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Uberblick

Zeitgleich mit der Markteinfihrung der DSC 214 Polyma
im Herbst 2013 wurde auch das Datenbanksystem Identify
vorgestellt [1-3]. Zunachst war Identify nur fur DSC-Mes-
sungen ausgelegt und von NETZSCH wurde eine Daten-
bank mit Eintrdgen exklusiv aus dem Polymerbereich
mitgeliefert.

Mittlerweile ist /dentify auch zugénglich fur AL/L -Signale,
gemessen mit DIL- und TMA-Apparaturen, fur ¢ -Signale
von DSC-Apparaturen und seit kurzem auch fir TG-Mes-
sungen von TG 209-Apparaturen [4, 5].

Wie Abbildung 1a zu entnehmen ist, enthalten die
NETZSCH-Bibliotheken Giber 1100 Eintrdge aus den Berei-
chen Keramik und Anorganik (26 %), Metalle und Legie-
rungen (16 %), Polymere (22 %), Organik, Lebensmittel
und Pharma (27 %) sowie chemische Elemente (9 %).

Doch das Identify-Datenbanksystem enthalt nicht nur
Messungen, sondern auch Literaturdaten ohne Messkurve
[1, 2]. Solche Literaturdateneintrage beinhalten Informati-
onen Uber endo- oder exotherme Effekte, Glastibergange
und Massenanderungen, aber auch den Koeffizienten

der linearen thermischen Ausdehnung a und die spezi-
fische Warmekapazitat ¢ - die beiden zuletzt genann-
ten bei Raumtemperatur. Ein Datenbankeintrag vom Typ
LLiteraturdaten” ist vergleichbar mit den in den bekann-
ten NETZSCH-Postern aufgelisteten thermischen Eigen-
schaften der Materialien. Identify ist nicht nur in der Lage,
unbekannte Messungen
jedes unterstutzten Typs
mit anderen Messungen,
sondern auch mit den in
der Datenbank vorhan-
denen Literaturdaten zu
vergleichen.

Literature
Data

Die in Abbildung 1a darge-
stellten NETZSCH-Bibliothe-
ken setzen sich derzeit aus
Literaturdaten (58 %) und
Messungen (42 %) vom Typ
DSC(19 %), TG (11 %),
DIL/TMA (9 %) und <, (3%)
zusammen, wie Abbildung
1b zu entnehmen ist.
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. Verschiedene NETZSCH-Bibliotheken innerhalb der /dentify-Daten-

bank (Stand: 10/2016).

Naturlich ist es Anwendern auch moglich, eigene Biblio-
theken mit Messungen und Literaturdaten zu erstellen,
die mit mehreren Benutzern im Rechner-Netzwerk geteilt
werden konnen.

Identify ist im Lieferumfang von DSC 214 Polyma, DSC 204
F1 Phoenix®, TG 209 F1 Libra®, DIL Expedis Supreme und
TMA 402 F1 Hyperion enthalten. Fir weitere Gerdte wie
die DSC 204 F3 Maia, DSC 3500 Sirius, TG 209 F3 Tarsus,
DIL Expedis Classic oder Select und TMA 402 F3 Hyperion
ist Identify als Option erhaltlich.
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- Zusammensetzung der NETZSCH-Bibliothken des Identify-Datenbanksystems (Stand: 10/2016). Die meisten
Literaturdaten enthalten mehrere Eigenschaften (Glastiberganstemperatur Tg, Schmelztemperatur T, a, C
Massenanderungen) gleichzeitig.
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Sobald /dentify auf einem Rechner zur Verfligung steht —
zum Beispiel nach Installation einer DSC 214 Polyma —
konnen Signalarten aller unterstltzten Gerdte fur Iden-
tify verwendet werden. Der Benutzer hat Zugriff auf den
kompletten Satz an Datenbankeintragen. Alle Moglich-
keiten, wie die Uberlagerung der aktuellen Messkurve
mit jeder beliebigen Datenbankkurve — selbst mit Kurven
anderen Signaltyps — sind gegeben (siehe Abbildung 2).

