 mm
max. 0,08 g 200 20°

Keine Lochbildung | 5VA

Priifung ] ~
UL94-5V mit Flachstab bestanden |—>‘ Priifung mit Platte ‘

Lochbildung | | 5VB

Bild 1.4 Versuchsaufbau und Definition der Brennbarkeitsklassen UL 94 5V, 5VA und 5VB
nach UL-Vorschriften

Der unbestrittene Vorteil der Ul 94 V-Priifungen liegt im Gegensatz zu allen ande-
ren Brandpriifungen in der eindeutigen Definition der Klassifizierungskriterien
fiir Polymere in Abhangigkeit von der Wandstarke. Das Ergebnis der Brandklassi-
fizierung fiir das Blendsystem PC-ABS mit und ohne FR-Einstellung wurde in
Abhangigkeit von der Wandstarke in Tabelle 1.1 zusammengestellt. Diese Klassifi-
zierung ist weltweit ein MaBstab fiir die Vermarktung der Polymere, die u.a. hin-
sichtlich ihrer Flammbarkeit auszuwahlen sind. Aus diesem Grund dienen diese
Vorschriften auch als Grundlage bei der Entwicklung flammgeschiitzter Polymere.

Tabelle 1.1 Dickenabhéngige Brandklassifizierung von PC-ABS mit FR- und ohne FR-Einstel-
lung

PC-ABS-FR PC-ABS

Dicke in mm UL 94V Dicke in mm UL 94V
Brandklasse Brandklasse

1,2 V-1 1,2 nicht bestanden
1,5 V-0 1,5 nicht bestanden
2,0 V-0, 5VB 2,0 nicht bestanden

3,0 V-0, 5VA 3,0 nicht bestanden
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Der Versuchsaufbau, die Durchfiihrung und die Auswertung der UL 94 V-Priifung
sind rein empirischer Natur und haben keine wissenschaftlichen Grundlagen. UL
besitzt in diesem Bereich ein Alleinstellungsmerkmal fiir die Zulassung und somit
fiir den Einsatz der Polymere in zahlreichen Anwendungen.

Das Ergebnis einer systematischen Auswertung der Brennbarkeit von 53000 zuge-
lassenen Polymeren zeigt, dass der Schwerpunkt der brandgeschiitzten Polymer-
entwicklung bei der Erfiillung der Brandkriterien nach UL 94 V-0 liegt, Bild 1.5.

HB
(18000)
Anzahl der Polymer-Zulassungen

Bild 1.5 Auswertung der Brennbarkeit gemaf UL 94 V von 53000 gelisteten Polymere aus der
UL-Datenbank

Das groBte Problem der Brandklassifizierung nach UL-Vorschriften ist, dass sich
die Brennbarkeits-Klassifizierung auf das Polymermaterial als ,Rohmaterial®
bezieht, gepriift wird allerdings an einem Bauteil, dem ,Priifkdrper*.

Die Priifergebnisse sind daher in starkem MaBe abhdngig von:

® Verarbeitungsbedingungen (Verschiebung um zwei Brandklassen moglich),

= Werkzeugkonstruktion (Verschiebung um eine Brandklasse moglich),

® Lage des Angusses zur Kavitédt (angussfern, angussnah),

® Subjektive Beurteilung innerhalb eines Labors und weltweit bzgl. der Labore
untereinander,

® Versuchsauswertung ohne statistische Bewertung.

Damit ist die Ubertragung der Ergebnisse aus dieser Priifung auf ein Bauteil kaum
moglich, da nicht in jedem Bauteil die gleichen Verarbeitungsbedingungen wie bei
der Herstellung der Priifkorper gegeben sind. Ein sinnvoller Ausweg aus dieser
Situation kann durch die Kennzeichnung der Brandklassifizierung in Abhangig-
keit von den Verarbeitungsbedingungen erfolgen.

Das Ziel der wissenschaftlichen Betrachtung muss sich daher an Untersuchungen
orientieren, die:
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® das Brandverhalten wissenschaftlich charakterisieren,

® schnell und rationell durchfiihrbar sind,

® unabhédngig von Verarbeitungsbedingungen sind,

® eine Rauchgasanalyse ermoglichen,

® die Herstellung von Probekorpern mittels des CAMPUS-Werkzeugsystems und
SpritzgieBmaschinen mit 25 - 30 mm Schneckendurchmesser in allen Wandstar-
ken ermoglichen,

= die Ubertragung der Priifergebnisse mit Hilfe neuronaler Netzwerke auf Bauteile
gestatten.

Diese Voraussetzungen ermoglichen die Beurteilung des Brandverhaltens unter

Berticksichtigung aller anderen Polymereigenschaften innerhalb der internationa-

len Datenbanken; so konnen die Brandeigenschaften fiir beliebige Wandstarken

und bauteilabhdngige Verarbeitungsbedingungen vorhergesagt werden.

1.5.2 Cone-Calorimetry

Die Durchfiihrung der Brandversuche mit dem Cone-Calorimeter ist in den Norm-
vorschriften [3] ausfiihrlich beschrieben.

Durch die konusférmige Heizspirale (auf die der Name der Priifapparatur zuriick-
geht) wird die Oberfliche der Probekorper mit den Abmessungen
100 x 100 x d [mm?®] (bevorzugte Dicke d = 3 mm) mit einer variablen Warme-
strahlung von 0 kW/m? bis 100 kW/m? gleichmé&Big bestrahlt und zur Verbren-
nung in der Dickenrichtung gezwungen. Die Ziindung der Pyrolysegase erfolgt
mittels eines externen Funkengebers. Fiir die Versuchsdurchfiihrung werden tibli-
cherweise drei Bestrahlungsstiarken von 35, 50 und 70 kW/mm? eingesetzt. Es ist
allerdings zu beachten, dass die Versuchsergebnisse mit diesen Einstellungen
untereinander keine vergleichbaren Ergebnisse zeigen.

Die erzwungene Verbrennung der Polymere wird beziiglich der Warme-, Masse-
und Stofffreisetzung untersucht. Dabei werden die Rauchgasdichte und die Anteile
an Sauerstoff, Kohlendioxid und Kohlenmonoxid in der Abluft sowie die Masse der
Probe wahrend der Versuchszeit gemessen, Bild 1.6. Die Warmefreisetzung ergibt
sich nach der Sauerstoffverbrauchsmethode, wonach pro Kilogramm verbrauch-
tem Sauerstoff 13,1 MJ Warme freigesetzt werden [Huggett 1980 - Estimation of
rate of heat release by means of oxygen consumption measurements].

