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Gummi unter hoher Belastung — Heat Build-Up und Blow-Out Testing
Der NETZSCH DMA 523: Die Mdglichkeiten des Goodrich-Flexometers in Kombination mit simultaner
dynamisch-mechanischer Analyse

Sascha Sebastian Riegler, Applikationslabor Selb/Ahlden

Einleitung

Als viskoelastische Werkstoffe spielen Elastomere in vie-
len Industriezweigen eine wichtige Rolle. Es ist bekannt,
dass die viskose Komponente des mechanischen Ver-
haltens aufgrund verschiedener dissipativer Prozesse zu
Energieverlusten in Form von Warme fuhrt. Bei typischen
DMA-Messungen werden kleine ProbengréBen, geringe
dynamische Amplituden und niedrige Frequenzen ver-
wendet. Dies fuhrt zu einer vernachlassigbaren Warme-
abgabe pro Zyklus. In der Probe kommt es dadurch zu
keinem relevanten Temperaturanstieg. Bestimmte Gum-
miprodukte wie Reifenlaufflachen, Panzerkettenbelage
und groBe Gummiwalzen sind wahrend ihres Betriebs
jedoch erheblichen Kraften ausgesetzt. Dies kann dazu
fuhren, dass mehr Warmeenergie erzeugt als an die
Umgebung abgeleitet wird. Die Folge ist ein Warmestau
(HBU) im Gummi, der letztendlich zum Versagen des Pro-
dukts durch Blowout (BO) fuhren kann.

Der NETZSCH DMA 523 Eplexor® mit seinen zwei unab-
héngigen Antrieben ist eine optimale Losung fir die
Durchfihrung von Messungen bei hohen Verformungen
sowie hohen statischen und dynamischen Kraften. Diese
High-Force-DMA ermdglicht Goodrich-Flexometer-Pri-
fungen nach ASTM D623 oder ISO 4666-3/1SO 4666-4,
aber auch davon abweichende Messparameter, je nach
Kundenwunsch.

Die Mdglichkeiten der Flexometer-Priifung mit den
NETZSCH High-Force DMAs

FUr HBU- und BO-Versuche ist ein Probenhalter mit ther-
misch isolierenden Platten erforderlich, die den oben
genannten Normen entsprechen. Die Platten bestehen
aus einem Laminatmaterial, das aus einem Duroplast auf
Phenolbasisund Hartpapierzusammengesetztist. Siesind
so konstruiert, dass der Warmeverlust von der Gummi-
probe zum Probenhalter minimiert wird. Dadurch wird
ein Worst-Case-Szenario unter konstanter, starker dyna-
mischer mechanischer Belastung simuliert. In der Mitte
des oberen Probenhalters befindet sich ein Thermoele-
ment zur genauen Messung der Oberflachentemperatur
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der Probe. Eine schematische Darstellung dieses Proben-
halters ist in Abbildung 1a zu sehen.

Um Temperaturinformationen aus dem Probeninneren
zu erhalten, bietet NETZSCH zwei Moglichkeiten:

® Ein horizontales Thermoelement, das manuell in der
Ndhe der Probenmitte platziert wird. Dieses Thermoele-
ment kann zusatzlich zum Basis-Probenhalter des Fle-
xometers verwendet werden. Es misst die Temperatur
wahrend der gesamten Dauer des HBU-Experiments. Es
wird jedoch empfohlen, das horizontale Nadelthermo-
element wahrend des BO-Experiments nicht zu verwen-
den, da dies zu einer Beschadigung des Sensors fihren
kann. Ein Beispiel fur diesen Aufbau ist in Abbildung 1b
dargestellt.

B Ein separater Probehalter mit Pertinax-Platten und
einem zusatzlichen vertikalen Nadelthermoelement
wird nach der HBU-Prifung pneumatisch in die Probe
eingeflihrt. Bei dieser Konfiguration ist das Thermo-
element, das die Oberflachentemperatur misst, leicht
auBermittig angeordnet. Eine schematische Darstel-
lung dieser Art von Probenhalter ist in Abbildung 1c zu
sehen.