Von Identify verwendete Algorithmen

Fur DSC- und TG-Signale verwendet /dentify einen effekt-
basierten Ansatz und effektbasierte Algorithmen zur

Identifizierung einer Messkurve [4]. Das bedeutet, dass
zunachst energetische Effekte und Massenanderungen
ausgewertet werden —wenn gewdinscht auch auto-
matisch mittels AutoEvaluation. AnschlieBend werden
dann alle Eigenschaften der Effekte bei der Berechnung
eines ,Ahnlichkeitswertes” zwischen zwei Messungen
oder einer Messung und Literaturdaten beriicksichtigt.
Dieser effektbasierte Ansatz hat mehrere Vorteile: er lie-
fert Ergebnisse extrem schnell (in-situ), ist intelligent und
kann sogar vom Anwender an die Applikation angepasst
werden. Entscheidend ist, dass der effektbasierte Ansatz
sehr gut funktioniert und zufriedenstellende Ergebnisse
liefert [3].
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Identify angewandt auf eine DIL-Messung an Naturkautschuk (NR), dargestellt in Weif3. Die Datenbankkurven ,NR_DIL" (rot), ,NR_DSC" (griin) und
LNR_TGA" (pink) sind Gberlagert. Die DIL-Messungen sowie die DSC-Kurve zeigen einen Glastbergang im Temperaturbereich um -65...-60 °C.

Um Datenbankeintrage zu finden, kann die Trefferliste entweder alphabetisch sortiert werden (a) oder vergleichbare benannte Treffer kdnnen
mittels rechter Maustaste angezeigt werden (b). Die Darstellung einer oder mehrerer Kurven erfolgt tiber die linke Maustaste und Strg-Taste.
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Im Gegensatz zu typischen DSC- und TG-Messungen
zeigen in den meisten Fallen weder AL/L -Signale von
DIL- und TMA- noch cp—l\/lesskurven Effekte, sondern es ist
lediglich ein Signalanstieg in Abhangigkeit von der Tem-
peratur sichtbar. In DIL-, TMA- und cp—Kurven auftretende
Effekte besitzen keine Standardform und die Auswertung
solcher Effekt kann sich schwierig gestalten. Im Gegen-
satz zu DSC-Signalen sind bei AL/L - und ¢ -Signalen die
Absolutwerte eindeutig von Interesse. Im Fall von AL/
L,-Kurven kénnen sich die Absolutwerte fiir verschiedene
Materialien um mehr als vier GréBenordnungen unter-
scheiden. Aufgrund dieser grundlegenden Unterschiede
zwischen DSC- und TG-Kurven einerseits und DIL-, TMA-
und c -Kurven andererseits verwendet Identify immer
datenpunktbasierte Algorithmen zur Erkennung von DIL-,
TMA- und cp—Kurven, wahrend fur DSC- und TG-Kurven
immer effektbasierte Algorithmen Anwendung finden
(siehe Abbildung 3). Der datenpunktbasierte Ansatz ver-
wendet die Signaldaten in Abhangigkeit von der Tempe-
ratur zur Berechnung der mittleren Differenz zwischen
zwei Kurven innerhalb eines wahlbaren, gemeinsamen

Temperaturbereichs. Abhangig vom Typ des datenpunkt-
basierten Algorithmus’ (siehe unten) kann der “Kur-
venunterschied” dimensionslos sein (so wie im Fall von
effektbasierten Algorithmen zwischen 0 und 100 %) oder
in absoluten Einheiten wie z.B. in J/(g-K) fur cp—Kurven.

Alle Falle resultieren in einer Trefferliste als Suchergebnis,
in der die Datenbankeintrdge nach Ahnlickeit oder Kur-
venunterschied im Vergleich zur unbekannten Messung
sortiert sind.

Anwendung von Identify

Allgemein ist /dentify hilfreich zur Erkennung unbekann-
ter Messungen und somit zur Materialidentifizierung und
Qualitatskontrolle; weiterhin dient es als Archivierungs-
system. Da auf die Anwendung von Identify fir DSC-Kur-
ven in der Literatur [1-3] bereits eingegangen wurde, liegt
das Hauptaugenmerk dieser Arbeit auf der Untersuchung
von TG-, AL/L - und cp—Daten.

DIL/ typically no effects
TMA or not

¢ standardized effects
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TGA \/ not work for

entire curves

effect-based

datapoint-based

Approaches for Curve Identification

3 Ansatze der von Identify verwendeten Kurvenerkennung fiir unterschiedliche Signalarten. Fur DIL-,
TMA- und c_-Daten werden immer datenpunktbasierte Algorithmen angewandt, wahrend fur DSC- und

TG-Kurven immer effektbasierte Algorithmen verwendet werden.

