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kannt ist;

— einem Ofen (21) zum Verandern der Temperaturen einer
Probe (1) und der Bezugssubstanz (2); und mit

— einer Messeinrichtung zum Messen einer physikalischen
Eigenschaft, die Veranderungen in den Werten der physi-
kalischen Eigenschaft der Probe (1) und der Bezugssubs- 4 c
tanz (2) kontinuierlich messen kann, l ’ '
gekennzeichnet durch ) ’J
einen Bezugssubstanzeigenschaftswert/Tempera-

tur-Wandler (29) zum Umwandeln eines jeden Messwertes

der physikalischen Eigenschaft in einen zu dieser Zeit gul-

tigen Temperaturwert der Bezugssubstanz (2), wobei kon-

tinuierlich die Information Uber die Verdnderung der physi-

kalischen Eigenschaft der Bezugssubstanz (2) in ein Tem-

peraturdetektionssignal umgewandelt wird, das die Probe-

temperatur anzeigt.
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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfah-
ren zur genauen Temperaturmessung einer Probe
mit groBem Durchmesser und eine Vorrichtung zur
Durchfiihrung des Verfahrens. Im Einzelnen betrifft
die Erfindung eine Vorrichtung zur Thermoanalyse
und ein Thermoanalysenverfahren, um festzustellen,
wie sich die physikalischen Eigenschaften eines Ma-
terials mit der Temperatur andern. Die Erfindung be-
trifft insbesondere eine neue Verbesserung, um Unsi-
cherheiten bei der Temperaturmessung auszuschal-
ten, die beim Messen einer Probe mit groRen Ausma-
Ren unvermeidlich auftreten.

Stand der Technik

[0002] Die Druckschrift US 5,099,096 offenbart eine
Vorrichtung zur Thermoanalyse einer Probe, welche
mittels Mikrowellenenergie erhitzt wird. Die Vorrich-
tung umfasst hierfir eine Mikrowellenheizung zum
Aufheizen der Probe, ein Mikrowellen-kompatibles
Dilatometer zum Messen und Uberwachen einer Di-
mensionsveranderung der Probe bei dessen Erwar-
mung sowie eine Temperaturmesseinrichtung zum
Messen und Uberwachen der Probentemperatur. Bei
der bekannten Vorrichtung wird die Temperatur der
Probe direkt an der Probe abgenommen, indem die
Temperatur der Probe durch Temperatursensoren,
wie z.B. Thermoelemente oder Widerstandsthermo-
meter, die an die Probe benachbart angeordnet sind,
gemessen wird. Dieses weist jedoch den Nachteil
auf, dass die Probe unter Umstanden eine Tempera-
turverteilung aufweist, wodurch die Empfindlichkeit
der Temperaturmessung und im weiteren Sinne der
physikalischen Eigenschaft, die bei der Thermoana-
lyse bestimmt werden soll, deutlich herabgesetzt
wird.

[0003] Die Druckschriften DE 197 04 307 A1 und
US 3,263,484 offenbaren jeweils eine Vorrichtung zur
Ermittlung kalorimetrischer Eigenschaften einer Pro-
be mit einer Heizvorrichtung zum Aufheizen der Pro-
be und mit einem Temperaturfihler zum Ermitteln der
Temperatur der Probe. Bei den aus diesem Stand der
Technik bekannten Vorrichtungen ist zum Messen ei-
ner Umwandlungsenergie des weiteren eine Refe-
renzprobe vorgesehen, wobei die Probe und die Re-
ferenzprobe getrennt und unabhangig voneinander
mit Heizenergie versorgt werden. Hierbei ist sowohl
fur die Probe als auch fur die Referenzprobe ein Tem-
peraturfiihler vorgesehen. Die Probe und die Refe-
renzprobe werden wahrend des Messverfahrens so
aufgeheizt, dass ihre mittleren Temperaturen jeweils
einem vorgeschriebenen Temperaturprogramm fol-
gen. Aus dem Vergleich der Heizenergie, die einer-
seits der zu untersuchenden Probe und andererseits
der Referenzprobe zur Erzielung des gleichen Tem-
peraturverlaufs zugefiihrt werden, kann bei bekann-
ten Daten fir die Referenzprobe die Umwandlungse-
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nergie fir die Probe ermittelt werden. Im einzelnen
erfolgt auch bei diesem Stand der Technik die Tem-
peraturmessung der Probe direkt Giber das Anbringen
eines Temperatursensors an der Probe.

