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Dilatometer L75 PT1600

ie Linseis Dilatometer Serie, ist in der gewohnten
Qualitat und Genauigkeit mit hochprazisen LVDT
— Sensoren aufgebaut und ausgestattet.

Zur einfachen Bedienung des Dilatometer tragt unter
anderem die automatische Nullpunkt Einstellung des
LVDT — Sensors bei, um den gewahlten Messbereich
sowohl bei geringen Probenlangen (z.B. Folie) als
auch bei langen Proben (bis 50mm) voll ausnitzen
zu kénnen.

In der L75er Serie kénnen Messungen unter Vakuum
oder Gas durchgefiihrt werden, dabei sind jegliche
erforder-lichen Anschliisse SerienmaRig vorhanden
und bedienerfreundlich leicht zuganglich angeord-
net.

In der Standartausfiihrung kann bis zu einem Vaku-
um von 10-3 mbar gefahren werden.

(Optional bis 10-5 mbar).

Durch einen Baukasten ahnlichen Aufbau der Dila-
tometer Anlage kénnen verschiedene Melisysteme
und Ofen zum Einsatz kommen und auch Kombiniert
werden.

Adapter for powders
and pastes

L75 PT1600

Al203 measuring
system standart

quartz measuring
system @ 7/12 mm

quartz measuring systemfor
large samples @ 20mm

—

1 1 =

Al203 measuring
system contact free
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L75 PT1600

Alle thermoanalytische Geréte der Firma Lins-
eis werden Uber einen PC gesteuert, die ein-

Range [2.000 S Duration [min] zelnen Software— Pakete sind lauffahig unter
interval” [sec] End Temp. rcl Windows 2000 / NT / XP.
Sample Reference

Angaben im Setup — Menii

Mass [m] Mass [mg] * Alle spezifischen Messparameter

* Individuelle Kommentare
« Sollwerte der Heiz-, Kuihlraten

Data File [ZN-10-1.0PR | « Programmierung der Haltezeiten

Zero File [ZERD-3.DNL | ok | « Wiederholung bis zu 99 mal der bis

Operator [FR | Cancel | zu 16 programmierbaren Segmente

Laboratory |Linseis |

Comment |Delaulls |

Atmozphere |Ail | il Software — Paket aIIgemein

Flow Rat 0.00 Load

o e | | Ll Die Funktionsmenus der Software — Pakete
fur alle thermoanalytischen Gerate sind sehr
ahnlich und Ubersichtlich aufgebaut.
Dadurch ergibt sich eine sehr gute Bedie-
nerfreundlichkeit. Das Auswerteprogramm
schlief3t nahtlos an die Erfassungssoftware an
(15 oirerei

Bl _@x H
000 w5 und dient zur Auswertung der angefallenen
H Sample Dilatometer 1

Settings... Sample Dilatometer 2 M eSSWG rte :

2 Double Sample
Differential Sample
Correction Dilatometer 1
Correction Dilatometer 2
Double Correction
Differential Correction

Alpha-tech (smoothed) [P11DD1-1] Auswe I"te - Software

sonoCassET Dem Anwender wird ein umfangreiches Pro-
tokollierungs- und Archivierungssystem der
angefallenen Messdaten geboten. Das Lins-
eis Software— Paket ist in der Lage mehrere
Programmteile fir Thermowaagen-, Dilatome-
ter- oder DSC/DTA Messungen gleichzeitig zu

T T T T T T T T T T T T T T T T .
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 800 850 bed lenen
Temperatur [°C]

Delta-L [um/°C]
©
s

Delta-L (evaluated) [P11DD1-1]

Daher ist es auch mdglich, wahrend eine Mes-
sung lauft, simultan mehrere Auswertungen
im Hintergrund zu bearbeiten und/oder diese
unabhangig Uber ein Ausgabe Gerat, wie zum
Beispiel Drucker oder Plotter, auszugeben.
Die Messdateien kénnen im ASCII Format be-
liebig exportiert werden ( z.B.EXCEL ).
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Horizontale - Dilatometer Ofen:

Temperatur

-150 - 500°C
RT - 1000°C
RT —1400°C
RT - 1600°C
RT —2000°C

Vertikale - Dilatometer Ofen:

Type

L75/264
L75/220
L75/230
L75/240
L75/260

Temperatur Type
-150 — 500°C L75/264
RT —1000°C L75/220
RT - 1400°C L75/230
RT —1600°C L75/240
RT —1750°C L75/250
RT —2000°C L75/260
RT —2400°C L75/270
Modelle

Temperatur Bereich

Element

Thermo coax

Kanthal
Kanthal
SiC
Graphite

Element

Thermo coax

Kanthal
Kanthal

SiC
Pyrox/MoSi2
Graphite
Graphite

Atmosphare

inert, oxid., red., vac.
inert, oxid., red., vac.
inert, oxid., red., vac.
inert, oxid., red., vac.
inert, red., vac.

Atmosphare

inert, oxid., red., vac.
inert, oxid., red., vac.
inert, oxid., red., vac.
inert, oxid., red., vac.
inert, oxid., red., vac.
inert, red., vac.
N2/Vac.

L75 PT1600

TC-Type
Type K
Type K
Type S
Type S
Type C

TC-Type
Type K
Type K
Type S
Type S
Type B
Type C
Pyrometer

L 75 Horizontal

L75H x LT (-150 — 700)
L75H x 1000
L75H x 1400
L75H x 1600

L75H x 2000

L 75 Vertikal

L75V x LT (-150 — 700)
L75V x 1000
L75V x 1400
L75V x 1600
L75V x 1750
L75V x 2000
L75V x 2400

x = S = single Dilatometer
x = D = doppel Dilatometer

Technische Daten:

Temperatur Bereich
Proben lédnge

Proben @

Messbereich
Auflésung

Gas

Vakuum

Automat. Anpressdruck
Kalibration Standarts

-150°C up to +2400°C
up to 50 mm

7 or12 mm

100 um up to 5000 pm
0,125 nm/digit
possible, oxid., red.
10E-5 mbar

0-1000 mN

Al203, Saphire, etc.
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ei der Thermogravime-
trie (TG) wird die Mas-
seanderung einer Pro-

be in Abhangigkeit von der
Temperatur gemessen.

Die dazu verwendete Waage
mit allem zur Messung not-
wendigen Zubehér nennt man
» 1 hermowaage”.

Die véllig neu entwickelte Pla-
tinum - Thermowaage PT1000
ist ein sehr kompaktes Mess-
gerat zur simultanen Messung
von TG/DSC- Messkurven.

Bild: STA PT1000

Es gibt zwei Ausfihrungen,
einmal fir TG - Messungen
und einmal fur simultane TG
— DSC/DTA Messungen.

Bei der Entwicklung dieses
Gerates wurde besonderer
Wert auf die Robustheit und
Vielseitigkeit gelegt.

STA PT1000

Typische Anwender

Kunststoffindustrie

Kautschukindustrie

Pharmaindustrie

Lebensmittelindustrie

Farben- und Lackindustrie

J2)



STA PT1000

Durch die Kombination von TG mit DTA oder DSC erhalt man ein breites
Spektrum an Informationen.

TG DSC
* Masseanderung » Enthalpie, Schmelzpunkt
* Absolute Probentemperatur » Spezifische Warme

» Glasspunkt

» Kiristallinitat

* Reaktionsenthalpie
+ Warmebestandigkeit
» Oxidation Stabilitat
» Alterung

* Reinheit

* Phase Umwandlung
» Solidus / Liquidus - Verhaltnis
» Eutecticum

* Polymorphie

* Produkterkerkennung

TG/DTA
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STA PT1000

Software TG - Eigenschaften
Alle LINSEIS Instrumente sind PC * Masseanderung als % und mg
gesteuert. » Rate Controlled Mass Loss

* Auswertung des Masseverlustes

Die Individuellen Softwaremodule laufen ° Verbleibende Masse

ausschlieRlich unter dem Microsoft® Win-
dows® Betriebssystem.
DSC- Eigenschaften
Die komplette Software besteht aus
3 Modulen: » Glasubergangstemperatur
» Kurven Subtraktion
+ Komplexe Peak Auswertung
* Mehrpunktkalibrierung fiir Probentemperatur
* Mehrpunktkalibrierung fur Enthalpiedanderung
* Cp - Kalibrierung fur Warmefluf3

Die 32 Bit Software enthalt alle wesentli- * CP -Auswertung
chen Eigenschaften fiir Messvorbereitung, Enthalpie Auswertung
-durchfihrung und -auswertung einer

Thermogravimetrischen Applikation.

