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AutoEvaluation von DSC-Kurven:
Die neue Auswertefunktion fir UV-Vernetzung

Martin Rosenschon, Dr. Ekkehard Fiiglein, Dr. Stefan Schmdlzer und Dr. Alexander Schindler

Ab Proteus® Version 9.5 steht die neue AutoEvaluation-
Funktion UV-Vernetzung fir DSC-Kurven zur Verfligung,
die wie Ublich in der Analyse angewahlt, aber auch direkt
in Messmethoden eingebunden werden kann.

Einleitung

Bei der Licht- oder UV-Aushartung von Polymeren wird
mithilfe einer Lichtquelle eine photochemische Reaktion
gestartet, welche zu einer Verdnderung der mechanischen
und chemischen Eigenschaften fiihrt. Ublicherweise
bestehen die lichthdrtenden Ausgangssubstanzen aus
Monomeren und/oder Oligomeren sowie einem Photoini-
tiator. Bei einer Bestrahlung mit UV-Licht zerfallt der Photo-
initiator und bildet Radikale oder Kationen, welche die
Polymerisation beziehungsweise Vernetzung starten [1].

Um einen Aushéarteprozess energetisch effizient zu
gestalten und gleichzeitig sicherzustellen, dass das System
durch die eingebrachte Energie vollstandig reagiert, ist es
notwendig, die Auswirkung von Lichtintensitat, Impuls-
dauer und gegebenenfalls Impulsanzahl auf die
Aushéartung zu charakterisieren. Der Effekt der Vernetzung
ist ein exothermer Prozess, welcher mithilfe der dynami-
schen Differenzkalorimetrie (kurz: DDK, engl.. DSCQ)

gemessen werden kann. Hierbei erfolgt eine Kopplung des
Differenzkalorimeters mit einer kalibrierten Lichtquelle.
Eine normalerweise mehrfache pulsartige Belichtung initi-
alisiert die Vernetzung und das Differenzkalorimeter misst
die entstehende Reaktionswarme. Diese Methodik ermég-
licht es, den Effekt und die genannten Zusammenhange
exakt zu erfassen, erfordert jedoch die Korrektur der durch
den Lichtimpuls eingebrachten Warmeténung aufgrund
von Lichtabsorption. Da sich die Warmeubertragung durch
den Lichtimpus auf den Sensor fur einen leeren metalli-
schen Tiegel und einen mit Probe geflllten Tiegel signi-
fikant unterscheiden, ist es nicht zweckmaBig eine Ubliche
Korrekturmessung mit Leertiegeln durchzufthren.

Vor diesem Hintergrund empfiehlt es sich, die Probe tber
das Ende des Vernetzungsprozesses hinaus zu belichten
und so viele Belichtungsereignisse durchzufiihren, bis sich
ein konstanter Enthalpiewert einstellt (siehe Abbildung 1).
Dieser Wert entspricht der durch den Lichtimpuls einge-
brachten Wéarmetdénung (Lichtabsorption) und kann
anschlieBend zur Korrektur herangezogen werden. Die
hierfir notige Subtraktion des Wertes musste bis jetzt
vergleichsweise umsténdlich Uber mehrere Auswerte-
schritte oder manuell durch ein separates Auswerte-Tool
erfolgen.
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1 DSC-Kurve eines UV-Lackes mit mehrfacher Belichtung
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Die neue AutoEvaluation-Funktion: UV-Vernetzung

Die Korrektur der durch die UV-Belichtung eingebrachten
Warmetdnung sowie eine Auswertung hinsichtlich des
Vernetzungsgrades kann nun vollautomatisch mithilfe der
neuen AutoEvaluation-Funktion UV-Vernetzung in Proteus®
ab Version 9.5 durchgefiihrt werden. Diese findet sich als
neuer Unterpunkt im Auswahlfenster der AutoEvaluation
(Abbildung 2).