[0004] Die Druckschrift DE 36 03 220 C2 offenbart
ein Verformungsdilatometer fir Proben, wobei die
Vorrichtung eine Probe, einen Probenhalter sowie
eine Wegmesseinrichtung zur Aufnahme des Verfor-
mungswegs an zumindest einem der Deformations-
stempel aufweist. Bei der Dilatationsmessung wird
der Probe Warmeenergie zugefuhrt und abhangig
hiervor die mechanische Verformung der Probe be-
stimmt. Dabei ist es wichtig, die Temperatur der Pro-
be fortlaufend zu messen. Bei der aus dem Stand der
Technik bekannten Vorrichtung erfolgt die Tempera-
turmessung durch einen Temperatursensor, welcher
direkt auf die Probe aufgebracht ist. Auch hier treten
die bereits zuvor diskutierten Probleme auf.

[0005] Mit der Thermoanalyse werden die Verande-
rungen der physikalischen oder chemischen Eigen-
schaften eines Materials als Funktion der Temperatur
analysiert, und sie basiert auf der gleichzeitigen Mes-
sung der Temperatur und der physikalischen Eigen-
schaften des Materials. Abhangig von der Art der zu
messenden physikalischen Eigenschaften wurden
bis jetzt verschiedene thermoanalytische Verfahren
entwickelt, von denen die nachfolgend angegebenen
typische Verfahren sind, wobei das Verfahren und die
damit zu bestimmenden physikalischen Eigenschaf-
ten angegeben sind.

Differentialscanningkalorimetrie (DSC): differentieller
Warmeflufl

Thermogravimetrie (TG): Gewicht
Thermomechanische Analyse (TMA): Dimension
Dynamische thermomechanische Analyse (DMA):
Elastizitadtsmodul

Dielektrische Thermoanalyse (DETA): Dielektrizitats-
konstante

[0006] In diesen Thermoanalysen wurden die Tem-
peraturen der Probe durch Temperatursensoren, wie
z.B. Thermoelemente und Widerstandsthermometer,
die zu den Proben benachbart angeordnet sind, ge-
messen.

[0007] Um die Temperatur einer Probe genau zu
messen, soll eine Temperaturverteilung in der Probe
vermieden werden. In der Thermoanalyse ist es des-
halb aufgrund dieser Tatsache allgemeine Praxis, die
Messung durchzufiihren, indem man die Menge der
Probe so gering wie mdglich macht, solange die
Empfindlichkeit der Messung der physikalischen Ei-
genschaft nicht unzureichend wird. Das Verfahren
zur Verringerung der Probenmenge ist fur viele An-
wendungen wirkungsvoll, bei denen die Verteilung
der Bestandteile in einer Probe keine Probleme ver-
ursacht. Insbesondere bei der DSC und TG sind sig-
nifikante Resultate zu erhalten. Bei der DSC und TG
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wird aufRerdem die Temperaturverteilung unterdriickt,
indem man eine Probe in ein Gefall aus Aluminium
oder einem ahnlichen Material mit einer guten War-
meleitfahigkeit gibt. Zur Bestimmung der Temperatur
wird ein Temperatursensor, wie z.B. ein Thermoele-
ment, der in Kontakt mit einem Probengefal® steht,
verwendet.

[0008] In der DSC und TG ist es deshalb mdglich,
durch eine Verringerung der Probenmenge leicht drei
Ziele zu erreichen, namlich eine homogene Erhitzung
der Probe durch ein Gefald mit guter Warmeleitfahig-
keit, und einen Kontakt zwischen der Probe und dem
Temperatursensor. Sie stellen deshalb einen groRen
Beitrag zu einer genauen Messung der Temperatur
einer Probe dar.