» Temperaturtiberwachung
» Datenerfassung
» Datenauswertung

Dank der Anregung unserer Kunden und
Applikationsexperten war LINSEIS in der
Lage, eine &ullerst bedienerfreundliche
und verstandliche Software zu entwickeln.

Features Software

* Texteditierung moglich

* Datensicherheit im Falle des Stromausfalls

* Thermoelement Bruchschutz

* Messwiederholung mit minimaler
Parametereingabe

» Auswertung der gegenwartigen Messung

» Kurvenvergleich von bis zu 32 Kurven

* Ablage und Export von Auswertungen

* Export und Import von Daten ASCI|I

» Daten exportieren in MS Excel

* Multi-Methoden Analyse
(DSC, TG, TMA, DIL, etc.)

» Zoomfunktion

* 1 und 2Ableitung

* Programmierbare Gassteuerung

« Statistisches Auswertungspaket

* Freie Skalierung




STA PT1000

Folgende Features zeichnen die LINSEIS TG/STA PT1000 aus:

* Hochgeschwindigkeits- 1000°C-Ofen

+ Uberragende Aufheiz- und Abkihlgeschwindigkeit

* Auflésung von 0.5 pg (Mikrogramm)

* Messbereiche von 2,5 mg, 25 mg, 250 mg und 2500 mg

* Simultane Messung von TG — DSC/DTA

* Voll automatisches Tara zum Abgleich der Einwaage

* Max. Probengewicht: 10 g

» StandardméafRig dynamische Gasatmosphéren

+ Kein Kihlwasser notwendig

* Computeranschlufd Gber Standard USB-port

+ Integriertes Control panel mit digitaler Temperatur- und Gewichtsanzeige
* Optionale Aufristung mit automatischem Probenwechsler
* Optionale Kopplung fur FTIR und MS vorgesehen

Specifikation Platinum 1000 Platinum 1600

Temperature features

Temperature range RT —1000°C -150 ... 1750°C
Temperature accuracy +/- 0.25°C +/- 0.3°C
Temperature reproducibility +/-0.2°C +/- 0.3°C
Heating rate 100K/min 50K/min
Cooling rate 1000 — 50°C <15 min < 35 min
Balance

Sample weight (max.) 10g 25¢g
Resolution 0.5 ug 0.5 ug

RMS noise <1ug <1ug
Accessories

DSC

DSC resolution 0.3,04, 1uW 0.3,04, 1uW
DSC RMS noise 4,6, 17.5uW 4,6, 17.5uW
DSC sensor type E K S E K S, B
DTA

DTA Sensitivity 0.05pVv 0.05pVv
Coupling MS/FTIR MS/FTIR

Tk



ei der Thermogravime-
trie (TG) wird die Mas-
seanderung einer Pro-

be in Abhangigkeit von der
Temperatur gemessen.

Die dazu verwendete Waage
mit allem zur Messung not-
wendigen Zubehoér nennt man
» 1 hermowaage”.

Die vdllig neu entwickelte
Platinum - Thermowaage
PT1600 ist ein sehr kompak-
tes Messgerat zur simultanen
Messung von TG - DSC/DTA
Messkurven.

Bild: STA PT1600

Es gibt zwei Ausfihrungen,
einmal fur TG - Messungen
und einmal fur simultane TG
— DSC/DTA Messungen.

Bei der Entwicklung dieses
Gerates wurde besonderer
Wert auf die Robustheit und
Vielseitigkeit gelegt.

Aufgrund seiner Uberragen-
den Leistung, Benutzerfreund-
lichkeit und Modularitat ist die
STA PT1600 ein unentbehrli-
ches Werkzeug fur jeden ther-
moanalytischen Benutzer.

STA PT1600

Typische Anwender

« Kunststoffindustrie

Kautschukindustrie

* Pharmaindustrie

Lebensmittelindustrie

e Farben- und Lackindustrie

J2)



STA PT1600

Durch die Kombination von TG mit DTA oder DSC erhélt man ein breites
Spektrum an Informationen.

