Hinweise zur Methodenentwicklung fur
DMA-Messungen in 3-Punkt-Biegung

Dr. Markus Schubnell

In der 3-Punkt-Biegung ist in der Messmethode neben den maximalen Weg- und Kraftamplituden auch eine
Offset-Kraft zu spezifizieren. In diesem Beitrag zeigen wir ein mdgliches Vorgehen zur Bestimmung der Off-
set-Kraft und der anderen Messparameter. Auch schiitzen wir die Unsicherheit der in der 3-Punkt-Biegung

resultierenden Modulwerte ab.

Einleitung

Keramiken, Metalle und Verbundwerk-
stoffe werden in der DMA meistens in
3-Punkt-Biegung (vgl. auch mit Abbil-
dung 1) gemessen. Dabei wird die Probe
nicht geklemmt, sondern lediglich durch
eine an die Probe angelegte Vorkraft in
der Einspannvorrichtung gehalten. Diese
Vorkraft muss mindestens der Kraftamp-
litude entsprechen, mit der die Probe be-
aufschlagt wird, sonst verliert die Probe
den Kontakt zur Einspannvorrichtung.
Die Vorkraft wird bei 3-Punkt-Biegemes-
sungen in der Regel als , Konstantstrom-
Offset” bereit gestellt (Einzelheiten siehe
im nichsten Abschnitt).

In diesem Beitrag sind Hinweise zur Be-
stimmung von sinnvollen Messparame-
tern fiir Experimente in 3-Punkt-Biegung
zusammengefasst. Ebenso wird versucht,
die Unsicherheit der in 3-Punkt-Biegung
gemessenen Modulwerte abzuschitzen.

Die verschiedenen Offset-
Kontroll-Modi in der DMA861¢

Offset-Kontroll-Modus
«Konstantstrom-Offset”

Im Offset-Kontroll-Modus ,, Konstant-
strom-Offset” wird vom Kraftgenerator
zusitzlich zur dynamischen Kraft mit
der Amplitude F, eine konstante Vorkraft,
F. erzeugt. Der Kraftgenerator koppelt
die erzeugte Kraft tiber eine Membran an
die Probe an. Membran und Probe (mit
Probenhalter und Gestinge) sind paral-
lel geschaltet. Ein Teil von F,, wird also
zur Deformation der Membran bend-
tigt. Wenn die Steifigkeit der Probe 2- bis
3-mal grosser ist als die Steifigkeit der
Membran, dann liegt praktisch die ge-
samte vom Motor erzeugte Vorkraft F,
auch an der Probe an.

Die Steifigkeit der Membran wird wih-
rend der mechanischen Justierung des
Gerites bestimmt und betrigt typisch
~6 N/mm fiir den 40 N Kraftgenera-
tor, und ~3 N/mm fiir den 12 bzw. 18 N
Kraftgenerator. Das bedeutet, dass ab ei-
ner Probensteifigkeit von etwa 12 N/mm
und grosser die gesamte Vorkraft an der
Probe anliegt.

Ist die Probensteifigkeit etwa so gross wie
die der Membran des Kraftgenerators,
verringert sich die Vorkraft, die tatsich-
lich auf die Probe wirkt, um die Half-
te. Bei noch weicheren Proben wird sie
entsprechend kleiner. Dieser Effekt kann
teilweise ausgenutzt werden, wenn die
Probe beim iiberschreiten des Glasiiber-
gangs weich wird. Es wird dann die tat-
sdchlich wirkende Vorkraft reduziert und
so die Vordeformation der Probe verrin-
gert, wodurch ein messen von weicheren
Proben iiberhaupt erst ermdglicht wird.

Die Messkurve , Force Offset”, die im Aus-
wertefenster dargestellt werden kann, ist
die tatsdchlich an der Probe anliegende
statische Vorkraft. Der Konstantstrom-
Offset Modus wird vor allem bei Experi-
menten in 3-Punkt-Biegung verwendet.

Bei hinreichend steifen Proben (iiber
12 N/mm) entspricht die eingestellte
Kraft der auf die Probe wirkenden Vor-
kraft.