Wahrend des Versuchsablaufs wird die freigesetzte Warme im Verhaltnis zur Fla-
che ermittelt und in Abhangigkeit von den entsprechenden Verbrennungszeiten
aufgetragen. Die Versuchsergebnisse eines Cone-Calorimeters werden durch die
folgenden Priifparameter gekennzeichnet:

® Entziindungszeit der freigesetzten Stoffe ,TI = Temperature Ignition Time*

= Warmefreisetzungsrate bzw. Warmeabgabe ,HRR = Heat Release Rate®
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® Hochstwert der Warmefreisetzung ,PHRR = Peak @ Heat Release Rate®
® Gesamtwarmefreisetzung ,THR = Total Heat Release®

® Gesamtmenge von CO und CO,

® Rauchgasdichte

Temperatur-und —gy
Drucksensoren

Ventilator

Gasanalyse ¢+—
Abzug

Cone-Heizer —{

Zinder ———a

Probe

Waage

Bild 1.6
Versuchsaufbau des Cone-Calorimeters

Diese charakteristischen Kennwerte sind anhand eines Blendsystems PC-ABS mit
und ohne FR- Einstellung in Bild 1.7 dargestellt. Es ist klar zu erkennen, dass die
Entziindungszeit durch die FR-Einstellung um 50% langer und die maximale
Wiarmefreisetzung um 50% niedriger ist. Deshalb erhélt die FR-Einstellung die
UL 94 V-0 Klassifizierung, im Gegensatz zu dem reinen PC-ABS-Blend (ein Zusam-
menhang ist hier nicht zwingend gegeben).

700 | |
kWimm? | |
PC-ABS
2 500 il f‘. . -l
- \
&
E 400 o J-A \Q ===50%!
] =
2 300 i \
£ 200 'ﬁi ,- =
= I PC-ABS-FR
= 100 —
0 erzas i
0 100 200 300 400 500 600 s 700
Zeit

Bild 1.7 Vergleich und charakteristische Kurvenverlaufe von PC-ABS mit und ohne FR-Einstel-
lung, ermittelt in einem Cone-Calorimeter bei einem Warmestrom von 50 W/mm?
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Im Vergleich zur Priifung nach UL 94 V ist fiir diese umfassende Charakterisie-
rung des Brandverhaltens eines Polymers jedoch ein erheblich hoherer Zeit-, Kos-
ten- und Versuchsaufwand erforderlich. Der ist vor allem bedingt durch die Priif-
korperherstellung mit Dickenvariation von 100 x 100 xd mm3 und die
Versuchsdauer inkl. Versuchsvorbereitung. Diese diirfte ein wesentlicher Grund
fiir die geringe Verbreitung der Cone-Calorimeter-Priifung bei der Entwicklung
brandgeschiitzter Polymere sein. Eine Automatisierung des Verfahrens zur Kos-
tensenkung bei gleichzeitiger Erhohung des Durchsatzes wird auch durch die ver-
wendete ProbengroBe von 100 x 100 mm? erschwert. Hinzu kommt, dass die Her-
stellung der Platten von 100 x 100 mm? aus technischen Griinden mit
StandardspritzgieBmaschinen extrem aufwendig und im Diinnwandbereich nicht
moglich ist.

Rabe und Schartel (2017) haben das Rapid-Mass-Calorimeter entwickelt. Versuchs-
aufbau ist dhnlich zum Cone-Calorimeter, hier werden jedoch Proben mit einer
Kantenldnge von 20 mm geprift.

1.5.3 Vergleich UL 94 und Cone-Calorimeter

Die nachfolgende Tabelle zeigt einen Vergleich und somit die Vor-und Nachteile
der beiden Verfahren, die das Brandverhalten anhand der Probekorper beschrei-
ben.

Dadurch, dass die Untersuchung des Brandverhaltens nach UL 94 an Standard-
Probekorpern ohne Einbeziehung der Verarbeitungsfenster erfolgt, besteht ein
enormes Risiko bei der Ubertragung der Ergebnisse auf die Brandsicherheit der
Bauteile. Das Cone-Calorimeter verwendet ein erzwungenes Verbrennungsszena-
rio, in dem Strahlungswarme vor der Ziindung und wahrend des Brennens auf die
horizontal liegende Probe projiziert wird. Dadurch ist das Abtropfverhalten des
Polymers von der Flamme, welches bei der UL 94-Priifung als MaBstab zur Einstu-
fung der Brandklassifizierung genutzt wird, bei Cone-Calorimetrie nicht vorhan-
den.

Die Versuchsstrategie beim Cone-Calorimeter bezieht sich auf eine kontinuierliche
Hitzebeanspruchung der Probekorper. Diese kontinuierliche Hitzebeanspruchung
ist wahrend des UL 94-Tests nicht gegeben. Aus diesem Grund wird bei der Cone-
Calorimeter-Messung das Brandverhalten bei einer konstanten Beflammung beur-
teilt, wahrend bei der UL-Priifung der Probekorper die Moglichkeit hat, sich durch
Kontraktion zwischen zwei Beflammungen von der Flamme zu entfernen. Fiir eine
bessere Klassifizierung werden gezielt geringe Mengen eines zweiten Polymers,
wie z.B. PTFE, zugegeben. Eine ausfiihrliche Beschreibung der Wirkungsmecha-
nismen von FR-Substanzen in PC-ABS-FR ist in [4] beschrieben.
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Tabelle 1.2 Vergleich der Brennbarkeitsklassifizierung nach UL 94 V mit Cone-Calorimeter

Beflammung
Verbrennung der Priifkorper

Abtropfen der Schmelze von
der Probe

Versuchsdauer inkl. Proben-
vorbereitung

Statistik

Probekdrperherstellung mit
Campustechnik

Prifkérper mit Dinnwand-
technik

Priifung geschaumter
Materialien

Prifkdrperherstellung durch
das additive Verfahren

Aussagefahigkeit

mit Unterbrechung
vertikal
wird erfasst

5-10 min

keine
moglich

moglich

bedingt moglich

bedingt

gering, da eine starke Ab-
hangigkeit des Brandver-
haltens von der Verarbei-
tung vorhanden ist

kontinuierlich
in Dickenrichtung
wird verhindert

30-45 min

vorhanden
nicht moglich

extrem schwierig

moglich

maoglich

hoch, falls die Verarbei-
tungsabhangigkeit und der
Einfluss der Wandstarke
nachgewiesen werden

1.5.4 Microscale-Combustion-Calorimeter ,,MCC*

Der Vorteil des MCC ist seine Unabhadngigkeit von den Verarbeitungseinfliissen.
Eine geringe Menge eines Polymers (2 - 3 mg) wird mittels einer die Versuchskam-
mer umschlieBenden Heizspirale unter der Einwirkung von Luft oder eines inerten
Gases (z.B. Stickstoff) erhitzt, Bild 1.8. Nach dem Aufheizungsvorgang wird der
Stickstoff- bzw. Luftzufluss unterbrochen und die freigesetzten, brennbaren Gase
werden mittels eines Fremdziinders bei gleichzeitiger Sauerstoffzufuhr zur Ver-
brennung gebracht [3]. Wahrend des Versuchsablaufs wird die freigesetzte Warme
im Verhaltnis zur Stoffmenge ermittelt und in Abhangigkeit von den entsprechen-
den Temperaturen aufgetragen, Bild 1.9.