[0009] Im Falle von TMA oder DMR ist es jedoch
schwierig, unter solchen Bedingungen, wie einer Ver-
ringerung der Probenmenge und einem homogenen
Erhitzen aufgrund eines entsprechenden Gefales,
wie dies leicht nach der DSC und der TG maglich ist,
zu arbeiten. Die genaue Messung der Probentempe-
ratur wird in diesen Situationen schwierig.

[0010] lhrer Natur nach beziehen die DSC und TG
sich nicht auf die Probenform, wahrend bei der DMA
die Information uber die Probenlange wichtig ist. Bei
der Messung des Ausdehnungskoeffizienten als eine
der wichtigsten Anwendungen der TMA ist es z.B.
notwendig, die genaue Anfangslange der Probe zu
kennen. Die TMA betrifft den Elastizitatsmodul einer
Probe als Verhaltnis von verursachter Beanspru-
chung und Verformung. Um den Elastizitatsmodul
genau zu bestimmen, ist es deshalb wesentlich, zu-
mindest die dreidimensionale Form einer Probe ge-
nau zu kennen.

[0011] Inder TMA und DMA zeigt die Probe die Ten-
denz, sich im Durchmesser zu vergréf3ern, und kann
deshalb nicht als Verfahren zur Verbesserung der
MeRgenauigkeit der Probentemperatur verwendet
werden, wie z.B. eine Verringerung der Probenmen-
ge und ein homogenes Erhitzen.

[0012] Aufgrund des Erfordernisses, daf} eine hoch-
genaue Dimensionsmessung oder Verformungsmes-
sung nicht beeintrachtigt werden soll, ist es aul3er-
dem schwierig, einen Temperatursensor in Kontakt
mit einem Probenzentrum zu bringen. Aber selbst
wenn die Messung mit einem Temperatursensor, der
in Kontakt mit der Probe steht, durchgefiihrt werden
kénnte, besteht aufgrund der durch die VergréRerung
des Durchmessers verursachten Temperaturvertei-
lung das Problem, ob die gemessene Probentempe-
ratur die genaue Probentemperatur an jeder Stelle
darstellt.

[0013] Wie vorstehend angegeben, besteht bei der
TMA und DMA die Tendenz, dal die Probe ihren
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Durchmesser vergroRert. Aufgrund dieser Tatsache
hat sich das Problem ergeben, dafl3 die Temperatur-
messung der Probe ungenau ist.

[0014] Wenn man den thermischen Ausdehnungs-
koeffizienten exakt bestimmt, kann der Grad der Aus-
dehnung der Probe vergleichsweise genau bestimmt
werden. Es bestand jedoch ein Problem, die Proben-
temperatur genau zu messen.

Aufgabenstellung

[0015] Die vorliegende Erfindung wurde entwickelt,
um die vorstehend genannten Probleme zu I6sen.

[0016] Gegenstand der Erfindung ist eine Vorrich-
tung zur Thermoanalyse zur genauen Messung der
Temperatur einer Probe mit grolem Durchmesser
gemal Anspruch 1; die Anspriiche 2 und 3 betreffen
bevorzugte Ausfihrungsformen davon. Weiterer Ge-
genstand ist auch ein Verfahren zur Thermoanalyse
zur genauen Messung der Temperatur einer Probe
mit groRen Durchmesser gemal Anspruch 4.

[0017] In einem Thermoanalyseverfahren, wie z.B.
TMA oder DMA, das unvermeidlich mit einem Anstieg
des Durchmessers einer Probe verbunden ist, wird
zunachst eine Bezugssubstanz mit einer bekannten
Temperaturabhangigkeit des Wertes einer physikali-
schen Eigenschaft und einer Probe, deren physikali-
sche Eigenschaft gemessen werden soll, im gleichen
Ofen unter den gleichen Heizbedingungen kontinu-
ierlich erhitzt. Danach wird anstelle der Messung der
Probentemperatur unter Verwendung eines Tempe-
ratursensors, wie z.B. eines Thermoelements, der
zur Probe benachbart angeordnet ist, ein durch Mes-
sung eines physikalischen Eigenschaftswertes der
Bezugssubstanz erhaltene Veranderung einer physi-
kalischen Eigenschaft in ein Signal fur eine Tempera-
turdnderung umgewandelt. Wenn die Veranderung
der physikalischen Eigenschaft bei der Bezugssubs-
tanz und der Probe unter den gleichen Heizbedingun-
gen getrennt gemessen werden, kann die Verande-
rung der physikalischen Eigenschaft der Bezugssub-
stanz in Bezug auf die verstrichene Zeit vom Beginn
der Messung in eine Temperaturveranderung der
Probe im Hinblick auf die verstrichene Zeit umgewan-
delt werden. Nachfolgend wird die Analyse &hnlich
zur ublichen Thermoanalyse durchgefuhrt.