1 (a) Der Basis-Probenhalter fir Flexometertests. (b) Der gleiche Basis-
Probenhalter fur Flexometertests mit einem zusatzlichen horizon-
talen Nadelthermoelement, eingebracht in eine Gummiprobe. (c) Der
zweite Probenhalter fur Flexometertests ist mit einem vertikalen Ther-
moelement flr eine prazise Bestimmung der Temperatur im Probenin-
neren nach der Messung ausgestattet.
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3. Durchflihrung von Heat Build-Up- und Blow-Out-
Tests mit den NETZSCH High-Force DMAs

Bitte stellen Sie vor Messbeginn sicher, dass der NETZSCH
DMA 523 Eplexor® mit dem entsprechenden Kraftsensor
ordnungsgemal ausgestattet ist. Zusatzlich sollte das
Blattfedersystem an die héheren Verformungen ange-
passt werden. Aufgrund der groBBen Krafte und Verfor-
mungen, die bei einer HBU- und BO-Prifungen auftreten,
wird die Verwendung mindestens eines Kraftsensors mit
einer maximalen Nennkraft von 2500 N empfohlen. Bei
dem Blattfedersystem mussen die beiden Stahlblattfe-
dern durch Lésen der Uberwurfmutter mit einem Spe-
zialschlUssel geldst werden. Diese Schritte kdnnen vom
Anwender innerhalb weniger Minuten durchgefihrt
werden. Die HBU- und BO-Prifung ist in den folgenden
Normen definiert: ASTM D623, ISO 4666/3, ISO 4666/4
und JIS K 6265. Die Probendimensionen sollen Zylindern
mit einem Durchmesser von 17.8 mm und 25 mm Hdhe
entsprechen.

Comments

Laboratory [NCE Anla:

op: NGB Ahlden: DMA 523 Eplexar 4000 N ime 202503312142

Reference / sample |SBR Reference

Project |Flexometer test

Sample Holder & Sample Geometry
Sample hader 0c: Flex Comression v i v
ro: mm* Diampter

[ Bxpert data evaluation settings

Data Evaluation
Evaluation type Materal v DiNformula Lm /A0

Result type [Modulus v Harmonics used for measurem. |1

Sweep Parameter: Time
Measurement Duration [ 1500 s stepwidtn 500

00 2500 5000 7500 0000 12500 15000

Temperature, Humidity

Static Load 2 Expetioad setings Dynamic Load
Contattorcetype Force v " Dymamicioad type stain v

Staticload type Stress v

Static Load Limitat

.13

Pulse Form [] Enable non-sine-wave pulse form

Digital Output ] Enable digital output

2 Ubersicht der Messparameter im Expertenmodus fiir eine konventio-
nelle HBU-Prifung mit dem NETZSCH DMA 523 Eplexor®.
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Neben den Ergebnissen aus konventionellen Flexome-
terversuchen, wie der zeitlichen Temperaturentwicklung
und dem Warmestau, geben Flexometerversuche mit
dem NETZSCH DMA 523 Eplexor® auch Aufschluss Uber
die viskoelastischen Eigenschaften Speichermodul (E'),
Verlustmodul (E") und Verlustfaktor (tan ).

Im Folgenden werden die typischen Parameter fir HBU-
und BO-Versuche zusammengefasst:

m Heat Build-Up-Tests

Flr HBU-Tests wird in den Normen ASTM D623 und ISO
4666-3/I1SO 4666-4 eine dynamische Amplitude von
2,225 mm, 2,855 mm oder 3,175 mm empfohlen. In den
meisten Fallen wird die Option mit 2,225 mm gewahlt.
Die statische Spannung betragt 1 MPa. Die Messungen
kénnen bei Raumtemperatur oder bei 50 °C bzw. 100 °C
durchgefihrt werden. Die beiden letzteren Temperatu-
ren werden von den Normen empfohlen.

Die Genauigkeit der Flexometer-Einrichtung wird, wie in
der Norm beschrieben, mit Hilfe einer Styrol-Butadien-
Kautschuk-(SBR)-Probe mit bekannter Zusammenset-
zung Uberprift. Der Temperaturanstieg sollte 26,7 °C +
1,1 °C betragen, nachdem ein HBU-Test bei 30 Hz fur 25
Minuten bei einer Umgebungstemperatur von 100 °C
durchgefihrt wurde.

m Blow-Out-Tests

BO-Tests werden ahnlich wie HBU-Prifungen durchge-
fuhrt. Der Hauptunterschied besteht darin, dass erhohte
Lasten auf den Probekérper aufgebracht werden. So
wird anstelle einer statischen Spannung von 1 MPa eine
statische Spannung von 2 MPa verwendet. Ebenso wird
die dynamische Verformungsamplitude auf 3,125 mm
erhoht. Die Frequenz bleibt gegentber den HBU-Versu-
chen unverandert.

Bitte beachten Sie, dass je nach Steifigkeit des Gummi-
materials eine Abweichung von den in der Norm vorge-
schlagenen Messparameter erforderlich sein kann. Der
NETZSCH DMA 523 Eplexor® bietet volle Flexibilitat far
DMA-Prifgerate.