Die Kraftamplitude wird nicht von der
Membran beeinflusst, da sie mittels des
Kraftsensors gegebenenfalls geregelt
wird.

Die Probensteifigkeit S, berechnet sich
nach
E

S g (1)
aus dem Modul der Probe E und dem
Geometriefaktor g. Fiir eine quaderfor-
mige Probe ist der Geometriefaktor bei
3-Punkt-Biegung

13
4-b-h
Hier bedeuten 1, b und h die Abmes-

sungen der Probe (I = Einspannlinge,
b = Breite, h = Dicke).

g= 2

Offset-Kontroll-Modus
~Autooffset”

Im Autooffset-Modus wird zunichst die
Vorspannung gesucht, mit der die Pro-
be wihrend einer Messung gerade noch
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Abbildung 1:

Bei der 3-Punki-
Biegung wird die
Probe durch die
Vorkraft Fs in der
Einspannvorrich-
tung ,gehalten”.
Ohne Vorspannung
(oben) liegt an der
Probe zeitweise
keine Kraft an. Erst
mit einer Offset-
Kraft Fs > Fp wird
die Probe stdndig
in der Einspannvor-
richtung gehalten
(unfen).
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Tabelle 1:
Steifigkeit der
3-Punki-Biege-
einrichtung fur
verschiedene

Einspannldngen
(typische Werte).

gehalten wird (Autooffset = 100 %; dies
entspricht der Bedingung F, = F, (siehe
auch Abbildung 1)). Die tatsichlich an-
zulegende Vorspannung wird anschlies-
send in Einheiten dieser minimalen Vor-
spannung ausgedriickt. Die Bestimmung
der Vorspannung im Autooffset-Modus
erfolgt demzufolge in einem iterativen
Verfahren, was gegeniiber dem Konstant-
strom-Modus die fiir die Messung eines
Modulwerts benétigte Zeit etwas verlin-
gert. Der Vorteil des Autooffset-Modus
liegt darin, dass die Vorspannung an die
sich mit der Temperatur indernde Pro-
bensteifigkeit kontrolliert angepasst wird.
Der Autooffset-Modus wird vor allem bei
~weichen“ Proben verwendet, die in Zug
gemessen werden. Typische Werte sind
120 %—180 %.

Beispiel: Autooffset = 150 %;

Annahme: fiir eine Deformationsamp-
litude von 100 pm wird eine Kraft von
0.5 N bendtigt — die Autooffset-Kraft
betrdgt 150 % x 0.5 N = 0.75 N.

Bestimmung der Messpara-
meter fiir 3-Punki-Biegemes-
sungen

Bemerkungen zur Probengeo-
metrie

Bei 3-Punkt-Biegemessungen miissen
in der Messmethode die maximale We-
gamplitude, die maximale Kraftampli-
tude und die anzulegende Vorspannung
spezifiziert werden. Um diesbeziiglich
verniinftige Werte zu bestimmen, muss
die Steifigkeit der zu vermessenden Pro-
be abgeschitzt werden. Die Steifigkeit
einer Probe ist nach Gleichung (1) und
(2) durch die Probengeometrie und den
Modul der Probe bestimmt.

Die Probensteifigkeit sollte mindestens
5-mal kleiner sein als die Probenhalter-
steifigkeit.

Einspannl@nge in mm

Bei der 3-Punkt-Biegeeinrichtung ist die
Probenhaltersteifigkeit abhingig von
der Einspannlinge. Typische Werte fiir
die Probenhaltersteifigkeit der 3-Punkt-
Biegeeinrichtung in der DMA861° sind in
Tabelle 1 dargestellt.

Stellt man fest, dass die Probensteifig-
keit weniger als 5-mal kleiner ist als
die Probenhaltersteifigkeit, werden die
Messergebnisse zunehmend unsicher. In
diesem Fall sollte durch eine Anderung
der Probengeometrie die Probensteifig-
keit reduziert werden. (Das geschieht in
3-Punkt-Biegung am einfachsten durch
eine grossere Einspannlidnge.)