Die charakteristischen Kennwerte einer MCC-Messung sind:

® maximale Warmefreisetzung ,Peak of Heat Release Rate; HRR (in W/g)”,

® Temperatur bei maximaler Warmefreisetzung ,7,,,, HRR (in °C)*,

® Gesamte Warmefreisetzung ,Heat Of Combustion; HOC (in kJ/g)*,
m Heat Release Rate (HR[R) oder Peak Heat Release Rate (PHRR)].
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Diese charakteristischen Kennwerte sind anhand des untersuchten PC-ABS-Blends
mit und ohne FR- Einstellung in Bild 1.11 dargestellt. Es ist deutlich zu erkennen,
dass die FR-Einstellung eine Verschiebung der Temperatur der maximalen Mas-
sendanderung um ca. 100 °C (445 auf 540 °C) bewirkt. Die Warmefreisetzung redu-
ziert sich mit dieser FR-Einstellung um 120 W/g. Die ungleichméaBige Verteilung
der Additive in jedem Granulatkornchen ist naturgemaB Ursache fiir die groBe
Streuung der Ergebnisse. Ein weiterer Grund fiir die groBe Streuung ist der unter-
schiedliche Zeitpunkt der Ziindung wahrend des Priifablaufs. Es erfolgen einige
Fehlziindungen (Kaltziindungen) unmittelbar vor der Entstehung der Brandgase,
die ohne Verbrennung bereits die Kammer verlassen haben (Bild 1.11).

N Gasdurchfluss-
messer

=) 02-Meter

Brand
<= HeiBspirale
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Bild 1.8 Schematische Darstellung einer MCC-Versuchsanlage
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Die sehr geringen Mengen der eingesetzten Polymere und die damit verbundenen
Streuungen der FR-Mittel in einem Granulat sind fiir ein Lot keine reprasentative
GroBe. Diese und die Fehlziindungen sind der Grund, weshalb diese verarbei-
tungsunabhangige Brandpriifung keinen Zugang fiir die Partiefreigabe und Quali-
tatskontrolle in der Produktion gefunden hat.
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Bild 1.10 Streuung der MCC-Versuche aufgrund der ungleich verteilten FR-Mengen in den ein-
zelnen Granulatkdrnchen

B 1.6 Thermogravimetrie

Der Versuchsaufbau, Versuchsdurchfiihrung und der Prozess der Thermogravime-
trie ,TG* und Thermogravimetrie-Analyse ,TGA“ sind in ISO 11385 und DIN 51006
genormt. Danach wird die Massenanderung eines Polymers von ca. 5-10 mg in
Abhangigkeit von der Temperatur und/oder Zeit mit einer Aufheizrate von 0-50 K/
min (tblich 20 K/min) bis zu 1000 °C ermittelt. Durch die Einstellung der gleichen
Versuchsdauer - dhnlich wie beim MCC (Miroscale Combustion Calorimeter) -
kann durch die Verwendung von Luft als Spiilgas das Verfahren der TGA ebenfalls
zur Untersuchung bzw. zur Beurteilung des Zersetzungsverhaltens und der Ther-
mostabilitdit brandzuschiitzender Polymere sowie Blendsysteme herangezogen
werden. Die Ergebnisse der durchgefiihrten Untersuchungen mit gleichem PC-ABS
und PC-ABS-FR wurden zum besseren Vergleich und Verstandnis durch die Dar-
stellung mit Hilfe des differentiellen Messsignals dm/dt, d.h. die DTG (derivative
Thermogravimetrie; Ableitung der Masse-Temperatur-Kurve in %) in Abhdngigkeit
von der Temperatur dargestellt (Bild 1.11).

derivative Thermogravimetrie

seC | Bild 1.11

-1,2 Vergleich der DTG-Kurvenverlaufe
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 °C 1100 yon PC-ABS mit und ohne FR-Ein-
Temperatur stellung
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Dabei kann festgestellt werden, dass PC-ABS durch zwei getrennte Peaks gekenn-
zeichnet ist - fiir ABS bei T =458 °C und fiir PC bei T = 538 °C. Durch die FR-Ein-
stellung erfolgt eine Verschiebung der maximalen Peak-Temperatur bezogen auf
maximale Massendanderung um 90 °C. Eine Rauchgas-Analyse kann durch eine
nachgeschaltete FT-IR (Fourier Transform Infrarot-Spektrometer) erfolgen.

B 1.7 Schlussfolgerung

Mit diesen Ausfiihrungen konnte die Bewertung des Brandverhaltens der Poly-
mere nicht zufriedenstellend behandelt werden, was auch nicht das Ziel war. Viel-
mehr sollten die praktizierten Verfahren mit ihren Grenzen aufgezeigt werden. Die
diskutierten Methoden besitzen entweder keine fundierte wissenschaftliche Aus-
sage - wie die UL 94-Vorschriften - oder es fehlen eindeutige und vereinbarte
Bewertungskriterien zum Beurteilen und Vergleichen der Wirksamkeit der getrof-
fenen MaBnahmen fiir mit Brandschutz ausgeriistete Polymere in der Praxis.

Es muss die Aufgabe der Forschung sein, das vorhandene Wissen rationell und
aussagefahig fiir die Konstrukteure und Polymerentwickler bereitzustellen sowie
die Kenntnisse, die an speziellen Priifkorpern gewonnenen wurden, auf die Bewer-
tung realer Bauteile ibertragbar zu machen. Deshalb werden in Kiirze im Brand-
Technologie-Center des Lehrstuhls fiir Kunststofftechnik ,LKT* auf Basis der Cone-
Calorimeter-Technologie die folgenden Ziele angestrebt:

® Rationelles Verfahren zur Erhohung des Priifdurchsatzes.

® Untersuchung zur Dickenabhéngigkeit (vor allem fiir den Bereich der Diinn-
wandtechnik) mit neuer Plattenkonstruktion im SpritzgieBverfahren und
3D-MID-Technologie fiir den internationalen Vergleich aller Eigenschaften.

® Aussagen iiber die Art und Menge der entstehenden Gase bei der Verbrennung
der Polymere.

Methodenentwicklung auf Basis ,neuronaler Netzwerke“ zur Ubertragung der an

Priifkorpern ermittelten Priifergebnisse auf reale Bauteile. Aufbereitung des

erworbenen Wissens fiir die direkte Nutzung im alltaglichen Konstruktionsbetrieb

brandgeschiitzter Polymere.
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B 1.8 Normen

[1] ASTM D1929 - 16
Standard Test Method for Determining Ignition Temperature of Plastics

[2] UL 94V

UL 94 V- Tests for Flammability of Plastic Materials for Parts in Devices and Appli-
ances, Underwriters Laboratories Inc., 2009

[3] ISO 5660-1: 2015-03

Priifungen zur Beurteilung der Brandgefahr Teil 2-13: Priifungen mit dem Gliih-
draht zur Entziindbarkeit von Werkstoffen (GWIT)

[4] ASTM 7309

Determining Flammability Characteristics of Plastics and Other Solid Materials
Using Microscale Combustion