Da die Statik spannungsgesteuert ist, ist eine zuverlas-
sige Messung des Durchmessers der Gummiprobe mit
einem Messschieber erforderlich. Die Messparameter
werden in die vorkonfigurierten Vorlagen-Datei einge-
geben. Bei einer HBU-Prifung muss der Benutzer nur die
wichtigsten Einstellungen, wie den Probendurchmesser,
anpassen.
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Heat Build-Up- und Blow-Out-Testing

Anhand von Gummiproben werden die typische Vor-
gehensweise und die Bandbreite der Flexometer-Prif-
moglichkeiten mit dem NETZSCH DMA 523 Eplexor®
veranschaulicht.

a. Uberpriifung der Temperaturmessgenauigkeit
mit SBR Referenzproben

Die Genauigkeit des Flexometer-Probenhalters wird, wie
bereits erwahnt, mit einer SBR-Referenzprobe bestatigt.
In Abbildung 3 ist der Temperaturanstieg fur zwei ver-
schiedene SBR-Referenzproben dargestellt. Beide Pro-
ben weisen ein hohes MaR an Reproduzierbarkeit auf
und liegen innerhalb der in der Norm ASTM D623 fest-
gelegten Temperaturtoleranz.
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3 Temperaturanstieg in Abhangigkeit von der Zeit wéhrend des HBU-
Versuchs. Die beiden unterschiedlichen SBR-Referenzproben sind in
Schwarz bzw. Rot dargestellt.
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b. Heat Build-Up- und Blow-Out-Tests an einer
Weichgummiprobe

Nach der Uberpriifung der Genauigkeit der Temperatur-
messung mit dem Flexometer-Probenhalter, wurden die
Gummiproben zunachst mit den fur die HBU-Prifung
festgelegten Messparametern untersucht. Die Ergeb-
nisse sind in Abbildung 4 dargestellt.

Die Temperatur steigt nach 25 Minuten um etwa 36 °C
an. DarUlber hinaus sind bei allen drei untersuchten Pro-
ben in den Temperaturkurven zwei unterschiedliche
Bereiche erkennbar. Der erste Bereich erstreckt sich bis
ca. 10 Minuten. Nach diesem Bereich erhéht sich die
Temperatur erneut, bis sie sich schlieBlich gegen Ende
des HBU-Experiments auf einem Plateauwert einpendelt.

Interessanterweise treten der Temperaturanstieg und
der Anstieg von tan & nahezu gleichzeitig auf. Es ist wich-
tig zu betonen, dass der Verlustfaktor eher die tempera-
turbedingten Anderungen der Ddmpfung des gesamten
Probenvolumens widerspiegelt. Der Temperaturanstieg
wird dagegen nur an der Oberseite der Gummiproben
gemessen.
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g Temperaturanstieg und Verlustfaktor in Abhangigkeit von der Zeit
wahrend des HBU-Versuchs (statische Spannung von 1 MPa, dynami-
sche Verformungsamplitude von 2,225 mm) der untersuchten Gummi-
probe. Die drei verschiedenen Proben sind gemaR der Legende farb-
lich gekennzeichnet. Der Temperaturanstieg AT2 ist dargestellt durch
Kreise und der Verlustfaktor tan & durch Sternsymbole.
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Tan 6 sinkt zunachst von seinem Anfangswert von ca.
0,15 aufgrund des Temperaturanstiegs innerhalb der
Probe. Eine Abnahme des Verlustfaktors deutet auf
ein héheres Mal3 an elastischer Probenantwort auf die
gesamte, auf die Probe ausgelbte mechanische Arbeit
hin. Nach Erreichen eines Minimums von ungeféhr 0,10
nach 5 bis 6 Minuten steigt tan 6 allmahlich wieder an
und erreicht nach einer Messzeit von 18 bis 19 Minu-
ten ein neues lokales Maximum von 0,12. Ausgehend
von der nach der Messung durchgefihrten Inspektion
des in Abbildung 5 dargestellten Probenquerschnitts
wird angenommen, dass der Anstieg des Verlustfaktors
auf die Bildung von Hohlrdumen im Zentrum der Probe
zurlckzufuahren ist. Diese Beeintréachtigung der Probe
ermoglicht eine starkere Durchbiegung, was zu einer
scheinbaren Erhéhung des Verlustfaktors flhrt. Dieser
Effekt ist jedoch nicht materialimmanent.

