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Identifizierung und Qualifizierung von Polymeren
mit DSC und Identify

Dr. Alexander Schindler, Research & Development Software

Einleitung

Identify ist ein integraler Bestandteil der Proteus®-
Analysesoftware und reprasentiert eine einzigar-
tige Datenbank fir die thermische Analyse. Mit nur
einem Klick kénnen Messkurven - selbst solche,
die noch nicht ausgewertet wurden — mit gespeicherten
Kurven und Literaturdaten abgeglichen werden.
Dadurch erkennt /dentify automatisch Kurven und Mate-
rialien und kann auch im Bereich Qualitatskontrolle ein-
gesetzt werden. Zudem dient Identify als Archiv- und
Datenverwaltungssystem zur Speicherung von Messun-
gen inklusive Messbedingungen.

Auf einen Blick: Identify ...

B ist ein einzigartiges Datenbanksystem fir thermische
Analyse.

®m beinhaltet mehr als 2650 Datenbankeintrage
(Messungen und Literaturdaten).

B bietet NETZSCH-Bibliotheken und Nutzerbibliotheken
sowie die KIMW-Datenbank.

m deckt die Materialien Polymere, Organika, Lebensmittel,
Pharma, Metalle/Legierungen, Keramik, Anorganika ab.
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B unterstUtzt die Mess-/Signaltypen: DSC, TG, c-DTA®,
STA, DIL, TMA, Cpr DMA.

m kann gleichzeitig TG und DSC oder c-DTA® zur
Identifizierung einbeziehen.

m dient zur Kurven- und Materialidentifizierung.
m bietet Qualitatskontrolle (“PASS!”/"FAIL!" Validierung).

m erlaubt stets vollen Zugriff auf die gesamte Datenbank
(einschlieBlich Auswertungen und Messbedingungen).

m ermdglicht das Filtern von Datenbankeintragen.

® kann Messkurven von mehreren Datenbankeintragen
Uberlagern.

m liefert anpassbare Berichte.

Weitere Informationen einschlieBlich Anwendungsbei-
spielen finden Sie auf der [dentify landing page.
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Identifizierung eines Polymers

Abbildung 1 zeigt die Identifizierung eines Polymers aus
der zweiten Aufheizung einer DSC-Messung. Mit einem
einzigen Klick wurden der Glastibergang bei 72 °C sowie
der Schmelzeffekt mit einer Peak-Temperatur von 289 °C
durch AutoEvaluation autonom ausgewertet, und die
Identify-Ergebnisse wurden sofort angezeigt: Der beste

Treffer der Datenbanksuche ist das Polymerprodukt
.PA46 Stanyl TW341". Alle anderen 173 in der ausge-
wahlten KIMW-Datenbank vertretenen Polymertypen,
wie etwa PA6T-66, kdonnen ausgeschlossen werden,
was die Aussagekraft des Ergebnisses erhéht: Das unbe-
kannte Polymer ist mit hoher Sicherheit ein Polyamid
vom Typ PA46, insbesondere wurden keine Verunreini-
gungen festgestellt.
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Identifizierung eines unbekannten Materials als Polymertyp PA46 mithilfe von Identify. Die DSC-Kurve des unbekannten Materials (blau) ist mit
dem besten Treffer aus der Datenbank (pink) Uberlagert. Der Glastibergang und der Schmelzpeak, die in der DSC-Kurve des unbekannten Materials

auftreten, wurden von AutoEvaluation autonom ausgewertet.
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Qualifizierung eines Polymers

Abbildung 2 zeigt eine Identify-Analyse einer DSC-Kurve,
die an einer nominell reinen Polyethylenprobe (,100 %
PE”) gemessen wurde. Die Trefferliste und die Uberlage-
rung mit dem besten Treffer ,PE-LLD98-PP2_DSC” (98 %
PE-LLD + 2 % PP, pinke Kurve) aus der Bibliothek ,Poly-
mer Mixtures NETZSCH"” machen deutlich, dass es sich
bei dem Material um den Typ PE-LLD handelt. Dieses
Ergebnis rihrt von den Gberlagerten Schmelzeffekten in
der DSC-Kurve mit Peak-Temperaturen von etwa 111 °C
und 123 °C her. Als zweites Ergebnis zeigt der kleine
DSC-Schmelzpeak nahe 158 °C einen Polypropylen (PP)-
Anteil von ungefahr 2 % an. Damit war die PE-LLD-Probe
kein vollstandig reines Polyethylen, sondern enthielt Ver-
unreinigungungen in Form von PP.

In diesem Anwendungsbeispiel hat der Benutzer die
Qualitatskontroll-Funktionalitat von /Identify aktiviert,
wodurch die Meldung ,,QC: FAIL!" automatisch ausgelost
wurde (siehe Abbildung 2). Dieses Resultat ist auf einen
unterschrittenen  benutzerdefinierten  Ahnlichkeits-
Schwellwert zur ausgewahlten Qualitatskontrollklasse —
in diesem Fall PE — zuriickzufihren. Wére die Ahnlichkeit
Uber dem Schwellenwert gewesen, hatte die Software
die Meldung ,QC: PASS!” angezeigt. Die geringe Ahnlich-
keit zur PE-Klasse von nur etwa 23 % ist hauptsachlich
auf die festgestellte PP-Verunreinigung zurickzufihren.
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2 [dentify-Analyse von verunreinigtem PE (blaue DSC-Kurve). Der beste Treffer aus der Datenbank ist die Polymermischung ,PE-LLD98-PP2" (pinke DSC-

I

Kurve). Die automatisch erzeugte Meldung ,QC: FAIL
PE an.
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zeigt eine zu geringe Ahnlichkeit mit einer vom Benutzer definierten Qualitatskontrollklasse fur
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3 Ergebnisse der Auswertefunktion ,Concentration”, angewendet auf die ausgewertete DSC-Kurve des verunreinigten PE (siehe Abbildung 2).

Eine genauere Quantifizierung der PP-Verunreinigung
wurde erreicht, indem der in Abbildung 2 gezeigte DSC-
Schmelzpeak bei etwa 158 °C mithilfe der Funktion
.Concentration” der Proteus®-Analyse ausgewertet
wurde. Das Ergebnis ist eine PP-Konzentration von 0,9 %,
also rund 1 % in der Probe (siehe Abbildung 3).
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Zusammenfassung

Es wurde ein Uberblick tGber die Anwendungen und
Vorteile von Identify gegeben. Insbesondere wurden
die Identifizierung von Polymeren und die Erkennung
von Verunreinigungen fur die Qualitatskontrolle und
Schadensanalyse betrachtet. Zusatzlich wurde die Ana-
lysefunktion ,Concentration” gezeigt, die es ebenfalls
ermoglicht, Polymere anhand einer DSC-Kurve zu quan-
tifizieren. Weitere Informationen finden sich auf der der
Identify landing page sowie in Software Innovation 028:
Die neue/dentify-Bibliothek”Polymer Mixtures NETZSCH".
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