[0018] In diesem Verfahren wird die Anderung der
physikalischen Eigenschaft der Bezugssubstanz als
Temperatursensor verwendet. Auch in einer Probe
mit einem grofen Durchmesser tritt dann keine Ver-
ringerung der Genauigkeit der Temperaturmessung
auf, die sich durch die Anordnung oder Kontaktierbar-
keit eines Temperatursensors ergeben wirde.
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Ausfihrungsbeispiel
[0019] Fig. 1 ist eine teilweise als Blockdiagramm

angegebene Schnittansicht, die eine erfindungsge-
mafe Ausfliihrungsform darstellt.

Bezugszeichenliste

1 Probe

2 Bezugssubstanz

3 Probenhalterung

4 Mikrometerschraube

5 Seitlicher Probensensor

6 Seitlicher Bezugssubstanzsensor

7a, 8a Kern

7b, 8b Differentialumwandler

9,10 Halteelement

1,12 Waagebalken

11a, 12a Sondenstltzpunkt

11b, 12b Hauptstltzpunkt

11¢c, 12¢ Spulenstiitzpunkt

12,16 Spulenhalterung

14,17 Spule

15,18 Permanenter Magnet

19, 20 Tisch

21 Ofen

22 Bewegungsmechanismus

23 Gehause

24 Temperaturrgler

26,26 Krafterzeugende Schaltung

27 Probenausdehnungsmefschaltung

28 BezugssubstanzausdehnungsmefR-
schaltung

29 Bezugsausdehnung/Temperatur-Um-
wandler

30 Subtrahierer

[0020] Die Erfindung wird nachfolgend unter Bezug-
nahme auf die Zeichnung naher beschrieben.

[0021] In Fig. 1 bedeutet das Bezugszeichen 1 eine
zu messende Probe, und 2 eine Bezugssubstanz mit
einem bekannten thermischen Ausdehnungskoeffizi-
enten. Die Probe 1 und die Bezugssubstanz 2 sind in
der gleichen saulenférmigen Gestalt ausgebildet. Die
Probe 1 und die Bezugssubstanz 2 ruhen, symmet-
risch links und rechts angeordnet, auf der Bodenfla-
che einer Probenhalterung 3, die aus einem mit Bo-
den versehenen Rohr aus Quarzglas als Material mit
niedriger Ausdehnung ausgebildet ist. An der oberen
Flache der Probe 1 und der Bezugssubstanz 2 ruhen
eine Probenseitensonde 5 bzw. eine Bezugsseiten-
sonde 6, die in verzweigter Stabform aus Quarzglas
ausgebildet sind.

[0022] Die vertikalen Versetzungen der Probensei-
tensonde 5 und der Bezugsseitensonde 6 werden als
relative Verschiebungen zu den Differentialumwand-
lern 7b, 8b der Kerne 7a, 8a, die an einem Verzwei-
gungsabschnitt vorgesehen wird, bestimmt, und
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durch eine Probenausdehnungsmefschaltung 27
und eine BezugsausdehnungsmeRschaltung 28 ge-
messen.

[0023] Die Probenhalterung 3 ist an ihrem oberen
Teil durch eine Mikrometerschraube 4 zur vertikalen
Bewegung relativ zu einem Gehause 23 fixiert. Die
Differentialumwandler 7b, 8b sind an dem Gehause
durch Halteelemente 9, 10 fixiert.