Eine erhohte dynamisch-mechanische Belastung fuhrt
zu einem schnelleren Temperaturanstieg. Die Ergeb-
nisse dieser HBU-Tests sind in Abbildung 6 dargestellt. In
dieser Abbildung steigt die Temperatur mit der Zeit fast
linear an. Gegen Ende der BO-Tests verlangsamt sich der
Temperaturanstieg jedoch, was schlielich zum Bruch
der Gummiproben durch plotzliches Aufplatzen fahrt.
Die hochste aufgezeichnete Oberflachentemperatur vor
dem Bruch betragt 54 °C.

5 Nach den HBU-Experimenten wiesen die Gummiproben eine deutliche
thermische Verfestigung auf. AuBerdem waren Hohlrdume in der
Mitte der Proben deutlich erkennbar.

Die zeitliche Entwicklung von tan & zeigt ahnliche Merk-
male wie bei den HBU-Versuchen. In diesem Fall erfolgt
der Anstieg des Verlustfaktors auf kirzeren Zeitskalen,
da die hohere mechanische Arbeit, die auf die Proben
ausgelbt wird, zu einer friheren Bildung der Hohlraume
fuhrt

Zuséatzliche Informationen koénnen durch Verwen-
dung des vertikalen Nadel-Thermoelements gewon-
nen werden. Wird es flr eine Messung mit diesem
Flexometer-Probenhalter aktiviert (siehe Abbildung 1c¢),
erfasst es einen einzelnen Temperaturpunkt nach der
HBU-Messung.
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6 Temperaturanstieg und Verlustfaktor in Abhangigkeit von der Zeit wéahrend des BO-Experiments (statische
Belastung von 2 MPa, dynamische Deformationsamplitude von 3,125 mm) der untersuchten Weichgummi-
probe. Die drei verschiedenen Proben sind gemaf der Legende farblich gekennzeichnet. Dargestellt sind der

Temperaturanstieg AT2 (Kreise) und der Verlustfaktor tan & (Sternsymbole).
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c¢. Heat Build-Up-Test an einer Hartgummiprobe

Reicht dieser einzelne Messpunkt nicht aus, kann auch
ein horizontales Nadelthermoelement manuell in die
Probenmitte eingefuhrt werden, wie in Abbildung 1b
dargestellt. Diese Konfiguration ermdglicht die Beob-
achtung der Temperatur wahrend der gesamten HBU-
Messung. Die Ergebnisse der Messanordnung mit
horizontalem Nadelthermoelement sind in Abbildung 7
dargestellt.

Deutlich zu erkennen ist, dass die Temperatur in der
Probenmitte (~68 °C) deutlich hoher ist als an der Pro-
benoberflache (~20 °C). Um die genaue Temperatur zu
ermitteln, bei der das Material aufplatzt, sollte daher ein
horizontales Nadelthermoelement eingesetzt werden.

Seine Verwendung hat jedoch einen gewissen Nach-
teil, auf den in der Schlussfolgerung eingegangen wird.
AuBerdem ist zu erkennen, dass der Anstieg von tan &
(obwohlinvertiert) der Steigung des Temperaturanstiegs
in der Probenmitte dhnelt. Dies unterstreicht, dass die
Oberflachentemperatur nicht ausreicht, um die Ande-
rungen der viskoelastischen Eigenschaften des gesam-
ten Probenvolumens zu beschreiben, was tan & jedoch
zu leistet vermag.

Die Temperatur des vertikalen Nadelthermoelements,
das nach Abschluss der HBU-Messung eingefuhrt wird,
stimmt gut mit der ermittelten Temperatur in der Probe
Uberein. Zu berlcksichtigen ist jedoch, dass eine gewisse
Verzdégerung auftritt, wahrend der die Probentempera-
tur in der Mitte um mehr als 10 °C abnimmt.
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7 Temperaturanstieg und Verlustfaktor tan & in Abhangigkeit von der Zeit wahrend des BO- Experiments der untersuchten Hartgum-

miprobe. Der zeitliche Verlauf der Oberflachentemperatur und der
dargestellt
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Temperatur in der Probenmitte ist durch Kreise bzw. Sterne
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Relevanz des Druckverformungsrests der Probe bei
Heat Build-Up- Experimenten

Mit der NETZSCH DMA 523 ist auch die gleichzeitige
Messung des Druckverformungsrestes der Probe (der
bleibenden Probendeformation) wahrend des gesamten
HBU-Versuchs mdglich. Dadurch lassen sich Rickschlisse
auf die Formstabilitdt von Gummimaterialen bei starker
dynamischer Belastung ziehen. So sollten beispielsweise
Panzerkettenbeldage moglichst in ihrer urspriinglichen
Form bleiben, um ihre Funktionalitdt zu gewahrleisten.
Der Druckverformungsrest der Probe infolge Warme-
einwirkung wird relativ zur Probenlange gemessen, die
fur den ersten Messpunkt zu Beginn des dynamischen
Abschnitts des HBU-Versuchs, d. h. nach dem Ende der
Haltezeit, ermittelt wurde.