3[11

NETZSCH-Geratebau GmbH
WittelsbacherstraBe 42 - 95100 Selb

Tel.: +49 9287/881-0 - Fax: +49 9287/881505
at@netzsch.com - www.netzsch.com



NETZSCH

Identify tir DSC-, TG-, DIL-, TMA- und ¢ -Daten

Kurven- und Materialerkennung

Abbildung 4 zeigt die Anwendung von Identify auf

eine TG-Messung an einer unbekannten Gummiprobe.
Nach nur einem Klick wurde die Messung mittels
AutoEvaluation automatisch ausgewertet und es erschien
die Hauptansicht von Identify mit einer Trefferliste, die
Datenbankeintrage zeigt, die der unbekannten Kurve
ahneln. AutoEvaluation ergab zwei Massenverluststufen
von 12,9 % und 39,7%, die im Temperaturbereich unter-
halb von 320 °C sowie zwischen dieser Temperatur und
ca. 600 °C auftraten. Auf Basis dieser Auswerteergeb-
nisse hat /dentify den Datenbankeintrag “NBR_TGA", eine
Messung an Acrylnitril-Butadien-Kautschuk, als besten

Treffer ermittelt (in Abbildung 4 dargestellt in Pink). Als
weitere Datenbankkurve ist exemplarisch Treffer Nr. 5,
eine Messung an CM (chlorierter Polyethlyenkautschuk),
eingezeichnet. Diese Messung weist offensichtlich eine
geringere Ahnlichkeit im Vergleich zur NBR-Messung auf
- groBtenteils darauf begriindet, dass die erste Massen-
verluststufe wesentlich gréBer ist und bei héheren Tempe-
raturen auftritt. Es sollte darauf hingewiesen werden, dass
alle verfiigbaren Bibliotheken bei der Suche einbezogen
wurden; sowohl die TG-Messungen an einer unbekannten
Gummiprobe als auch die Datenbankmessungen an Poly-
meren wurden mit 10 K/min unter dynamischer Stick-
stoffatmosphdre an Proben mit einer Ausgangsmasse von
jeweils ca. 10 mg durchgefihrt.
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automatisch mittels AutoEvaluation ausgewertet.

6

. Identify angewandt auf eine unbekannte TG-Messung (weif). Die Treffer Nr. 1 und 5 sind in Pink und Rot dargestellt. Die unbekannte Messung wurde
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Abbildung 5 zeigt die Analyse einer DIL-Messung an einer
unbekannten Probe (“dunkles Metall”) mittels /dentify. Die
Ergebnisliste fihrt in diesem Fall die Messung “austenitic_
steel_DIL" (dargestellt in Pink) an, die einen sehr dhnlichen
Anstieg von AL/L  zeigt. Dieser spiegelt allgemein die
lineare thermische Ausdehnung des Materials wider. Bei

dieser Suche wurden nur die Bibliotheken "Alloys Poster
NETZSCH", "Elements Poster NETZSCH" und “Metals_Alloys
NETZSCH" einbezogen. Verwendet wurde hier der Stan-
dard-Algorithmustyp fur AL/L -Daten — “Slope” - der nur
die Steigung der Kurven zur Berechnung berticksichtigt
und [1/K] als Einheit fir den Kurvenunterschied ergibt.

&i] NETZSCH =PaRX
File Edit View Insert Settings Range Evaluation Extras Window Help
D @open. - @£ T|B-B|o-c-|xpmxsmi|Maulhsesc-BE)B-la=mc|/w @& zaz”
APy R HEEN N Q)8 % | hk A uWa|W% R e he R
14 Main: Identify [ [
1] :’d'rﬂ"’“a“':aw Gom = Eem b Mean Mutusl Curve Difference @
g x: Measurement/Literature Curve & Library Entries || within selected libraries:
g ®22 2 e 2 Data Difference [1/k [T [
2|2
g 5|| Clrulrange [ Lock range &
[ swsemane. ]
) - |
R P 0
| e - B
dll 3
82| ese FR—
@ || @
il () Shape
- QC_al203_2015 2|~ Close

[Bd [1] dark_metal.imp {dark metal) dark metal 08.02.2011 17:52:00 | B [2] austenitic_steel.imp tic steel) D und 28.08.2014 09:57:04
For Help, press F1 dL
. Identify angewandt auf eine unbekannte DIL-Messung (weif3). Die beste Trefferkurve ist in Pink dargestellt.
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Der Algorithmustyp ,Shape” erlaubt das Finden von
Datenbankkurven mit &hnlicher charakteristischer Form
im Vergleich zur unbekannten Kurve, wie Abbildung 6
illustriert. Die unbekannte DIL-Messung an einem Glas
zeigt zwischen ca. 550 °C und 600 °C einen Glastbergang
mit anschlieBendem Erweichen. In dem vom Anwender
definierten Suchtemperaturbereich zwischen 510 °C und
670°C weisen die Datenbankeintrage ,clay_fired_DIL" und