[0024] Die Probenseitensonde 5 und die Bezugs-
seitensonde 6 sind an ihren oberen Enden durch
Sondenstitzpunkte 11a, 12a eines Waagebalkens
11, 12 in drehbarer Weise gestutzt.

[0025] Der Waagebalken 11 weist einen Hauptstutz-
punkt 11b auf, der im Gehause 23 drehbar gelagert
ist, und einen Spulenstiitzpunkt 11¢, der in einer Spu-
lenhalterung 13 gelagert ist. Eine um die Spulenhal-
terung 13 umgewickelte Spule 14 befindet sich in ei-
nem radialen Magnetfeld, das durch einen perma-
nenten Magneten 15 ausgebildet wird. Der perma-
nente Magnet 15 ist an das Gehause 23 Uber einen
Tisch 19 fixiert.

[0026] Auf ahnliche Weise ist der Waagebalken 12
beim Hauptstitzpunkt 12b im Gehause 23 gelagert,
und am Spulenstitzpunkt 12¢ ist eine Spulenhalte-
rung 16 gelagert. Eine um die Spulenhalterung 16
umgewickelte Spule 17 befindet sich in einem durch
einen permanenten Magnet 18 ausgebildeten radia-
len Magnetfeld. Der permanente Magnet 18 ist eben-
falls Gber einen Tisch 20 an das Gehéause 23 fixiert.

[0027] Die mit den Spulen 14, 17 verbundenen kraf-
terzeugenden Schaltungen 25 bzw. 26 steuern einen
durch die Spulen 14, 17 flieRenden Strom, um die
durch die Spule 14 und den permanenten Magneten
15 bzw. die Spule 17 und den permanenten Magne-
ten 18 ausgebildete Kraft zu regulieren.

[0028] Der Differentialumwandler 7b ist mit der Pro-
benausdehnungsmefschaltung 27 verbunden, wah-
rend der Differentialumwandler 8b mit der Bezugs-
ausdehnungsmefschaltung 28 verbunden ist. Die
Bezugsausdehnungsmefischaltung 28 ist mit einem
Bezugsausdehnung/Temperatur-Umwandler 29 ver-
bunden, um die Temperatur einer Bezugssubstanz
aus dem Malf} der Ausdehnung der Bezugssubstanz
zu bestimmen. Die Probenausdehnungsmefschal-
tung 27 und die Bezugsausdehnungsmefschaltung
28 sind mit einem Subtrahierer 30 verbunden. Der
Subtrahierer 30 bestimmt die Differenz im Ausmaf}
der Ausdehnung zwischen der Probe und der Be-
zugssubstanz.

[0029] Um die Probenhalterung 3 ist ein Ofen 21 an-
geordnet. Der Ofen 21 kann durch einen Bewegungs-
mechanismus 22 vertikal bewegt werden. Im Ofen 21
wird die Temperatur als Funktion der seit dem Start-
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zeitpunkt der Messung verstrichenen Zeit durch ei-
nen Temperaturregler 24 reguliert.

[0030] Nachfolgend wird der Betrieb der Vorrichtung
der erfindungsgemafen Ausflihrungsform erlautert.

[0031] Die Bedienungsperson setzt zunachst den
Bewegungsmechanismus 22 in Betrieb, und senkt
den Ofen 21 ab, und gibt zwischen die Probenhalte-
rung 3 und die Probenseitensonde 5 und Bezugssei-
tensonde 6 eine Probe 1 und eine Bezugssubstanz 2.
Die Bedienungsperson schaltet die krafterzeugenden
Schaltungen 25, 26 ein, um an die zu messende Pro-
be 1 und Bezugssubstanz 2 eine Kraft anzulegen. Als
Ergebnis fliel3t durch die Spule 14, 17 aufgrund des
Betriebes der krafterzeugenden Schaltung 25, 26
Strom, wodurch vertikale Krafte an die Spulenstitz-
punkte 11¢, 12¢ durch die Spulenhalterungen 13, 16
angelegt werden. Die an die Spulenhalterungen 11c,
12c angelegten Krafte werden Uber die Hauptstitz-
punkte 11b, 12b der Waagebalken 11, 12 an die Son-
denstutzpunkten 11a, 12a weitergeleitet, und dann
Uber die Proben-Seitensonde 5 und die Bezugssei-
tensonde 6 an die oberen Enden der Probe 1 und der
Bezugssubstanz 2 appliziert.