In Abbildung 8 sind die bleibende Probendeformation
und der Temperaturanstieg von einer SBR-Referenz-
probe dargestellt. In den ersten funf Minuten dominiert
die Probenausdehnung, da die Probentemperatur Gber
das gesamte Probenvolumen in diesem Zeitabschnitt
am schnellsten ansteigt. Erst wenn sich der Temperatur-
anstieg verlangsamt, beginnt sich die Probenldnge zu
verklrzen. Nachdem sich die Probe bis zur 5-Minuten-
Marke um etwa 1 % ausgedehnt hat, wird diese Ausdeh-
nung durch die Abnahme der Probenlange kompensiert.
Letztere wird durch die starke dynamische Belastung der
SBR-Probe verursacht.
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Anderung der Probenlidnge und entsprechender Anstieg der Oberflichentemperatur AT2 in Abhéngigkeit von der Zeit.
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Fazit

Der NETZSCH DMA 523 Eplexor® bietet einen einfa-
chen Zugang zur Flexometerprifung von Gummi-
materialien und vielem mehr. Er erfasst Daten zur
Temperaturentwicklung von Elastomerproben sowie zu
deren viskoelastischen Eigenschaften und liefert damit
alle notwendigen Informationen, um langlebigere Gum-
miprodukte zu entwickeln, die auch hohen Belastungen
im Betrieb standhalten. Zudem kann die Formstabilitat
von Gummiproben anhand der wahrend des HBU-Ver-
suchs festgestellten thermischen Verformung gemessen
werden.

Die Auswahl des Gerats bringt jedoch bestimmte Vor-
und Nachteile in Bezug auf seine Anwendung mit sich:

m Der Basisprobenhalter des Flexometers ist so konzi-
piert, dass er die Oberflachentemperatur wahrend der
gesamten HBU- und BO-Versuche erfasst. Dies kann fir
Elastomermischungen mit ausgepragten thermischen
Degradationseigenschaften ausreichend sein, jedoch
zeigen moglicherweise bestimmte unterschiedliche
Mischungen keinen Unterschied in ihrem Anstieg der
Oberflachentemperatur wahrend der Messung.

m NETZSCH bietet zwei Losungen, um mehr Informati-
onen aus dem Inneren der Elastomermischungen zu
erhalten: Einerseits den Flexometer-Probenhalter mit
vertikalem Nadel-Thermoelement und andererseits das
horizontale Nadel-Thermoelement, das als Zusatz zum
Basis-Probenhalter des Flexometers verwendet werden
kann.

= Die erste Option dient dazu, nach Abschluss der HBU-
Messung lediglich einen einzigen Temperaturmes-
spunkt zu erfassen. Im Gegensatz zum manuell ein-
gefihrten horizontalen Nadelthermoelement erfolgt
dieser Vorgang automatisch. Dadurch wird der Bedie-
nungsaufwand zwischen den Messungen reduziert
und somit die Effizienz und Konsistenz erhoht.
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= Ein horizontales Nadelthermoelement ermaoglicht
die Temperaturmessung in der Probenmitte wahrend
der gesamten Messdauer. Dieses Zusatzgerdt muss
jedoch vor dem Experiment manuell eingesetzt wer-
den. Das Einsetzen des Thermoelements kann die Pro-
benstruktur schwachen, da dabei ein Riss in das Mate-
rial eingebracht wird. Dies kann die Genauigkeit der
gemessenen viskoelastischen Eigenschaften beein-
trachtigen. DarUber hinaus kann es die Bildung von
Hohlrdumen in der Mitte der Probe beeinflussen, da
das entstehende Gasgemisch entlang des Nadelther-
moelements leicht an die Oberflache diffundieren
kann. Das grundlegende Ziel von HBU- oder BO-Mes-
sungen ist jedoch die Untersuchung einer struktu-
rell makellosen Probe. Daher sollte dieses Zusatzmo-
dul ausschlieBlich als Hilfsmittel fir Simulationen der
Warmeentwicklung verwendet werden und nicht als
Ersatz fir herkémmliche HBU- und BO-Experimente
mit unberihrten Proben. Zu beachten ist, dass die Rei-
bung zwischen Thermoelement und Probe sowie die
Rolle des Thermoelements bei der Warmeableitung
vom Probenkern nach auBen Einflussfaktoren bei Ver-
wendung dieser Zusatzfunktion sind.
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