Hat man sich gemiss obigem Kriteri-
um fiir eine geeignete Probengeometrie
entschieden, geht es in einem néchsten
Schritt um die Bestimmung der eingangs
erwihnten Methodenparameter. Ein dazu
geeignetes Vorgehen ist im Folgenden am
Beispiel einer Probe aus glasfaserver-
stirktem Epoxidharz (Leiterplatte) illus-
triert.

Beispiel: Bestimmung der
Methodenparameter fiir eine

DMA Messung einer Leiterplatte
Der Modul dieses Materials betrdgt ty-
pisch etwa 25 GPa. Die Probengrésse be-
trug 100 x 7.51 x 1.51 mm.

Es wurde fiir simtliche hier beschrie-
benen Messungen immer die gleiche Pro-
be verwendet.

Die Messungen wurden mit einer DMA/
SDTA861¢ (40 N Kraftgenerator) ge-
macht. Simtliche Experimente wurden
bei Raumtemperatur durchgefiihrt. Die
Frequenz betrug 1 Hz.

Wir entschieden uns, die Messungen

bei einer Einspannlinge von 50 mm
durchzuftihren. Damit betrigt die Pro-

Probenhaltersteifigkeit in N/mm
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4094
2730
2464
2391
2181
1721

bensteifigkeit 20.7 N/mm, was weit
unterhalb der Probenhaltersteifigkeit
(= 2464 N/mm) liegt.

Dann wurde untersucht, wie sich unter-
schiedliche Wegamplituden und Vorspan-
nungen auf die Messergebnisse auswir-
ken. Dazu wurden Methoden erstellt, in
denen fiir eine bestimmte Wegamplitude
die Vorspannung nach jeweils 4 Minuten
erhéht wurde. Die Kraftamplitude wur-
de auf einen unrealistisch hohen Wert
(20 N) gesetzt. Dadurch wird das Experi-
ment durch die vorgegebene Wegamplitu-
de kontrolliert.

In Abbildung 2 sind Ergebnisse derartiger
Messungen fiir Wegamplituden von 80
und 120 pm dargestellt.

Die gewdhlte Wegamplitude kann erst
angelegt werden, wenn eine ausreichende
Vorspannung an der Probe anliegt. Bei
einer Wegamplitude von 80 pm ist dies
ab etwa 2 N der Fall, bei 120 pm ab etwa
4N.

Die Abbildung zeigt eine scheinbare (ge-
ringe) Abhingigkeit von E” und tan &
von der Vorspannung. Ursache fiir die-
se scheinbare Abhingigkeit von E” und
tan § ist die Ankopplung der Probe an
die Einspannvorrichtung. Damit ein
guter Kontakt der Probe zur Einspann-
vorrichtung entsteht, sind insbesondere
bei Proben mit einer rauhen Oberfldche
hohe Vorspannungen erforderlich. Unter
optimalen Messbedingungen sollte tan &
moglichst klein und unabhzngig von der
Wegamplitude sein. Ebenso sollte der Mo-
dul unter optimalen Messbedingungen
moglichst gross und unabhingig von
den Parametern der Messmethode sein.
Im Beispiel ist dies bei Vorspannungen
ab etwa 6 N der Fall. Geht es also da-
rum, den Modul dieser Leiterplatte bei
Raumtemperatur zu bestimmen, so sind
beispielsweise ein Konstantstrom-Offset
von 14 N und eine Wegamplitude von
80 pm mogliche Parameter fiir die Mess-
methode.

Wihrend einem temperaturabhingigen
DMA-Experiment wird der Modul des
Materials wihrend des Aufheizens klei-
ner. Fiir die hier untersuchte Leiterplat-
te betrdgt der Modul nach der Glasum-
wandlung, die bei etwa 90 °C liegt, noch
etwa 8 GPa. Mit einer hohen Offsetkraft



F.. = 14 N wiirde die Probe nach der
Glasumwandlung wegen der reduzierten
Steifigkeit um etwa 1.1 mm vordefor-
miert. Diese Vordeformation ist viel zu
gross, das Material unndtig belastet. Aus
diesem Grund sollten fiir diese Probe le-
diglich 6 N als Konstantstrom-Offset ver-
wendet werden.