[0032] Die Betriebsperson stellt dann im Bewe-
gungsmechanismus 22 ein gewulnschtes Tempera-
turprogramm ein, und fihrt eine Messung durch, wo-
durch die Temperatur der Probe 1 und der Bezugs-
substanz 2 aufgrund des Temperaturscannings des
Ofens 21 verandert wird. Vor dem Temperaturscan-
ning, d.h. wenn die gesamte Vorrichtung sich bei
Raumtemperatur befindet, ist die Temperatur des
Ofens 21 gleich der Temperatur der Probe 1 oder der
Bezugssubstanz 2. Durch Verwendung der Tempera-
tur des Ofens 21 ist es deshalb moglich, die ur-
springliche Temperatur (Raumtemperatur) der Pro-
be 1 und der Bezugssubstanz 2 zu kalibrieren. Wenn
die Temperatur des Ofens 21 gescannt wird, tritt je-
doch zwischen dem Ofen 21 und der Probe 1 und der
Bezugssubstanz 2 im allgemeinen eine Temperatur-
differenz von mehreren Graden bis zu mehreren 10
Graden auf. Es ist deshalb unméglich, die Tempera-
tur des Ofens 21 als Ersatz fur die Temperatur der
Probe 1 oder der Bezugssubstanz 2 zu verwenden.

[0033] Obwohl die Probe 1 und die Bezugssubstanz
2 sich ausdehnen, wenn die Temperatur steigt, er-
scheint das Ausmall der Ausdehnung zu diesem
Zeitpunkt als relative Verschiebung des Kerns 7a, 8a
in Bezug auf den Differentialumwandler 7b, 8b, der
am verzweigten Teil der Probenseitensonde 5 oder
der Bezugsseitensonde 6 vorgesehen ist, und jede
wird durch die Probenausdehnungsmefschaltung 27
oder die Bezugssubstanzausdehnungsmefschal-
tung 28 bestimmt. Obwohl der durch die Probenaus-
dehnungsmefschaltung 27 und die Bezugsausdeh-
nungsmefschaltung 28 zu messende Ausdehnungs-
grad Differenzen zwischen der Probe 1 und der Pro-
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benhalterung 3, und zwischen der Bezugssubstanz 2
und der Probenhalterung 3 sind, kénnen sie vernach-
I&ssigt werden, wenn der Ausdehnungsgrad der Pro-
benhalterung im Vergleich zu der der Probe 1 und der
Bezugssubstanz 2 ausreichend gering ist.

[0034] Weil die Bezugssubstanz 2 einen bekannten
thermischen Ausdehnungskoeffizienten besitzt, ist
der Grad der Ausdehnung bei einer bestimmten Tem-
peratur bereits bekannt. Mit anderen Worten ist es
moglich, eine mittlere Temperatur der Bezugssubs-
tanz 2 aus dem Ausdehnungsgrad der Bezugssubs-
tanz 2 zu kennen. Der Bezugsausdehnung/Tempera-
tur-Umwandler 29 wandelt den Grad der Ausdeh-
nung der Bezugssubstanz 2 in die Temperatur der
Bezugssubstanz 2 um. Weil die Probe 1 und die Be-
zugssubstanz 2 die gleiche Form besitzen, und sich
symmetrisch innerhalb des Ofens 21 befinden, ist die
Temperaturdifferenz zwischen den beiden aufRerst
gering. Die Temperatur der Bezugssubstanz 2 kann
deshalb die Temperatur der Probe 1 substituieren.
Der Ausgabewert des Bezugsausdehnung/Tempera-
tur-Umwandlers 29 stellt deshalb ein Temperatursig-
nal flr eine kontinuierliche Messung der Temperatur
der Probe 1 dar.