[5] DIN EN ISO 11358
Thermogravimetrie (TG) von Polymeren/Kunststoffen

[6] DIN EN 60695-2-13

Priifverfahren mit dem Gliithdraht - Priifung zur Entziindbarkeit (GWIT) von Werk-
stoffen Deutsche Fassung EN 60695-2-13:2010

[7] IEC 60695-2-2

Fire hazard testing - Part 2: Test methods - Section 2: Needle-flame test, Internati-
onal Electrotechnical Commission, 1991

[8] ASTM D2863 - 13

Standard Test Method for Measuring the Minimum Oxygen Concentration to Sup-
port Candle-Like Combustion of Plastics (Oxygen Index)

[9] UL 94

STANDARD FOR SAFETY Tests for Flammability of Plastic Materials for Parts in
Devices and Appliances Part 7: Horizontal burning test for HB

[10] US-FMVSS 302
CMVSS 302
Flammability of Interior Materials

[11] SAE J369
Flammability of Polymeric Interior Materials - Horizontal Test Method

[12] DIN 75200

Bestimmung des Brennverhaltens von Werkstoffen der Kraftfahrzeug-Innenaus-
stattung

[13] ISO 3795 ISO 3795:1989-10

Titel (Deutsch)
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StraBenfahrzeuge sowie Traktoren und Maschinen fiir die Land- und Forstwirt-
schaft - Bestimmung des Brennverhaltens von Werkstoffen der Innenausstattung
[14] DBL 5307

Schwerentflammbarkeit, Innenausstattungsteile - Forderungen und Priifvorschrif-
ten

[15] VW TL 1010 / TL 1011

Entflammbarkeit von Kunststoffen

[16] VOLVO STD 104-0001

Flammability (burning behavior) of interior and exterior materials

[17] Ford WSS-M99P32-A
Akustische und thermische Baugruppen fiir den Kofferraum und Motorraum
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® Pawlowski, K. H.; Wirkungsmechanismen von Bisphenol-A-bis(diphenylphosphat) als Flammschutz-
mittel in Polycarbonat/Acrylnitril-Butadien-Styrol-Copolymerisat; BAM-Dissertationsreihe Band33,
Berlin 2008



Warme- und Temperatur-
leitfahigkeit

Mit Dr.-Ing. Christoph Heinle

B 2.1 Messverfahren Warme- und Temperatur-
leitfahigkeit

Messgerate fiir die Warmeleitfahigkeit bestehen grundséatzlich aus vier verschie-
denen Bauelementen: Warmequelle, Warmesenke, Thermometer und Probe.
Neben den traditionellen Verfahren zur Bestimmung der Warmeleitfahigkeit (Plat-
tenverfahren) haben sich im Kunststoffbereich transiente Verfahren etabliert.

Bei stationdr arbeitenden Geraten sind die verschiedenen Bauelemente, in zum
Teil unterschiedlicher Anzahl, jeweils gesondert angeordnet. Die Mehrzahl transi-
enter Geritetypen hingegen nutzt die Probe gleichzeitig als Warmesenke und kom-
biniert Warmequelle und Temperatursensor in einem Element. So benotigt diese
Gerateklasse nur zwei statt vier Bauelementtypen. Ferner entfallen die bei statio-
néaren Geraten zwingend erforderlichen Schutzheizungen zur Herstellung adiaba-
tischer Randbedingungen. Transiente Gerdte beenden den Messvorgang, bevor
auBere Randbedingungen verletzt werden.

Transiente Verfahren lassen sich hinsichtlich ihrer jeweiligen Warmequelle klassi-
fizieren:

® entsprechend der Form der zugefiihrten Energie (optisch, elektrisch),

® nach ihrem Ort (eingebettet, aufgesetzt, beriihrungslos),

® jhrer Geometrie (linien-, streifen-, flichenformig),

® dem zeitlichen Verlauf der Anregung (pulse/flash, periodic, stepwise).

Die besonderen Vorteile der transienten Verfahren sind:

® wesentlich schnellere Messzeiten als bei stationdren Verfahren,

® kleinere Proben und damit groBer Anwendungsbereich,

® geringer technischer Aufwand.



2 Warme- und Temperaturleitfahigkeit

2.1.1 Einleitung

Die Temperatur ist fiir die Funktionalitat und Gebrauchstauglichkeit eine wichtige
KenngroBe. Ungefiillte Kunststoffe sind hervorragende Isolatoren gegentiber
Wiarme und elektrischem Strom. Mit Warmeleitfahigkeiten von ca. 0,2 bis
0,45 W/m°C und elektrischen Durchgangswiderstédnden von ca. 10'° bis 10'® Q-cm.

Die Beschreibung der Warmeitibertragung in technischen Vorgiangen und Prozes-
sen erfolgt in der Thermodynamik tber die Definition der Warme als Energieform,
die nur aufgrund eines Temperaturunterschiedes tiber Systemgrenzen hinweg
transportiert wird.

Warmeiibertragung ist iiber drei unterschiedliche Mechanismen moglich. Man
unterscheidet:

® die konvektive Warmeiibertragung (frei und erzwungen),
® die Warmeiibertragung durch Strahlung und
® die Warmeleitung.

Ein haufiger Vorgang ist der Warmedurchgang durch Wande. Bei diesem sind alle
drei Mechanismen beteiligt.

2.1.1.1 Warmeibertragung

2.1.1.1.1 Warmeiibergang und Warmeiibergangskoeffizient

Der Warmeiibergang (Warmetibertragung durch Konvektion) beschreibt den War-
metransport von einem fluiden Medium (Gas oder Flussigkeit) auf eine Wand bzw.
von einer Wand auf ein fluides Medium. Beim Warmeiibergang unterscheidet man
prinzipiell zwischen freier und erzwungener Konvektion. Von freier oder natiirli-
cher Konvektion spricht man bei Stromungen, die sich auf Grund von temperatur-
bedingten Dichteunterschieden einstellen. Erzwungene Konvektion wird beispiels-
weise durch Pumpen bzw. Ventilatoren erzeugt. Der betragsmaBige Warmestrom
an der Wand kann wie folgt beschrieben werden:

Byan (2.1)

Dabei ist Q der Warmestrom, o der Wirmeiibertragungskoeffizient, A die Ubertra-
gungsflache, Ty, die Fluidtemperatur in hinreichend groBem Abstand von der
Wand und Ty,,, die Wandtemperatur.

Q=axAx|T,

uid ~

Die beschreibende GroBe fiir den Warmeliibergang ist der Warmeiibergangskoeffi-
zient a. Er wird in der Einheit W/(m? K) angegeben. Der Wert von a ist neben der
Wiarmeleitfahigkeit des fluiden Warmetragermediums in hohem Grad von den
Stromungsbedingungen an der Wand und somit von der Oberflachenstruktur
abhidngig. Fir erzwungene Konvektion ergeben sich deutlich hohere a-Werte als
fiir freie Konvektion. Die Warmetibertragungskoeffizienten werden oft experimen-
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tell bestimmt und liegen zwischen 2 W/(m? K) und 1200 W/(m? K). Treten zusitz-
lich Verdampfungs- und Kondensationsvorgdange an den Oberflachen auf, so kann
der Warmeiibergangskoeffizient Werte von bis zu 10° W/(m? K) annehmen,
Tabelle 2.1.