TG DSC
* Masseanderung » Enthalpie, Schmelzpunkt
* Absolute Probentemperatur » Spezifische Warme

* Glasspunkt

+ Kiristallinitat

» Reaktionsenthalpie
+ Warmebestandigkeit
* Oxidation Stabilitat
+ Alterung

* Reinheit

* Phase Umwandlung
* Solidus / Liquidus - Verhaltnis
» Eutecticum

* Polymorphie

* Produkterkerkennung

TG/DTA

. T I
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TG

DSC/Cp

J2)



STA PT1600

Software TG - Eigenschaften

Alle LINSEIS Instrumente sind PC * Masseanderung als % und mg
gesteuert. » Rate Controlled Mass Loss

* Auswertung des Masseverlustes

Die Individuellen Softwaremodule laufen ° Verbleibende Masse

ausschlieRlich unter dem Microsoft® Win-
dows® Betriebssystem.
DSC - Eigenschaften
Die komplette Software besteht aus
3 Modulen: » Glasubergangstemperatur
* Kurven Subtraktion
+ Komplexe Peak Auswertung
* Mehrpunktkalibrierung fur Probentemperatur
* Mehrpunktkalibrierung fiir Enthalpieanderung
* Cp - Kalibrierung fir Warmefluf

Die 32 Bit Software enthalt alle wesentli- °* CP -Auswertung
chen Eigenschaften fiir Messvorbereitung, Enthalpie Auswertung
-durchflhrung und -auswertung einer
Thermogravimetrischen Applikation.

» Temperaturiiberwachung
» Datenerfassung
» Datenauswertung

Dank der Anregung unserer Kunden und
Applikationsexperten war LINSEIS in der
Lage, eine &ulerst bedienerfreundliche
und verstandliche Software zu entwickeln.

Features Software

* Texteditierung méglich

* Datensicherheit im Falle des Stromausfalls

* Thermoelement Bruchschutz

* Messwiederholung mit minimaler
Parametereingabe

* Auswertung der gegenwartigen Messung

» Kurvenvergleich von bis zu 32 Kurven

» Ablage und Export von Auswertungen

* Export und Import von Daten ASCI|I

» Daten exportieren in MS Excel

* Multi-Methoden Analyse
(DSC, TG, TMA, DIL, etc.)

» Zoomfunktion

* 1 und 2Ableitung

* Programmierbare Gassteuerung

« Statistisches Auswertungspaket

* Freie Skalierung




Messsystem

Alle Messsysteme sind
leicht austauschbar um
benutzerfreundliche und
schnelle Messsystem-
wechsel sicherzustellen.

Vakuum und kontrollierte
Atmosphéren:

Die Konstruktion der
LINSEIS PT1600 ge-
wahrleistet Messungen
unter Vakuum (10E-
5mbar) und statischen
oder dynamischen Gasa-
tmospharen im gesamten
Temperaturbereich.

Ofenprogramm

Die TG/STA - PT1600
kann mit vier vom Benut-
zer austauschbaren Ofen
ausgerustet werden.

Dieses erlaubt Messungen
im Temperaturbereich von
-150 bis 1750 °C.

Beim Design der Ofen
wurde W ert auf schnelle
Heiz- und Kihlraten sowie
eine aulerst stabile und
reproduzierbare Basis-
linie gelegt.

STA PT1600

Probenhalter

Eine Vielzahl von Proben-
haltern in den unterschied-
lichsten Konfi gurationen ist
vorhanden. Aufgrund der
hohen Einwaage (bis zu

25¢g) bietet dieses System
gerade bei heterogenen
Proben einen unschétzba-

ren Vorteil.

Optionen fiir die PT1600

(KREG) Flussigstickstoff —
Kihlsystem, Turbomoleku-
lar pumpe fir die Messung
unter Hochvakuum und
reinsten Gasatmosphéaren

J2)