Auch bei 6 N Konstantstrom-Offset resul-
tiert im Gummizustand eine Vordefor-
mation von etwa 475 pm. Zu dieser sta-
tischen Vordeformation kommt noch die
dynamische Deformation hinzu. In dem
Zusammenhang stellt sich die Frage, ob
damit der Linearitdtsbereich der Probe
nicht iiberschritten wird. Um das zu be-
antworten, muss die Dehnung der Probe
abgeschitzt werden.

In der 3-Punkt-Biegung ldsst sich die
Dehnung, €, gemiiss

S B 0 U
2 E-b-h

abschitzen. Hier bedeutet F die Sum-
me der an die Probe angelegten Krifte
(statische Vorkraft, F,, plus dynamische
Kraftamplitude, F,), | die Einspannlidn-
ge, E” der Modul des Probenmaterials,
b die Probenbreite, und h die Proben-
dicke. Fiir die untersuchte PCB-Probe
(1 =50mm, b =751 mm, h = 1.51 mm)
wird die Dehnung im Glas (E” = 25 GPa)
etwa 0.1 % und im Gummiplateau
(E" = 8 GPa) etwa 0.26 % (Annahmen:
F.. = 6 N, Wegamplitude = 80 pm, d.h.
die dynamische Kraftamplitude betrigt
etwa 1.6 N im Glaszustand und 0.5 N im
Gummizustand).

3)

Abschiitzung der Unsicherheit

der Modulwerte

Die Unsicherheit der gemessenen Modul-

werte in 3-Punkt-Biegung ist im Wesent-

lichen bedingt durch

e Unsicherheiten beziiglich der
Probengeometrie

e Ankopplung der Probe an die
Einspannvorrichtung (scheinbare
Abhzngigkeit des Moduls von den
Methodenparametern)

e Einspannen der Probe

e Reproduzierbarkeit der Messung

Im Folgenden wird versucht, die einzel-

nen Beitrige fir die hier untersuchte

Probe abzuschitzen und daraus eine Ge-
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bEMO Version

samtunsicherheit fiir den Modulwert im
Glas zu bestimmen.

Probengeometrie

Sind die Unsicherheiten bei der Be-
stimmung der Abmessungen der Probe
bekannt, so lisst sich die relative Stan-
dardabweichung des Geometriefaktors
gemass

sg[%] =

2 2
Al A ] 009
(o] (e @

berechnen. Hier bedeuten A, und A, die
Unsicherheiten der Breite b und der Dicke
h der Probe. Die Unsicherheit, die sich
aus der Unsicherheit der Einspannlin-
ge ergibt, ist vernachldssigbar (Grund: b
und h sind typisch mindestens etwa 10-
mal kleiner als die Einspannlinge).

Die Unsicherheiten beziiglich Breite und
Dicke stammen vor allem aus den Ab-
weichungen der tatsidchlichen Proben-
geometrie von einer angenommenen,
idealen Probengeometrie (in der Regel
Quader). Sie sind entsprechend schwierig
zu quantifizieren. Fiir die hier vermes-
sene Leiterplatte nehmen wir fiir A, und
Ay, Werte von je 0.05 mm an (diese Werte
sind aus unserer Erfahrung bereits aus-
gezeichnet). Fiir unsere Probe ergibt sich
damit eine relative Standardabweichung
fiir den Geometriefaktor von s, = 10 %.
Dies entspricht ebenfalls der relativen
Standardabweichung des Moduls. Bei
einem Modul von 25 GPa ergibt diese
eine Standardabweichung von 2.5 GPa.

STAR" SW .10 T8IT10

Zu beachten ist, dass der Fehler fiir den
Geometriefaktor hauptsichlich aus der
Unsicherheit beziiglich der Probendicke
stammt.

Ankopplung der Probe an die
Einspannvorrichtung

Diese Unsicherheit ist schwierig zu be-
stimmen, weil die Messbedingungen
(Wegamplitude, Vorspannung) sich in
systematischer Weise auf die Messergeb-
nisse auswirken.