[0035] Fir den Fall, dal® die Ausdehnung der Pro-
benhalterung 3 nicht vernachlassigt werden kann,
kann eine genaue Temperatur bestimmt werden,
wenn man dem Bezugsausdehnung/Tempera-
tur-Umwandler 29 die Daten zuflhrt, die den Ausdeh-
nungsgrad der Probenhalterung 3 beeinflussen, d.h.
die Daten des Ausdehnungsgrades der Probenhalte-
rung 3, addiert zum Ausdehnungsgrad, der von der
BezugsausdehnungsmefRschaltung gemessen wird.
In diesem Fall besitzt die Probenhalterung einen be-
kannten thermischen Ausdehnungskoeffizienten.

[0036] Im Subtrahierer 30 wird die Differenz der
Ausgabewerte zwischen der Probenausdehnungs-
mefRschaltung 27 und der Bezugsausdehnungsmef-
schaltung 28 bestimmt, die eine differentielle Aus-
dehnung (Differenz im Ausdehnungsgrad) zwischen
der Probe 1 und der Bezugssubstanz 2 darstellt. Die
Wirkung der Ausdehnung der Probenhalterung 3 wird
aufgehoben, und ist deshalb im Ausgabewert des
Subtrahierers 30 nicht enthalten. Der Ausdehnungs-
grad der Probe 1 kann deshalb genau bestimmt wer-
den, indem man einfach den bekannten Ausdeh-
nungsgrad der Bezugssubstanz 2 zum Ausgabewert
des Subtrahierers 30 hinzuaddiert. Die resultieren-
den Daten werden kontinuierlich als TMA-Signal aus-
gegeben.

[0037] Aus dem so erhaltenen Temperatursignal
und TMA-Signal der Probe 1 wird die Analyse dann
auf ahnliche Weise wie im Falle einer tblichen Ther-
moanalyse durchgefiihrt.

[0038] Die vorliegende Ausfiihrungsform wurde fir
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den Fall erlautert, daf} die zu messende physikali-
sche Eigenschaft eine Materialausdehnung ist, die
auf der Struktur der TMA-Vorrichtung vom Differenti-
altyp basiert.

[0039] Es ist jedoch selbstverstandlich, daf3 die An-
wendung der vorliegenden Erfindung nicht auf eine
TMA-Vorrichtung vom Differentialtyp beschrankt ist.
Wenn die Bezugssubstanz und die Probe z.B. hinter-
einander unter den gleichen Bedingungen gemessen
werden, kann die vorliegende Erfindung auch auf
eine TMA-Vorrichtung, die nicht eine solche vom Dif-
ferentialtyp ist, angewendet werden.

[0040] Wenn der Elastizitadtsmodul, die Dielektrizi-
tatskonstante oder die Warmekapazitat als zu mes-
sende physikalische Eigenschaft ausgewahlt wer-
den, ist es ebenfalls moglich, eine DMA, DETA oder
DSC-Vorrichtung mit einer hohen Temperaturmel3-
genauigkeit unter Anwendung der vorliegenden Er-
findung zu konstruieren.

[0041] Wie vorstehend erlautert, ist es, weil die
Temperatur einer Probe durch Bestimmen des Aus-
dehnungsgrades einer Bezugssubstanz bestimmt
werden kann, erfindungsgemaf nicht notwendig, ei-
nen Temperatursensor, wie z.B. ein Thermoelement,
der Probe benachbart anzuordnen. Eine mihsame
Temperatureichung ist deshalb unnétig.

[0042] Weil die Bezugssubstanz im wesentlichen
die Rolle eines Temperatursensors spielt, besteht
keine Tendenz, dal eine Differenz der Warmekapazi-
tat zwischen der Probe und dem Temperatursensor
auftritt. Deshalb tritt kein Fehler in der Temperaturbe-
stimmung auf, der auf einer Differenz der thermi-
schen Reaktion zwischen der Probe und dem Sensor
beruht. Selbst wenn eine erhéhte Verbesserung der
MeReffizienz verlangt wird, und die Temperaturscan-
ningrate erhoht wird, ist es z.B. méglich, eine Verrin-
gerung der Genauigkeit der Temperaturmessung auf
ein Minimum zu reduzieren.