Specifikation

Temperature features

Temperature range
Temperature accuracy
Temperature reproducibility
Heating rate

Cooling rate 1000 — 50°C

Balance

Sample weight (max.)
Resolution

RMS noise
Accessories

DSC

DSC resolution

DSC RMS noise
DSC sensor type

DTA

DTA Sensitivity
Coupling

Platinum 1000

RT - 1000°C
+/- 0.25°C
+/-0.2°C
100K/min
<15 min

109
0.5 ug
< 1ug

0.05pVv
MS/FTIR

STA PT1600

Platinum 1600

-150 ... 1750°C
+/- 0.3°C
+/- 0.3°C
50K/min
< 35 min

25¢g
0.5 ug
< 1ug

3,0.4, 1yW
,17.5uW
'S, B

..xm

0.05pVvV
MS/FTIR

J2)



ie Dynamische Wéarmestrom — Differenz

— Kalorimetrie (DDK, englisch DSC) ist
eine sehr weit verbreitete Methode zur Be-
stimmung von Umwandlungstemperaturen
und Enthalpiednderungen an Feststoffen
und Flussigkeiten bei kontrollierter Tempera-
turdnderung.

Das Funktionsprinzip ist die Messung des
Warmeflusses zwischen der Probe und einer
Referenz. Dies geschieht Uber eine definierte
Waérmeleitstrecke.

Der Warmeflull wird in Abhangigkeit von
einer auleren Temperaturdnderung aufge-
zeichnet.

Mit der DSC PT1600 kénnen anndhernd
alle kalorischen Effekte, die in Werkstoffen
auftreten, erfasst und quantifiziert werden.

Bild: DSC PT1600

DSC PT1600

Applikationen

. Enthalpie

. Schmelztemperatur

. Reinheitsbestimmung

. Phasendiagramme

. Phasenumwandlungen
. Phasenbildungen

. Glaslibergange

. Kristallisationsverhalten

J2)



DSC PT1600
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« Temperaturiiberwachung
» Datenerfassung
» Datenauswertung
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kationsexperten war LINSEIS in der Lage, eine
dulerst bedienerfreundliche und verstandliche
Software zu entwickeln.

* Mehrpunktkalibrierung fiir Enthalpiednderung -
* Cp - Kalibrierung ftir Warmefluf
* Cp - Auswertung

» Enthalpie Auswertung

DSC - Eigenschaften : : T -
» Glastibergangstemperatur “ =
» Kurven Subtraktion - (SP——— -
* Komplexe Peak Auswertung | R
* Mehrpunktkalibrierung fur Probentemperatur E:Z / rrpaltangin =

T
[ ]

---------- A —

Features Software

» Texteditierung mdglich

 Datensicherheit im Falle des Stromausfalls o
* Thermoelement Bruchschutz —_— -
* Messwiederholung mit minimaler Parametereingabe *
» Auswertung der gegenwartigen Messung " ;:_;j_T._::"_.r.__'
» Kurvenvergleich von bis zu 32 Kurven ]
* Ablage und Export von Auswertungen

* Export und Import von Daten ASCII

» Daten exportieren in MS Excel

* Multi-Methoden Analyse (DSC, TG, TMA, DIL, etc.)

LB EEEEEEEEREE R
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+ Zoomfunktion Ofen

* 1 und 2Ableitung )

* Programmierbare Gassteuerung Unterschiedliche Ofen im Temperaturbereich
 Statistisches Auswertungspaket von -170°C bis 1750°C.

* Freie Skalierung

J2)



DSC PT1600

Technische Daten

Temperature range -150 ...1750°C

Heating/Cooling rates 0,1 up to 50°C/min

+/-0,5°C

Temperature accuracy (substance calibration)

Time constant 7s

Resolution 0.3,0.4, 1uWw*

RMS Noise 4,6, 17.5uW*

Data acquisition rate 0,1 s up to 3600 s / data point

Atmospheres N2_, Argon, 02 etc., reducing and
oxidizing

Measuring range +/-250 ...+/-5000mW

Calibrations material included
Calibration: recommended 6 month interval

* Depends on Sensor

TA



TMA/DTMA

Die Thermo Mechanische
Analyse ist eine ausgezeich-
nete Methode, um die physi-
kalischen Eigenschaften von
Polymeren zu bestimmen.

Es gibt vielfaltige Anwen-
dungsbeispiele, wo es not-
wendig ist, die mechanischen
Eigenschaften eines Mate-
rials zum Zwecke der Quali-
tatskontrolle zu bestimmen.

In vielen Fallen ist es notwen-
dig, durch eine standardisier-
te Testprozedur festzustellen,
ob ein Material den Anspri-
chen genigt oder nicht.