Tabelle 2.1 GroBenordnung des konvektiven Warmelbergangskoeffizienten o

a [W/(m* K]

Luft, freie Konvektion 2..15

Luft, erzwungene Konvektion 30..200
Wasser, freie Konvektion 200..1000
Wasser, erzwungene Konvektion 2000..12000
Verdampfung 2000..60000
Kondensation 5000..100000

2.1.1.1.2 Strahlungswarmeiibertragung

Der Strahlungswarmetransport beruht auf elektromagnetischen Wellen. Er ist
nicht an Materie gekoppelt und findet auch im Vakuum statt. Der durch einen all-
gemeinen grauen Korper abgegebene Warmestrom kann wie folgt beschrieben
werden:

0=AcoT (2.2)

Es ist der Emissionskoeffizient, = 5,6703 10® W/(m? K*) die Strahlungskonstante
und T die Oberflachentemperatur der abstrahlenden Oberfldache A.

Fiir die Warmetibertragung durch Strahlung zwischen zwei Festkorpern (7 > T))
ergibt sich:

012 =4,-C,-0 (L' =T,) (2.3)

Cy, heiBt die Einstrahlzahl oder der Strahlungsaustauschkoeffizient und ergibt
sich aus der relativen rdumlichen Lage der beiden Oberflachen zueinander und
den Emissionskoeffizienten.

2.1.1.1.3 Warmeleitung und spez. Warmeleitfahigkeit

Die Warmeleitung beschreibt den Warmetransport innerhalb von Festkorpern. In
Flissigkeiten und Gasen findet auch Warmeleitung statt; sie ist jedoch in der Regel
mit konvektiven Vorgiangen iiberlagert und spielt gegentiiber diesen auBerhalb
einer diinnen Grenzschicht an der Wand eine untergeordnete Rolle. Die stationare
Wiarmeleitung innerhalb isotroper Korper wird allgemein mit dem Fourier’schen
Ansatz beschrieben:
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Q,=-\-A-0T (2.4)

Das Minuszeichen besagt, dass der Warmestrom von der hohen zur niedrigen
Temperatur erfolgt.

Fiir den eindimensionalen Fall vereinfacht sich der Zusammenhang zu:

: or
Qp, =-A'A-8—X (2.5)

Dabei ist Q der Wirmestrom, A die spezifische Wirmeleitfahigkeit, A die Ubertra-
gungsflache, T die Temperatur und x die Wegkoordinate in der betrachteten Rich-
tung.

Die spezifische Warmeleitfahigkeit ist das Vermogen eines Feststoffes, einer Fliis-
sigkeit oder eines Gases, thermische Energie in Form von Warme zu leiten. Sie ist
eine MaterialkenngroBe, die im Allgemeinen mit dem griechischen Buchstaben
bezeichnet wird. Die Einheit der Warmeleitfahigkeit wird in W/mK angegeben.

Die Wéarmeleitfahigkeit A[T] = p[T] - ¢, [T] - a [T] ist von drei GroBen abhéngig, die
selbst unterschiedlich von der Temperatur abhdngen. Somit ist die Warmeleitfa-
higkeit A vielfaltig von der Temperatur abhangig.

Die Temperaturleitfahigkeit, auch Temperaturleitzahl und Wairmediffusitit
genannt, ist eine Materialeigenschaft, die zur Beschreibung der zeitlichen Veran-
derung der rdumlichen Verteilung der Temperatur durch Warmeleitung als Folge
eines Temperaturgefilles dient.

Die Temperaturleitfahigkeit ist @ = A/p - ¢, [m?/s]

Fiir adiabatische Bedingungen gilt die Parker-Formel:

a= 0,1388-s" /1t , (2.6)

a = Temperaturleitfadhigkeit in mm?/s
s = Probendicke in mm

ty, = Zeit bei 50 % des Temperaturanstiegs gemessen an der Riickseite der Probe

Die Temperaturleitfahigkeit ist eine temperaturabhdngige Stoffeigenschaft, da alle
zugrundeliegenden GroBen temperaturabhangig sind. Sie nimmt mit zunehmen-
der Temperatur ab.

2.1.1.2 Messverfahren

Aus Sicht der Kunststofftechnik ergeben sich Vor- und Nachteile bei den verschie-
denen Messprinzipien.

Bei den Messverfahren unterscheidet man bei der Messung der Warmeleitfahig-
keit zwischen stationaren Verfahren, bei denen der Warmestrom durch die Probe
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zeitlich konstant ist, und den instationaren Verfahren, bei denen die Warmeleitfa-
higkeit aus einem sich zeitlich andernden Warmestrom berechnet wird.

Die stationdre Messung der Warmeleitfahigkeit von Kunststoffen erfolgt u. a. mit-
tels Plattenverfahren, die sich besonders fiir dickere Isolationsmaterialien eignen.
Die Probe wird mit einem konstanten Warmestrom beaufschlagt. Die Messung
erfolgt nach Einstellung eines thermischen Gleichgewichts. Das iibliche Plattenge-
rate-Verfahren nach I1SO 8302 ist ein Referenzverfahren, da keine Kalibrierung
gegen einen Werkstoff mit bekannter Warmeleitfahigkeit erforderlich ist.

Bei diinnen Kunststoffplatten besteht die Gefahr, dass wegen der thermischen Kon-
taktwiderstande zwischen den Platten des Messgerates und des Kunststoffs War-
meleitfahigkeiten gemessen werden, die unter den realen Werten liegen. Weitere
Probleme konnen dadurch auftreten, dass groe Probengeometrien, z.B. Material-
dicken 2 x 4 mm, gebraucht werden, die deutlich hoher sind als {ibliche Material-
dicken im Spritzguss. Zudem werden die Messzeiten relativ lang.

Wihrend die Kennwerte aus dem NanoFlash-Verfahren die Orientierungseffekte
differenziert auflosen, werden mit dem Hot-Disk-Verfahren unabhéangig von der
Ausrichtung der Priifkorper vergleichbare Warmeleitfahigkeitswerte gemessen.

Die instationidren oder transienten Verfahren beruhen auf der Einbringung
einer an die Warmeleitfahigkeit angepassten Warmemenge. Diese erfolgt bei den
instationdren Verfahren normalerweise durch elektrisch beheizte Elemente, einen
Draht (engl.: hot wire), einen Streifen (engl.: hot strip) oder eine kreisformige Folie
(engl.: hot disk). Die in der Probe resultierende Temperatur wird parallel zur War-
meeinbringung gemessen und tiber der Zeit aufgetragen. Abhangig von der War-
meleitfahigkeit ergibt sich ein typischer Kurvenverlauf, aus welchem sich die War-
meleitfahigkeit berechnen lasst.