Gehen wir davon aus, dass die Probe un-
ter ,,guten” Bedingungen gemessen wird
(im Beispiel mit einer Wegamplitude von
z.B. 80 pm und einer Vorspannung von
F,. = 6 N), so diirfte die Unsicherheit
(Standardabweichung) des Modulwerts
etwa 0.9 GPa betragen (Schitzwert, ent-
spricht der halben Spannweite der Seg-
mentmodulwerte fiir die Wegamplitude
von 80 pm ((= blaue Kurve) aus Abbil-
dung 2).

Einspannen der Probe

Dieser Einfluss kann relativ einfach
abgeschitzt werden, indem eine Reihe
von Messungen durchgefiihrt werden,
bei denen die Probe immer wieder neu
eingebaut und jeweils mit der gleichen
Messmethode vermessen wird.

Im Fall unserer Leiterplatte haben wir
auf Grund von 10 Messungen eine Stan-
dardabweichung von 0.4 GPa ermittelt.
Dabei wurde die Probe mit Absicht auch
nicht mittig in die Einspannvorrichtung
eingebaut. Die auf diese Weise ermittelte
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Abbildung 2:

Modul E’, tan & und
an der Probe anlie-
gende Vorspannung
(Offset Force, Fg)
bei Wegamplitu-
den von 80 und
120 pm. Die Werte
flr den in den
Messsegmenten
spezifizierten Kon-
stantstrom-Offset
sind ebenfalls an-
gegeben. Die Kurve
flr die Vorspan-
nung ist fur beide
Wegamplituden die
gleiche.
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Tabelle 2:
Standardabwei-
chungen fir
verschiedene Un-
sicherheitskompo-
nenten bei 3-Punki-
Biegemessungen.

Abbildung 3:
Erstellen einer
DMA-Methode zur
Abschdtzung des
optimalen Konstant-
strom-Offsefs.

Standardabweichung von 0.4 GPa ist des-
halb eher zu gross. Die Grosse der Stan-
dardabweichung zeigt aber auch, dass
das eigentliche Einspannen der Probe in
den 3-Punkt-Biegehalter fiir die Qualitit
der Messwerte nicht so wichtig ist.

Reproduzierbarkeit der
Messungen

Die Reproduzierbarkeit kann als Stan-
dardabweichung aus den Modulwerten
abgeschitzt werden, die unter isothermen
Messbedingungen gemessen wurden. Fiir
unsere Probe haben wir dafiir einen Wert
von 0.04 GPa gefunden. Dieser kleine
Wert belegt die Leistungsfihigkeit der
DMA/SDTA861¢ beziiglich der Reprodu-
zierbarkeit von DMA-Messungen.

Gesamtunsicherheit

Die verschiedenen Unsicherheitskompo-
nenten fiir den Modul im Glas (hier etwa
25 GPa) sind fiir die vermessene Probe in
Tabelle 2 zusammengefasst. Die Angaben
beziehen sich dabei auf eine bestimmte
Probe bei einer bestimmten Temperatur
(Leiterplatte bei Raumtemperatur (Modul
etwa 25 GPa), Einspannldnge: 50 mm,
Breite: 7.51 mm, Dicke: 1.51 mm).

Die Tabelle zeigt, dass die Unsicherheit
bei der Bestimmung des Moduls bei 3-

Punkt-Biegemessungen vor allem durch
die Probengeometrie (insbesondere die
Probendicke) bedingt ist. Die Unsicher-
heit, die sich aus der Leistungsfihigkeit
des Gerits ergibt, ist demgegeniiber ver-
nachléssigbar. Fiir die hier vermessene
Probe ergibt sich eine Gesamtunsicher-
heit von etwa 2.7 GPa oder 11 % (Stan-
dardabweichung).

Schlussfolgerungen und

Empfehlungen

1. Die optimale Wegamplitude liegt ty-
pisch zwischen etwa 20 pm (Proben
mit glatten, planen Oberfldchen, z.B.
Metalle) und 100 pm (Proben mit
rauhen Oberfldchen, z.B. Verbund-
werkstoffe, wie die hier vorliegende
Leiterplatte).