Zusatzlich zu diesen Méglich-
keiten ist es mit der TDMA
maoglich, durch Alterungsstu-
dien das Langzeitverhalten
von Materialien zu charakte-
risieren.

Bild: TMA PT100

Die TMA liefert unter den zu Verfiigung stehenden
Thermoanalytischen Testmethoden die héchste Auf-
I6sung, um schwache Veranderungen an Materialien
zu beschreiben.

Zudem erhdlt man nitzliche Informationen Uber die
Steifheit oder das Dampfungsverhalten, bzw. die en-
ergieaufnehmenden Eigenschaften eines Materials,
sowohl als Funktion der Temperatur, als auch der
Frequenz. Bei der Dynamisch Mechanischen Analy-
se wird ein sinusférmige Kraft (Rechteck- oder Drei-
ecksignal) auf die Probe ausgelibt. AnschlieRend
wird die resultierende Antwort des Materials gemes-
sen.

Die Antwort auf das angelegte Signal kommt zeitlich
verzogert vom Material zurtick und die Verzégerung
wird beschrieben durch die Phasenverschiebung .

TMA PT100

J2)



as Verhaltnis aus der

dynamischen Deformati-
onskomponente zu der elas-
tischen Spannung beinhaltet
eine komplexe Grélde E*, die
sich in einen Realteil E* (Spei-
chermodul) und einen Imagi-
narteil E (Verlustmodul) auf-
spaltet.

Der Speichermodul beschreibt
das Vermégen des Materi-
als Energie zu speichern und
steht in Beziehung zu seiner
Steifheit.

Der Verlustmodul beschreibt
den Anteil der zugeflhrten
mechanischen Energie, die
in der Probe in Warme umge-
wandelt wird.

Alle viscoelastischen Materi-
alien, einschl. aller Polymere
zeigen ein Zeit- und Tempera-
turabhangiges Verhalten.

Dies laft sich sehr gut durch
DTMA-Untersuchungen dar-
stellen.

Die DTMA mif3t die Tempera-
tur des GlasUberganges bei
der ein Material vom harten
und brichigen Zustand in den
weichen und flexiblen Zustand
Ubergeht.

Diese Messungen sind nitz-
lich, um die Auswirkung von
Rezepturveranderungen auf
die Steifheit des Materials als
Funktion der Temperatur oder
Zeit zu beeinflussen.

Melsysteme

TMA PT100

Die komplette Anlage be-
stehent aus Grundgerat mit
MelRkopf und Ofen, Verstér-
ker sowie Steckkartenregler
fur den PC.

Das Grundgerat ist immer flr
statische und Wechsellast
ausgelegt. Vacuumanschluss
und entsprechende Ein-
und Auslasse fur Spul- bzw.
Schutzgas sind vorhanden.

Die automatische Nullpunkt-
einstellung ist serienmafig.

Automatische Probenlangen-
messung ist als Option erhalt-
lich.

Ausserdem ist eine geregelte
Abkuhlung bis -150° C mdg-
lich (Option).

J2)



Software

Das Linseis Erfassungs- und

Auswertungsprogramm unter
MS-WINDOWS bietet dem
Anwender ein umfangreiches
Protokollierungs- und Archi-
vierungssystem der durchge-
fuhrten Messungen an.

Das Linseis Softwarepaket
unter MS-WINDOWS istin der
Lage mehrere Programmteile
fur TMA/TDMA-, Thermowaa-
gen-, Dilatometer- oder DSC
Messungen gleichzeitig zu
bedienen.

Daher ist es mdglich, wah-
rend eine Messung lauft, Aus-
wertungen im Hintergrund zu
bearbeiten und/oder diese
unabhangig Uber den WIN-
DOWS-Druckmanager  dru-
cken oder zu plotten.

Die MeRdateien kénnen im
ASCII Format beliebig expor-
tiert werden (z.B. Excel).