2.1.1.2.1 Temperatur- und Druckmessung - Spritzguss

2.1.1.2.1.1 Temperaturmessung

Die Messung der Temperaturen eines Spritzprozesses erstreckt sich auf die Zylin-
derwandtemperatur, die Diisen- und Werkzeugwandtemperatur, sowie die Masse-
temperatur in den verschiedenen Stationen. Temperaturen der Zylinder- und der
Werkzeugwand konnen mit Widerstandsthermometern und Thermoelementen
gemessen werden. Bei einem Widerstandsthermometer macht man sich den tem-
peraturabhiangigen Widerstand von Platin-, Kupfer- oder Nickeldrahten zunutze.
Es kann bis 400 °C gemessen werden mit einer Messgenauigkeit von 2,5 °C. Ther-
moelemente haben dagegen eine punktformige Messstelle. Bei groBerer Warmeka-
pazitdat messen die aus FeKo, Fe-CuNi oder NiCr-Ni bestehenden Thermoelemente
bis ca. 400 °C auf 3°C (0,0075 x °C) genau. Thermoelemente messen innerhalb
eines Warmeprofils nur einen Wert. Je nach Einbautiefe/Restwanddicke kann der
Fiihler Messfehler bis 10 °C aufweisen. Damit sind Aussagen tiber die Massetem-
peratur an der Messstelle entsprechend unsicher.
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Im Spritzguss wird die Massetemperatur nur selten direkt gemessen. Praktikabel
erscheint die Messung von mehreren Schussvolumen, die nach dem Ausspritzen
in einem Behdlter gesammelt werden. Mit einem Thermofiihler konnen Tempera-
turen mit Abweichungen bis zu 5 °C gemessen werden.

In Schmelzekanale hereinragende Fiihler miissen sehr stabil sein, deswegen wer-
den sie auch vereinzelt wandbiindig eingebaut. Sie messen dann aber nur einen
irgendwie gemittelten Wert aus Schmelzekanalwandtemperatur und Massetempe-
ratur. Im Wesentlichen ist so eine Kontrolle der Konsistenz moglich. Ein Problem
bei der Messung der Massetemperatur mit in den Stromungskanal hereinragenden
Fihlern liegt darin, dass die Temperatur nicht gleichméaBig ist, sondern z.B. in
gescherten Stromungsbereichen durchaus einige °C hoher und in wandnahen
Bereichen niedriger sein kann. Diese Problematik gilt auch fiir Temperaturmes-
sungen in Spritzguss-Werkzeugen. Da die Werkzeuge auf schnelle Warmeablei-
tung ausgelegt sind, ergibt sich bei meist wandbilindigen Thermofiihlern eine sich
zeitabhdngig andernde Mischtemperatur aus Masse- und Wandtemperatur.

Eine einigermaBen zuverldssige Temperaturmessung der Schmelze im Werkzeug
erfolgt tiber hereinragende Thermoelemente, die dann allerdings eine Storstelle im
Formteil bedeuten, nur an einer Stelle des Formteils messen und vermutlich nur
eine begrenzte Lebensdauer haben.

Eine andere Methode ist das Messen der temperaturabhangigen Eigenstrahlung
der Schmelze, IR-Verfahren. Herstellerseitig kalibrierte Sensoren messen auf3eror-
dentlich schnell in Zeitraumen von 10 ms, wobei allerdings nicht immer klar ist,
welchen Bereich diese Messungen umfassen.

2.1.1.2.1.2 Druckmessung

Wihrend die Massetemperatur beim Fiillen der Kavitiat nur bedingt vielleicht eini-
germaBen stetigen Temperaturschwankungen unterliegt, ergeben sich fiir den
Druck groBe Unterschiede. Beim Fiillen der Kavitat ist zunachst der FlieBwider-
stand im Diise-Anguss-System und dann in der Kavitat selbst zu tiberwinden. Erst
beim vollstandigen Fiillen wird der maximale Druck erreicht und dann einige Zeit
in etwa aufrechterhalten. Mit zunehmender thermischer und struktureller Schwin-
dung sinkt der Druck, bis der Anguss fest und die Formstabilitat erreicht ist.

Sinnvoll konnen Druckmessungen des Hydraulikdrucks, des Massedrucks im
Schneckenvorraum und der Kavitat durchgefiihrt werden. Dazu stehen Drucksen-
soren und kombinierte Temperatur-/Drucksensoren zur Verfiigung. Beim Fiillen
der Kavitat geben der Hydraulikdruck und der Druck im Schneckenvorraum quali-
tativ vergleichbare Ergebnisse. In der Nachdruckphase sind allerdings die auftre-
tenden Stofftransporte zwischen Diise und Werkzeug mit der Druckmessung im
Schneckenvorraum besser zu erfassen. Ein Druckaufnehmer kann den Druck erst
messen, wenn er mit der eindringenden Schmelze in Kontakt kommt. Dieses ist
angussnah am ehesten. Hier ist der Druck am hochsten und kann so lange gemes-
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sen werden, bis die Masse erstarrt und von der Drucksensoroberflache abschwin-
det. Angussnah ist die Formteilbildung am besten zu kontrollieren. Angussfern
lisst sich das Ende des Fiillvorgangs besser erkennen und Uberspritzungen ver-
meiden. Zu berilicksichtigen ist, dass innerhalb eines Bauteils ein deutlicher Druck-
abfall stattfinden kann. Druckmesssensoren hinterlassen Markierungen. Gele-
gentlich konnen sie mit den Auswerfern verbunden werden.

Zur Beschreibung des Verhaltens der Schmelze in fliissiger und fester Phase wird
normalerweise das pvI-Diagramm herangezogen, bei dem das Verhalten des
Kunststoffs isobar, also mit etwa gleichbleibendem Druck dargestellt wird. Da es
aber durchaus Prozesse gibt, bei denen die Schmelze zunachst eine gleichblei-
bende Temperatur aufweist, miissten die pvI-Diagramme unter jeweils isothermen
Bedingungen aufgestellt werden, oder wenn die Gestalt des Formteils gleichbleibt,
isochor. Hier ist noch ein weites Feld, das noch wenig erforscht und beachtet ist.

Zu beachten ist, dass das Festwerden der Schmelze dann erfolgt, wenn die Glas-
iibergangstemperatur erreicht ist. Die Glaslibergangstemperatur ist deutlich
druckabhingig mit ca. 20 bis 30 °C pro 1000 bar, gleichzeitig aber auch tempera-
turabhdngig. Da die Massetemperatur zum Zeitpunkt des Aufbaus des hochsten
Drucks an verschiedenen Stellen durchaus unterschiedlich sein kann, der Druck
aber sehr viel groBere Unterschiede aufweist, kann es durchaus sein, dass partiell
die Glaslibergangstemperatur unterschritten und die Schmelze fest wird oder an
anderen Stellen die Viskositat der Schmelze stark erhoht.