Lborosilicate_glass_DIL" die dhnlichsten Kurvenformen
auf. Die in der ,clay_fired_DIL"-Kurve (griin)auftretende
Stufe ist auf den a>B-Ubergang von Quarz zurlickzu-
flhren, wahrend die ,borosilicate_glass_DIL"-Kurve (pink)
auch einen Glastbergang und Erweichen zeigt; jedoch
treten diese Effekte bei etwas unterschiedlichen Tempera-
turen im Vergleich zur unbekannten Glasprobe auf.
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. Identify angewandt auf eine unbekannte DIL-Messung (wei3). Treffer Nr. 1 und 2 sind in Griin und Pink dargestellt.
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Fir ¢ -Kurven wird der Algorithmustyp ,Absolute”, derdie  Die groBte Ahnlichkeit weist die ¢,-Kurve ,POCO graphite”

absoluten Kurvenunterschiede beriicksichtigt, als Vorein- auf, welche von Taylor und Grooth veréffentlich wurde.
stellung verwendet. Das in Abbildung 7 dargestellte Bei- Sie zeigt im Vergleich zur Kurve der Kohlenstoffprobe
spiel zeigt eine Analyse einer ¢ -Kurve einer Kohlenstoff- einen mittleren Kurvenunterschied von 0,035 J/(g-K).

probe mittels /dentify.
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For Help, press F1

. Identify angewandt auf eine ¢ -Kurve einer Kohlenstoffprobe (weiB). Der beste Treffer ,POCO graphite” ist in Pink dargestellt.
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Qualitatskontrolle

Ein weiteres Anwendungsgebiet von /dentify ist die Qua-
litatskontrolle (QK), wie die Abbildungen 8a und 8b illus-
trieren. In diesem Beispiel hat der Anwender eine Klasse

namens ,QC_AI203_passed” erstellt, die DIL-Messungen
an AL O, (Aluminiumoxid) von ,QC_AI203_cw01" und

,QC_AI203_cw02" enthalten, welche die Qualitatskrite-
rien erflllen. Abbildung 8a zeigt eine zusatzliche Messung
,QC_AI203_cw03" im Vergleich zur Klasse ,QC_AI203_
passed”: Die Ubereinstimmung der Messung ,QC_AI203_
cw03" mit der Klasse ,QC_AI203_passed”, dargestellt
durch die gemittelte Kurve (lila), 16st automatisch die Mel-
dung ,QC: PASS!" aus.
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For Help, press F1

dL

DIL-Messung ,QC_AI203_cw03" (weiB) analysiert mittels /dentify. Die Messung ,QC_AI203_cw03" stimmt mit der Klasse ,QC_AI203_
passed” Uberein, dargestellt durch die gemittelte Kurve (lila); dies 16st automatisch die Meldung ,QC: PASS!" aus.
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Die akzeptierte Messung ,QC_AI203_cw03" wurde in Es ist wichtig zu erwédhnen, dass der Anwender den

die Datenbank zur Klasse ,QC_AI203_passed” hinzuge- Schwellwert fur die Qualitatskontrolle selbst definiert.
fugt, bevor Identify auf die nachste Messung ,QC_AI203_ Fur AL/L;-und ¢ -Signale ist dies ein maximal erlaub-
cw04" angewandt wurde (siehe Abbildung 8b): Hier I6ste  ter Kurvenunterschied bezuglich der Algorithmustypen

der deutliche Unterschied zwischen der Messung ,QC_ LAbsolute”, ,Slope” oder ,Shape”. Im Fall von DSC- und
Al203_cw04" und der Klasse ,QC_AI203_passed” auto- TG-Daten gibt ein vom Anwender definierter Ahnlich-
matisch die Meldung ,,QC: FAIL!" aus. keitswert den Schwellwert fir die Qualitatskontrolle vor.