Die TMA/TDMA kann mit der
Option der automatischen
Probenlangenmessung aus-
gestattet werden

i
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TMA PT100

TMA / DTMA Software Features

» Alle spezifischen Messparameter der Datenerfassung
* Protokollangaben mit individuellen Kommentaren
» Sollwerte der Heiz- und Kihlraten mit entsprechenden

Haltezeiten

* Wiederholung bis zu 99 mal der bis zu 16
programmierbaren Segmente

» Die Funktionsmenus fur alle Linseis Thermoanalytischen
Gerate sind sehr ahnlich aufgebaut

» Bedienerfreundlichkeit des Linseis Software
Paketes erfordert vom Anwender keine langen
Lernzeiten um komplexe Messungen mit den
dazugehdrigen Auswertungen durchfiihren zu kénnen
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Programmierung der Erfassung

In diesem MenU werden alle Parame-
ter einer Messung festgehalten wie z.B.:
Probenname, Bediener, Empfindlichkeit,
Abtastrate,autom. Kriterien zum Beenden
einer Messung etc.

Ofenprogrammierung

In diesem Menl werden die Aufheizge-
schwindigkeit, die Zieltemperatur, und die
Haltezeit eingegeben. Es kénnen bis zu 16
Segmente programmiert werden, die bis zu
99 Zyklen durchlaufen. AuRerdem kénnen
4 Relaisausgange geschaltet werden, die
z.B zur Gassteuerung benutzt werden.
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TMA PT100

Elastomer

Elastomer der speziell fir den Einsatz
bei Temperaturen tber den Nullpunkt
entwickelt wurde.

Der Glaspunkt liegt bei 29,9 °C.

Bei weiterer Temperaturerhéhung ist
eine weitere Ausdehnung des Materi-
als im elastischen Bereich zu sehen.
Der plastische Bereich wird hierbei
nicht erreicht.

Hart PVC

Die Auswertung einer Hart - PVC Pro-
be ab Raumtemperatur gezeigt.

Der Glaspunkt liegt bei 93,2 °C.

Der elastische Bereich geht bis ca.
150 °C, danach sieht man sehr deut-
lich den Ubergang in den plastischen
Bereich.

Silikon Kautschuk

Die Auswertung eines Silikonkaut-
schuks zeigt, der speziell fir den Ein-
satz bei tiefen Temperaturen entwi-
ckelt wurde. Der Glastbergang liegt
bei - 54,9 °C. Desweiteren ersichtlich
ist das E-Modul Uber den gesamten
Temperaturbereich und die gemittelte
Langenanderung.

Die Langenanderung zeigt bis ca.

50 °C eine Ausdehnung (elastischer
Bereich), danach den Ubergang in den
plastischen Bereich.
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TMA-PT10

TMA-PT100

TMA PT100

TMA-PT1600

Temperature Range

-30 up to +70°C

-150 up to 1000°C

RT up to 1600°C

Max. Sample size 50mm 30mm 50mm
Measurement precision +/- 0,1% +/-0,1% +/-0,1%
Resolution 0,2nm 0,2nm 0,2nm
RMS Noise 3,5nm 3,5nm 3,5nm
Dynamic baseline drift <fum <1tum <1fum
Force range 0,001to 1N 0,001 to 1IN 0,001 to 1IN
Force resolution 0,001 N 0,001 N 0,001 N
Frequency 0,01to 1 Hz Optional
Mass Flow Control Optional Optional Optional
Atmosphere Air Inert, oxid. Inert, oxid.
red.,vac. red.,vac.
Operation Modes
Standard Included Included Included
Stress/Strain Included Optional
Creep Included Optional
Stress Relaxation Included Optional
Dynamic TMA Included Optional
Optional
Dta feature Optional Optional Optional

TA



Thermo KINETICS

ADVANCED TOOLS FOR THERMAL AGEING AND SAFETY ANALYSIS
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INTRODUCTION

Generally, all energetic materials evolve heat during decomposition.
Processing, design, quality control, and operational applications all
require an understanding of thermal hazards and an ability to predict
safety limits and decomposition process in extended temperature ranges
[1.2].

Several methods have been presented for predictions of the reaction
progress of exothermic reactions under heat accumulation conditions [3].
However, because decomposition reactions usually have a multi-step
nature, the accurate determination of the kinetic characteristics strongly
influences the ability to correctly describe the progress of the reaction
[4,5]. The use of simplified and conservative kinetic models for the
assessment of runaway reactions leads to economic drawbacks, since
they result in unnecessary large safety margins.