2. Der in der Messmethode spezifizierte
Konstantstrom-Offset, F., verteilt sich
auf die Membran und die Probe. Ist
die Probensteifigkeit grosser als etwa
12 N/mm, liegt F praktisch voll-
standig an der Probe an. Bei Proben,
deren Steifigkeit in der Gréssenord-
nung der Steifigkeit der Membran des
Kraftgenerators liegt, ist die Vorkraft,
welche tatsdchlich bei der Probe an-
kommt, etwa die Hilfte von F. Die
andere Hilfte wird zur Deformation

Unsicherheitsquelle Standardabweichung | Standardabweichung
in %

Probengeometrie 2.5 GPa 10.0 %
Ankopplung der Probe 0.9 GPa 3.6 %
(Messmethode)

Einspannen der Probe 0.4 GPa 1.6 %
Reproduzierbarkeit 0.04 GPa 0.2 %
(geratespezifisch)
{3} (METTLER) - STARe Method =10l x|
Ele Edt wiew Segment [Miscellaneous Ssttings Help

D= s@RR] -|=e 2@k L] 20
ThTechnigue [oma  v] SampleHolder [3-point Sending Clomp, stesl 7] Seament Tyme W|

°C 4 Alr Air Bir Alr

o mlfmin o milfmin 0 mifmin a mlfrin
304 Single 1.00 Hz Single 1.00 Hz Single 1.00 Hz Single 1.00 Hz

4 L00M /100000 umn, +1.50N | 1.00 N/ 1000.00 um, +3.00 M

1.00 N/ 1000.00 um, +6.00 M [1.00M/ 1000.00 um, +10.00 M

25
204

154

3 4

10 e

L I e o e B s o
0 1 2 3 4 5 i}

L B e e e L
7 8 9 10 11 12 mir

For Help, press Fl

|Arbeits-DB Markus Schubnell Baro: METTL Mot signed  [Samples: 721 I [ 4

12 | wmerner roLeno UserCom 2/2008

der Membran bendtigt. Bei tempera-
turabhingigen Messungen ist es unter
diesen Umstinden so, dass sich die
Vorkraft auf die Probe wihrend dem
Experiment automatisch an die Pro-
bensteifigkeit anpasst.

Fiir den Konstantstrom Offset Modus
sollte die Probensteifigkeit der Probe
idealerweise zwischen etwa 12 N/mm
und einem Fiinftel der Probenhalter-
steifigkeit (siehe Tabelle 1) liegen.

. Um den optimalen Konstantstrom-

Offset, F,., zu bestimmen, sollte ein
isothermes Vorexperiment (z.B. bei
Raumtemperatur) durchgefithrt wer-
den. Dabei wird unter konstanten dy-
namischen Messbedingen F, variiert.
Eine entsprechende Methode ist in Ab-
bildung 3 dargestellt. Je nach Steifig-
keit und Oberflichenbeschaffenheit
der Probe ist F., typisch etwa 2 bis 10-
mal grosser als die dynamische Kraft-
amplitude. Um diese unter Umstéin-
den relativ grosse statische Vorkraft
bereitstellen zu konnen, ist fiir die
3-Punkt-Biegung ein 40 N Kraftgene-
rator am besten geeignet. Zu beachten
ist, dass mit dem 40 N Kraftgenera-
tor statisch maximal etwa 25N als
Konstantstrom-Offset zur Verfiigung
stehen (die 40 N beziehen sich auf die
maximale dynamische Kraftamplitu-
de). Analog konnen mit dem 12 N und
18 N Kraftgenerator maximale Kon-
stantstrom-Offsets von etwa 8 N und
12 N angelegt werden.

. Qualititskriterium fiir optimale Para-

meter: moglichst kleine tan 3-Werte,
die unabhingig vom Konstantstrom-
Offset sind.

. Trotz unter Umstdnden deutlich sicht-

barer Vordeformation der Probe sind
die auftretenden Dehnungen im Pro-
millebereich.

. Die Genauigkeit, mit der Modulwerte

bestimmt werden konnen, ist vor
allem abhingig von der Genauigkeit,
mit der die Probengeometrie spezifi-
ziert werden kann. Auch bei geome-
trisch gut spezifizierten Probenkor-
pern (Standardabweichungen fiir
Einspannlinge, Breite und Dicke je
0,05 mm) ergeben sich bereits Stan-
dardabweichungen fiir den Modulwert
in der Gréssenordnung von 10 %.