Durch Anwendung von ,Export Results” kann ein anpass-
barer Bericht generiert werden, der alle Aspekte der aktu-
ellen Ergebnisse von /dentify beinhaltet.
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. DIL-Messung ,QC_AI203_cw04" (weiB) analysiert mittels /dentify. Der Unterschied zwischen den Kurven der Messung ,QC_AI203_cw04" und den
Kurven der Klasse ,QC_AI203_passed”, dargestellt durch die gemittelte Kurve (lila), 6st automatisch die Meldung ,QC: FAIL!" aus.

911

NETZSCH-Geratebau GmbH
WittelsbacherstraBe 42 - 95100 Selb

Tel.: +49 9287/881-0 - Fax: +49 9287/881505
at@netzsch.com - www.netzsch.com



NETZSCH

Identify tGr DSC-, TG-, DIL-, TMA- und c -Daten

Archivierung/Suche

Eine weitere Starke von Identify ist die Moglichkeit der
Verwendung als Archivierungssystem fir NETZSCH- und
Anwenderdaten [3]. Einerseits lasst sich eine Messung
einfach einer oder mehreren Bibliotheken hinzuftigen [1],
andererseits konnen bestimmte Messungen und Litera-
turdaten innerhalb der Datenbank einfach gesucht und
gefunden werden. Dies ist besonders hilfreich als Vorab-
information, welche Messergebnisse von einer Probe zu
erwarten sind, die vom Anwender noch nie gemessen
wurde. AuBerdem ist es vor einer Messung hilfreich, in der
Datenbank Hinweise auf geeignete Messbedingungen zu
erhalten.

Einige Moglichkeiten hinsichtlich der Suche nach einem
Datenbankeintrag sind in Abbildung 2 aufgezeigt.
Weitere Optionen sind in Abbildung 9 zu finden, wo
bestimmte Bibliotheken ausgewahlt und ,pol” fir das
alphabetische Filtern eingegeben wurde. So konnte zum
Beispiel der Analysezustand der gefundenen ,polyimide_
DIL"-Messung mit einem Klick wiederhergestellt werden.
Im Fall von Anwendermessungen kénnen Auswertungen
geandert und Modifikationen des Datenbankeintrags
Ubernommmen oder verworfen werden. Analysezustande
lassen sich desweiteren auch direkt von der Trefferliste
wieder herstellen. Weitere Filterkriterien fir Datenbank-
eintrage sind in Abbildung 10 zu sehen.
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9 Nach Datenbankeintragen kann tber die Auswahl von Bibliotheken und alphabetischem Filtern gesucht
werden (hier wurde ,pol” verwendet) und deren Analysezustand einfach wiederhergestellt werden.
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-
£ Settings

S

Database entries are included in the search only when:
Hesating Rate is in the range of 500 and
Sample Mass is in the range of 500 and 15,0015 mg
Glass Transition Effects occur™

Endeo- or Exothermic Effects occur™
“Select ane of thase fiters ta search for entnes with anly

ane type af ezlone effect.
Selact both fiters 1o search for entmas with both effect nypes.

The character string PAE s part of its name

[] The character string is not part of its name

| Algarithm I User Database I General I Quality Contral | Filtering

20,005 K/min

oK [ Gomsl

10 Maoglichkeiten zum Filtern von Datenbankeintragen geméaB der Messbedin-

gungen Heizrate und Probeneinwaage, nach dem Auftreten kalorischer Effekte

und gemaf ihrer Bezeichnungen.

Zusammenfassung
Identify ...

B .. ist ein einzigartiges Datenbanksystem fir die thermi-
sche Analyse (Stand 10/2016: fur DSC-, TG-, DIL-/TMA-
und cp—Daten).

B .. enthalt NETZSCH-Bibliotheken mit tber 1.100 Ein-
tragen aus den Bereichen Keramik, Anorganik, Metalle
und Legierungen, Polymere, Organik, Lebensmittel
und Pharmazeutika sowie chemische Elemente (Stand
10/2016).

® ... kann vom Benutzer mit eigenen Bibliotheken erwei-
tert werden, die mit mehreren Anwendern im Rechner-
Netzwerk geteilt werden kénnen.

® ... kann mit nur einem Klick
— Messkurven erkennen
— mit anwenderdefinierten Schwellwerten fiir die
Qualitatskontrolle eingesetzt werden.

m .. dient als Archivierungssystem.

Der Autor
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Dr. Alexander Schindler ist seit mehr als 18 Jahren auf den Gebieten

der experimentellen Physik, thermischen Analyse und

thermo-

physikalischen Eigenschaften tatig. Er ist ein anerkannter Experte fir
Methoden zur thermischen Charakterisierung und deren Anwendung.
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