Applying the results obtained by :

- DTA (Differential Thermal Analysis)

- DSC (Differential Scanning Calorimetry)

- TG (Thermogravimetry)

- EGA (Evolved Gas Analysis MS or FTIR)

advanced numerical techniques such as AKTS-Thermokinetics and AKTS-
Thermal Safety Software enable prediction of the reaction progress of
materials in broad temperature range. In fact, numerical simulations are used
to replace experiments in situations, which are not directly accessible to the
experiment for timing or safety reasons.

ANALYSIS PROCESS

As a general rule, solid state reactions demonstrate profound multi-step
characteristics as presented in figure 1. The assumption that the
decomposition of an energetic material will obey a simple rate law is not
often true. Using for example DSC data, the analysis process requires
determination of the kinetic characteristics of the reaction.
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Figure 1: Analysis process.

Normalized DSC-signals of a nitrocellulose based compound as a function of the
temperature for a reaction involving at least two exothermal events. Experimental
data are represented as symbols, solid lines represent the calculated signals. The
values of the heating rate in °C/min are marked on the curves.
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Figure 2: Friedman analysis of the examined material.

Friedan analysis, based on the Arrhenius equation, applies the
logarithm of the conversion rate dx/dt as a function of the reciprocal
temperature at different degrees of the conversion.

E
lndx =In(A)———+In(f(x,))
dr RT,;
with i: index of conversion, j: index of heating rate, f{x) the function
dependent on the decomposition mechanism. As f{x) is constant at each
conversion degree x;, the method is so-called ‘isoconversional’.
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Figure 3: Activation energy as a function of the reaction progress for decomposition
of the high energetic material (DSC closed crucibles).

The accurate determination of the kinetic parameters and optimization of
the baseline which enable the correct fit of the experimental data is a
prerequisite for prediction of the reaction progress under any new
temperature profile (see figure 4).
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Figure 4: Prediction of the reaction extent (DSC, normalized signals) and confidence
interval of a nitrocellulose based substance as a function of time under isothermal
conditions (T = 120°C). These values indicate that there is a 95% probability that the
reaction progress after 10 days exposure at 120°C is greater than 77 and lower than
93%. These values are in good agreement with a subsequent measurement under
isothermal conditions (82% decomposition at 120°C after 10 days).

TMRa¢ SAFETY MARGINS
& HEAT ACCUMULATION CONDITIONS

The calculated kinetic parameters can be subsequently employed to predict
the reaction progress of the investigated samples under any given
temperature mode. For chemical process safety adiabatic conditions are used
for the prediction of the Time to Maximum Rate under adiabatic conditions

(TMR,y).
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Figure 5: Adiabatic runaway curves showing the confidence interval for the prediction
(Thegn=100°C and AT.=AH/c;=2578+173°C).

The second field of application for numerical simulation techniques in
process safety is the solution of partial differential equations as they are
encountered in heat conduction problems. These problems arise when heat
accumulation situations are to be analyzed [6].
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Applications of Finite Element Methods (FEM) and accurate kinetic
description enable the determination of the effect of scale, geometry, heat
transfer (isolation), thermal conductivity and ambient temperature on the
heat accumulation conditions. In fact, the assumption that it is safe to handle
an energetic material at any temperature below the first appearance of an
exothermic signal on the DSC curve can be often false. The highest safe
temperature for handling any energetic material depends on several factors
such as its size, shape, and previous thermal history. Due to insufficient
thermal convection and limited thermal conductivity, a progressive
temperature increase in the sample can easily take place, resulting in a
thermal explosion. Safe operating conditions with tailored safety margins
can be defined using numerical simulation. Presented examples illustrate a
slow cook-off experiment and the calculations performed on pressed PBX.

A

Figure 6: Slow cook-off experiments of pressed PBX based on 94% RDX (A) and
simulation (B). As presented in the inset, the predicted temperature of explosion was
181°C. It is in good agreement with the slow cook-off experiments (179°C).

Figure 7: 3D calculations representing the different stages of the slow cook-off
performed on pressed PBX.

CONCLUSIONS

Employing effective and efficient mathematical modeling, advanced
kinetic analysis enables the calculations of the progress of decomposition
reactions under temperature conditions different from those at which the
original examinations were carried out. Applications of Finite Element
Methods (FEM) and accurate kinetic description enable determination of the
effect of scale, geometry, heat transfer, thermal conductivity and ambient
temperature on the heat accumulation conditions.
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