Durch Anwahlen der Messkurve und anschlieBendes
Anklicken der UV-Curing-Funktion startet die vollautoma-
tische Analyse. Hierbei werden die Flachen der einzelnen
Belichtungsereignisse ausgewertet und ein Mittelwert aus
einer vom Benutzer festgelegten Anzahl der letzten
Peakflachen berechnet, welcher der Korrektur der einge-
brachten Warmeténung durch den Lichtimpuls dient.
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Avutomatische Auswertung der
UV-Vernetzung

In Abbildung 3 ist das Ergebnis einer automatischen
Auswertung eines UV-Lackes dargestellt. Dieser wurde bei
einer isothermen Temperatur von 25 °C mit 30 Licht-
impulsen fur jeweils 1 s mit einer definierten Intensitat
belichtet. Wie ersichtlich, wird eine tabellarische Auflistung
der korrigierten Reaktionsenthalpien und des jeweils
erreichten prozentualen Vernetzungsgrades der einzelnen
Belichtungen erstellt (1). Ferner werden dem Benutzer
wichtige Informationen beziglich der Gesamtenthalpie
des UV-Hartungsprozesses (Summe der korrigierten Reakti-
onsenthalpien) sowie der Anzahl der genutzten Korrektur-
peaks und deren Mittelwert aufgelistet (2). Des Weiteren
kann der Verlauf des prozentualen Vernetzungsgrades als
Kurve dargestellt werden (3).

2 AutoEvaluation-Symbol in der Proteus®-Analyse Version 9.5 mit der Funktion UV-Vernetzung
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3 Vollautomatische Auswertung eines UV-Lackes mithilfe der neuen AutoEvaluation-Funktion UV-Vernetzung
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Der Benutzer kann in den Einstellungen der AutoEvaluation
festlegen, wie viele Flachen zur Mittelung des Korrektur-
wertes herangezogen werden sollen und ob eine
Auswertung des Vernetzungsgrades erfolgen soll (siehe
Abbildung 4). Diese Einstellungen finden sich in den
Optionen der Proteus®-Software.

Die Funktion UV-Vernetzung lasst sich in Methoden integ-
rieren, indem sie im abschlieBenden Ubersichtsfenster bei

der Methodenerstellung ausgewahlt wird (siehe Abbildung
5 (1)). Zudem werden die bekannten Funktionen zur
direkten Ergebnisausgabe, wie das Erstellen von Text- und
Bilddateien, unterstitzt (2). Besonders flr Nutzer mit einer
hohen Anzahl an Messaufgaben kann dies zu einer erheb-
lichen Reduzierung des Auswerteaufwands beitragen, da
die erlduterten Auswerteergebnisse am Ende der Messung
vollautomatisch erzeugt und ggfs. exportiert werden.
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4 Einstellungen der AutoEvaluation-Funktion UV-Vernetzung
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Measurement method summary:

[Section/Subfile [Contents

[E Temp. Program S e
B Conditions Date/Time: 10.09.2024 14:31:03 (UTC+2)

/8 Control Parameters | Laboratory: vw
Author:
Method Type: Sample

Crucible: Concavus Al
Remark:
< > | Fumace: DSC300 Premium

_%m Description Value ~
Gases
B Detected Devices | "S™ment  DSCtype
[ Start criteria Type: Standard
~[E) Temp. Steps Project UV-Curing

| Type: Sample

Analysis method

ONone Based on analysis state (@ AutoEvaluation () Cp from Heat Flow

Print parameters Print data

Method location & name

Quality Control.. &

N < i1
______________________ W =TT ]
v
Analysis printouts
[ Print analysis [Print results ~ Print to: | PDF

Folder: | C:\NETZSCH\Proteus_Dev\_Records\Methods\ ‘ Method

lUV-Curlng_lnk_ZDxlsec_pulse_ZSC |

Root:  CANETZSCH\Proteus_Devy Recordsiiethods

Save ‘ Save As... Cancel ‘

5 Ubersichtsfenster Methodenerstellung
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Zusammenfassung

Durch die Erweiterung der NETZSCH Proteus®-Software in
Version 9.5 hinsichtlich der AutoEvaluation-Funktion
UV-Vernetzung wird die Auswertung von Messungen
optisch hartender Materialien deutlich vereinfacht. Weder
mussen Teile der Rechenschritte in andere Programme
Ubertragen werden, noch muss der Anwender selbst die
Werte der Teilflachen addieren.

Durch Starten der Funktion UV-Vernetzung erfolgt eine
automatische Korrektur, der durch den Lichtimpuls einge-
brachten Warmemenge, eine Auswertung der Teil-
enthalpien, die Darstellung der Gesamtreaktionsenthalpie
und des prozentualen Vernetzungsgrades. Die
AutoEvaluation-Funktion UV-Vernetzung kann dabei direkt
in Methoden integriert werden, was den Analysenaufwand
zusatzlich reduziert.
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