2.1.1.2.2 Warme- und Temperaturleitfahigkeitsmessung

2.1.1.2.2.1 Hot-Disk-Verfahren

Bei Anwendung des Hot-Disk-Verfahrens wird ein elektrisch isolierter Prifkopf in
Form einer Doppelspirale zwischen die ebenen Oberflichen zweier Probekorper
angeordnet. Das Hot-Disk-Verfahren, auch als Transient-Plane-Source bezeichnet,
dient zur schnellen und simultanen Bestimmung thermophysikalischer Eigen-
schaften. Die Methode arbeitet instationar dynamisch und ist dadurch sehr schnell.
Durch die individuelle Auswahl der Sensoren und Anpassung der Messparameter
wie Heizstrom und Messzeit konnen nahezu alle Messaufgaben zur Bestimmung
der Warmeleitfahigkeit, der Temperaturleitfahigkeit und der spezifischen Warme-
kapazitat ermittelt werden. Je nach Temperier-Equipment wird ein Temperaturbe-
reich von ca. -250 bis 1000 °C abgedeckt.
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Bild 2.1 Aufbau eines Hot-Disk-Geréts (C3)

oben links: Probe eingespannt in Probenhalter

rechts: Detailaufnahme des Heizfoliensensors

unten: Messaufbau und Sensoren des Hot-Disk-Messgerates der Firma C3 Prozess- und Analy-
sentechnik GmbH

Das Hot-Disk-Gerat auf Bild 2.1 arbeitet mit einem flachigen beheizten Sensor, der
als Warmequelle und als Temperaturfiihler zugleich dient. Er wird bei Standard-
messungen zwischen zwei, vom Material her identische, Probenstiicke gelegt. Als
glinstige Geometrien bei einem Heizfoliensensordurchmesser von 3,2 mm haben
sich Platten mit einer GroBe von 50 x 50 x 4 mm erwiesen. Die durch den Heizfoli-
ensensor eingebrachte

Verteilt sich in alle drei Raumrichtungen. Die Auswertung des iiber die Wider-
standsdnderung im Draht des Heizfoliensensors gemessenen Temperaturanstiegs
erfolgt automatisch in einer Auswerteroutine, Bild 2.2.

Aus dem Verlauf der Temperaturanderung liber die Zeit wahrend eines Heizimpul-
ses werden die Temperaturleitfahigkeit und die Warmeleitfahigkeit der Probe
ermittelt. Der Thermische Kontaktwiderstand (Grenzfliche Sensor - Probe) bleibt
bei der Auswertung unberiicksichtigt, so dass bei Feststoffen plane Oberflachen
vorliegen miissen. Durch individuelle Auswahl der Sensoren und Anpassung der
Messparameter wie z.B. Heizstrom und Messzeit kann ein Messbereich von
0,005 -500 W/mK realisiert werden. Die Durchmesser der Sensoren liegen zwi-
schen 1 und 60 mm. Mit dem gezeigten Messgerat konnen lediglich Messungen
bei Raumtemperatur durchgefiihrt werden.
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Bild 2.2 Messsensoren der Hot-Disk-Apparatur

Die Warmeleitfahigkeit kann so an spritzgegossenen, plattenformigen Proben mit
unterschiedlicher Dicke als Bauteilkennwert bestimmt werden und mit strukturel-
len Bauteileigenschaften wie Kristallinitat, Molekil- und Fillstoff-Orientierung
oder dem Einfluss von Verstarkungsfasern korreliert werden.

Die Ermittlung der Warmeleitfahigkeit nach dem Heizdrahtverfahren ist auch in
der pvI-Messapparatur moglich. Der thermoplastische Kunststoff wird dazu als
Granulat im abgedichteten Messzylinder aufgeschmolzen. AnschlieBend wird zen-
tral in die Schmelze ein nadelformiger Warmeleitfahigkeitssensor eingefiihrt, in
welchem ein Heizdraht als Warmequelle und ein Thermoelement als Temperatur-
sensor integriert sind, Bild 2.3.

Die Warmeleitfahigkeit wird tiber den zeitlichen Verlauf der Temperatur im Sensor
bei definiertem Warmeeintrag bestimmt. Wahrend der Messung verteilt sich die
eingebrachte Warme in alle drei Raumrichtungen, so dass auch im SWO-Verfahren
eine integrale Warmeleitfahigkeit A, gemessen wird. Mit diesem Verfahren lassen
sich praxisnahe temperatur- und druckabhidngige Materialkennwerte vom schmelz-
formigen bis in den festen Zustand bestimmen, die z.B. fiir Simulationsrechnun-
gen beim SpritzgieBen wichtige Eingangsparameter darstellen. Die Software
ermoglicht einen Messverlauf bei frei wahlbaren Druckstufen (1 bis 1500 bar) und
Temperaturen von 350 °C bis 40 °C, so dass bei charakteristischen Umwandlungs-
temperaturen wie z.B. den Glaslibergangstemperaturen oder dem Erstarrungsbe-
reich die Veranderungen in den physikalischen Eigenschaften erfasst werden kon-
nen.

Im Ubergangsbereich zum Feststoff miissen insbesondere bei ungefiillten Werk-
stoffen gegebenenfalls Kontaktprobleme aufgrund der Schwindung sowie Ein-
fliisse auf die Morphologie durch Temperatureinbringung bei den jeweiligen Ein-
zelmessungen berticksichtigt werden.
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Bild 2.3 Schematischer Aufbau zur Messung der Warmeleitfahigkeit nach dem Heizdrahtver-
fahren im SWO-Gerat

links: SWO-Messaufbau in der pv7T-Aparatur

rechts: Detailskizze des Heizdrahtsensors
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Bild 2.4 Temperaturleitfahigkeit, spez. Warme und Warmeleitfahigkeit von PC

Beim Versuch wird die Vorderseite z. B. einer scheibenférmigen Probe mit einem kurzen
Lichtimpuls (< 0,5 ms) bestrahlt. Der dadurch erzeugte Temperaturhub diffundiert durch die
Probe. Der Temperaturanstieg auf der Rickseite und dessen zeitlicher Verlauf wird mittels
eines Infrarotdetektors auf der Probenriickseite gemessen. Aus der Hohe des Messsignals
kann die spezifische Warme Cp des Materials bestimmt werden, aus dem zeitlichen Verlauf
des Signals ergibt sich die Temperaturleitfahigkeit a. Multipliziert man diese beiden GroBen
mit der Dichte p, ergibt sich die Warmeleitfahigkeit M.
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Im pvT-Gerat kann mit einem Heizdraht die Warmeleitfahigkeit im schmelzeformi-
gen und festen Zustand druckabhdngig in allen drei Raumrichtungen und daher
integral gemessen werden.

Beim transienten Verfahren werden die typischerweise runden oder eckigen Pro-
ben mit 0,1 bis 6 mm Dicke und Durchmessern zwischen 8 und 25 mm mit einem
Xenon- oder Laserblitz beaufschlagt. Xenon-Lampen sind deutlich billiger, haben
aber den Nachteil der geringeren Pulsenergie und divergierender Pulse. Das
bedeutet, dass die Blitzlampe wie auch der Detektor sehr nahe an der Probe plat-
ziert sein miissen. Was wiederum den Temperatur-Arbeitsbereich reduziert.
Bild 2.4 zeigt die Temperaturleitfahigkeit, spezifische Warme und Warmeleitfahig-
keit von PC.