[0043] Weil im Prinzip eine durchschnittliche Tem-
peratur, die die Temperaturverteilung innerhalb der
Substanz einschlief3t, als Temperatursignal ausgege-
ben wird, ist es auflerdem auch dann, wenn die Pro-
be einen erhohten Durchmesser besitzt und eine
Temperaturverteilung innerhalb der Probe existiert,
moglich, die durchschnittliche Temperatur der Probe
exakt zu bestimmen. D.h., die Messung ist frei von
den Problemen der Temperaturmessung, die sich
aus der relativen Stellung, Kontaktierbarkeit, dem
Kontaktpunkt oder dergleichen einer Probe mit gro-
Rem Durchmesser und dem Temperatursensor erge-
ben, wie sie bei Messungen mit einem Temperatur-
sensor Ublicher Art auftreten.

[0044] Dadurch kann z.B. bei einer genauen Mes-
sung des Ausdehnungskoeffizienten, bei der die
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Temperaturmefigenauigkeit wichtig ist, die Mel-
genauigkeit stark verbessert werden. Bei gleicher
MeRgenauigkeit ist es moglich, durch Erhéhen der
Temperaturscanningrate die MefRzeit im Vergleich
zur konventionellen Methode zu verkirzen. Dadurch
1aRt sich die MeReffizienz stark verbessern.

Patentanspriiche

1. Vorrichtung zur Thermoanalyse einer Probe
mit groRem Durchmesser, mit:
— einer Bezugssubstanz (2), von der die Temperatur-
abhangigkeit eines Wertes einer physikalischen Ei-
genschaft bekannt ist;
— einem Ofen (21) zum Verandern der Temperaturen
einer Probe (1) und der Bezugssubstanz (2); und mit
— einer Messeinrichtung zum Messen einer physikali-
schen Eigenschaft, die Veranderungen in den Werten
der physikalischen Eigenschaft der Probe (1) und der
Bezugssubstanz (2) kontinuierlich messen kann,
gekennzeichnet durch
einen  Bezugssubstanzeigenschaftswert/Tempera-
tur-Wandler (29) zum Umwandeln eines jeden Mess-
wertes der physikalischen Eigenschaft in einen zu
dieser Zeit gliltigen Temperaturwert der Bezugssubs-
tanz (2), wobei kontinuierlich die Information Uber die
Veranderung der physikalischen Eigenschaft der Be-
zugssubstanz (2) in ein Temperaturdetektionssignal
umgewandelt wird, das die Probetemperatur anzeigt.

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, wobei der Wert
der physikalischen Eigenschaft der Ausdehnungs-
grad oder Ausdehnungskoeffizient des Materials der
Probe (1) oder der Bezugssubstanz (2) ist.

3. Vorrichtung nach Anspruch 1 oder 2, wobei der
Ofen (21) ausgelegt ist, das Material mit hoher Re-
produzierbarkeit im Hinblick auf die nach dem Start
der Messung verstrichene Zeit zu erhitzen, und wobei
der Bezugssubstanzeigenschaftswert/Tempera-
tur-Wandler (29) ausgelegt ist, ein Messergebnis des
Wertes der physikalischen Eigenschaft der Bezugs-
substanz (2) in die Temperatur der Bezugssubstanz
(2) umzuwandeln, indem er als Parameter die nach
dem Start der Messung verstrichene Zeit verwendet.

4. Verfahren zur Thermoanalyse einer Probe (1)
mit groflem Durchmesser, bei dem eine Bezugssub-
stanz (2) und die Probe (1) im gleichen Ofen (21) an-
geordnet oder den gleichen Heizbedingungen ausge-
setzt sind, folgende Verfahrensschritte aufweisend:
a) Simultane Aufnahme eines Wertes einer physika-
lischen Eigenschaft der Bezugssubstanz (2) und ei-
nes Wertes einer physikalischen Eigenschaft der
Probe (1) bei einem bestimmten Zeitpunkt; und
b) Ermitteln der zu dem bestimmten Zeitpunkt gulti-
gen Temperatur der Probe (1) anhand des zu diesem
Zeitpunkt aufgenommenen Eigenschaftenwertes der
Bezugssubstanz (2).

Es folgt ein Blatt Zeichnungen
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Anhangende Zeichnungen
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