A(D)=r(1)xC,(T)xa(T) (2.7)

Vorteile des transienten Verfahrens sind die kurzen Messzeiten (< 0,5 ms), der
groBe Messbereich von 0,01 <+ 400 W/mK, die kontaktlose Aufbringung des Tem-
peraturhubs sowie die kontaktlose Messung des Temperaturverlaufs auf der Riick-
seite.

Der Warmetransport kann mit der Schallwellenausbreitung in der Art verglichen
werden, dass elastische Wellen durch das Material laufen. Bei Kunststoffen breiten
sich die Warme-Wellen am besten entlang der Hauptvalenzbindungen aus. Vernet-
zungsstellen und noch mehr Verschlaufungen wirken als Storstellen. Dementspre-
chend konnen sich die Wellen in den kristallinen, geordneten Strukturen besser
ausbreiten als in den unregelmaBig amorphen Bereichen. Diese Vorstellung trifft
nur naherungsweise zu, wie Bild 2.5 zeigt. PA mit einem deutlich niedrigeren Kris-
tallisationsgrad um 40 % gegeniitber POM um 70 % sowie PP um die 60 % zeigt den-
noch eine hohere Warmeleitung. Bestatigt wird diese Aussage allerdings dadurch,
dass oberhalb der Schmelztemperatur die Warmeleitfahigkeit auf das Niveau der
amorphen Thermoplaste abfallt.

Da die Feuchtigkeit eine Erhohung der spezifischen Warme bewirkt, diirfte dieses
der Grund fiir die erhohten Werte von PA 6 sein.

Der geringfiigige Anstieg der Warmeleitfahigkeit der amorphen Thermoplaste ist
angeblich auf die mit steigender Temperatur zunehmende spezifische Warme
zuriickzufihren.
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Bild 2.5 Warmeleitfahigkeit verschiedener Thermoplaste
oben: amorphe Thermoplaste; unten: teilkristalline Thermoplaste

Ebenso wie im pvI-Geradt wird mit der Hot-Disk-Methode die Warmeleitfahigkeit
integral gemessen, das heifit ein Wert fiir die Warmeleitfahigkeit. An Platten aus
einem PA 6-Cu-Compound mit 30 % Kupferpartikeln wurde fiir Kupferkugeln eine
Warmeleitfahigkeit von 1 W/mK, fiir Plattchen von 4 W/mK und fiir Fasern von
8 W/mK gemessen, was sich nur mit einer anisotropen Warmeleitung erklaren
lasst.

Unter der besonderen Beriicksichtigung eines schichtweisen Aufbaus bei norma-
len Wanddicken ergeben sich unterschiedliche Richtungen fiir die Warmeleitfahig-
keit. Unter der Annahme des in Bild 2.6 dargestellten Schichtaufbaus lasst sich
ableiten, dass in x-Richtung alle drei Schichten zu einem optimalen Transport bei-
tragen, wohingegen in y-Richtung nur die obere und untere Schicht glinstig sind.
In z-Richtung ist lediglich die mittlere Schicht optimal ausgerichtet.
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Bild 2.6 Anisotrope Warmeleitung in PA 6 - 30 Vol.-% plattchenformiger Graphit

Messmethode Warmeleitfahigkeit [W/mK]

Hot-Disk integral
355

Laser-Flash X-Richtung Y-Richtung Z-Richtung
11,5 5,6 1,9

Dabei sind die Ausgangseigenschaften der Systempartner von entscheidender
Bedeutung. Einen Vergleich verschiedener relevanter Eigenschaften zwischen den
verschiedenen Werkstoffklassen zeigt Tabelle 2.2 anhand einiger exemplarischer
Materialvertreter.

Tabelle 2.2 Thermische Werkstoffkennwerte verschiedener Fillstoffmaterialien [Heinle]

Werkstoff Warmeleit- i - Warmeaus- Warme-
fahigkeit dehnungs- kapazitat
[W/mK] koeffizient (RT [/kgK]
bis ca. 100 °C)
[10°/K]
AL,0, (>99,8%) 17 bis 30 3,92 370 8,2 880
AIN 180-220 3-3,3 320 4,5 bis 4,6 700-760
BN (hexagonal) =400 2,25 90 =751 825
1=2 1=0,71
Kupfer 395 8,96 130 17 380
Aluminium 210 bis 220 2,70 69 285 900
Kohlenstoff- 17 1,6-2 400 bis =-0,1bis-1,5 710
faser 600 1L =15
Aramidfaser 0,04 -0,05 1,45 =130 =-4
1 =54 1 =52
Glasfasern 0,8-1,4 2,6 73 5 800

(E-Glas)
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Tabelle 2.2 Thermische Werkstoffkennwerte verschiedener Fillstoffmaterialien [Heinle]
(Fortsetzung)

Werkstoff Warmeleit- Warmeaus- Warme-
fahigkeit dehnungs- kapazitat
[W/mK] koeffizient (RT [J/kgK]
bis ca. 100 °C)
[10°/K]
Stahlfasern 15-25 7,8 210 ca. 15 500
(Edelstahl)
Graphit =250 bis 500 0,02 bis 2 10 bis 3 bis 5 710
(expandiert) 1 =3bis4 20
Polyamid PA6 0,23 1,13 3,2 80 1700
Epoxidharz 0,52 1,1 bis 2,8 bis 60 -70 1400
1,25 3,6

2.1.1.2.2.2 Laser-Flash-Methode

Mit der Laser-Flash-Methode ist es moglich, die Temperaturleitfahigkeit, die spezi-
fische Warmekapazitat sowie die Warmeleitfahigkeit von verschiedenen Materia-
lien (z.B. Metallen, Graphit, Beschichtungen, Verbundwerkstoffen, Keramiken) zu
bestimmen.

Auf die Unterseite einer scheibenformigen Probe wird ein gleichméBiger und kur-
zer Lichtimpuls aufgebracht. Der dadurch erzeugte Temperaturimpuls dringt
durch die Probe und fiihrt zu einem Temperaturanstieg an der Probenoberseite.
Dieser wird dort durch einen Infrarotdetektor beriihrungslos gemessen.

Die Probenkammer ist thermostatisiert und ermoglicht die Bestimmung der Tem-
peraturleitfahigkeit in einem Temperaturbereich von 23 °C bis 250 °C im Festkor-
perbereich. Der Messbereich der Temperaturleitfahigkeit wird vom Hersteller mit
0,01 mm?/s-1000 mm?/s angegeben.

Die Flash-Methode ist ein vertikales System mit der Blitzlichtquelle im unteren,
der Probe im mittleren und dem Detektor im oberen Gehduseteil. Als Blitzlicht-
quelle wird eine Xenon-Lampe verwendet, Bild 2.7.

Zur Berechnung der Warmeleitfahigkeit aus den gemessenen Werten der
Temperaturleitfahigkeit wurden die notwendigen Kennwerte der Dichte und der
Wiarmekapazitat mit Hilfe anderer Messmethoden wie Gaspyknometer und TMDSC
ermittelt.



