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NETZSCH Proteus® zur Qualitatskontrolle

Dr. Ekkehard Fuglein

Einleitung

Fir Routineanwendungen im Rahmen der Warenein-
gangskontrolle oder der Qualitatssicherung steht weniger
die Materialidentifizierung als vielmehr die Ermittlung von
Kennwerten im Vordergrund. Dazu werden an bekann-
ten Materialien die immer gleichen Auswerteroutinen
angewandt, um die Materialien mit Rickstellmustern zu
vergleichen und nach Qualitatsvorgaben zu bewerten.
Materialchargen, die nicht den Anspriichen gentgen sol-
len so rechtzeitig erkannt und aussortiert werden.

Mit der EinfGhrung der thermoanalytischen Datenbank
NETZSCH Proteus® Identify kénnen unbekannte Proben
schnell und zuverldssig erkannt und identifiziert wer-
den [1]. NatUrlich kann auch diese Datenbank bekannte
Proben danach beurteilen, wie &hnlich das thermische
Verhalten im Vergleich zu Rickstellmustern oder Referenz-
substanzen ist. Dieser Ahnlichkeitsvergleich beriicksichtigt
eine Vielzahl meist automatisch ausgewerteter Effekte und
bewertet die zu untersuchende Probe auch danach, ob alle
far dieses Material typischen Effekte auch wirklich detek-
tiert wurden. Diese Vorgehensweise ist gerade auch zur
Identifikation von Mischungen und Mischungsverhaltnis-
sen von Vorteil [2].

Eine weitere Moglichkeit der Bewertung von Proben bie-
tet die NETZSCH Proteus®-Auswertesoftware im Rahmen
der Erstellung von Messmethoden. Im Folgenden wird
beschrieben, wie Messmethoden inklusive der angespro-
chenen Qualitatskriterien programmiert und wie sie zur
Bewertung eingesetzt werden kénnen.

Programmierung einer Messmethode

Messmethoden dienen als Vorlage fur Routineaufgaben,
bei denen fur eine Vielzahl von zu untersuchenden Pro-
ben die identischen Messbedingungen sowie das iden-
tische Messprogramm zum Einsatz kommen sollen. Far
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die Programmierung von Messmethoden gibt es mehrere
Maoglichkeiten.

A) Analog einer Einzelmessung werden alle Messpara-
meter in der Messsoftware programmiert, jedoch nicht

als Messfile, sondern als Methode abgelegt. Sie kann
jederzeit als Vorlage fur diese Art von Messung wieder
herangezogen werden. Auch besteht die Moglichkeit die
Methode zu 6ffnen, zu variieren und unter einem anderen
Namen wieder zu speichern.

B) Die Messmethode wird nicht im Messprogramm son-
dern im Auswerteprogramm der NETZSCH Proteus®-
Software erstellt. Eine bereits bestehende Messung dient
hierbei als Vorlage fir die Methode. Die einzelnen Bear-
beitungsschritte, die in der Auswertesoftware mit der
bereits bestehenden Messung durchgefihrt wurden, wie
etwa das Auswahlen einzelner Segmente, das Glatten der
Messdaten, die Wahl des dargestellten Messbereichs, die
Auswertung von Ergebnissen wie die Peakflache oder die
Bestimmung der GlasUbergangstemperatur werden somit
in die Methode Ubernommen. Wird basierend auf dieser
Methode eine weitere Probenmessung durchgefihrt, so
werden nach Abschluss der Messung alle Auswerteschritte
automatisch durchgefiihrt.

C) Wie unter B) beschrieben wird eine Methode aus einer
bereits bestehenden Messung inklusive der Auswerte-
schritte erstellt. Zusatzlich werden Qualitatskriterien fest-
gelegt, die die erhaltenen Ergebnisse der Probe nach der
Messung und der Auswertung zusatzlich bewerten. Sokann
sichergestellt werden, dass alle Messungen mit dem identi-
schen Messprogramm und unter den identischen Messbe-
dingungen durchgefiihrt wurden, dass auf alle Messdaten
die identischen Auswerteschritte angewandt wurden,
dass alle Messergebnisse auf den identischen Auswerte-
bereichen (Positionen der Cursoren) beruhen und dass
den Bewertungen der Ergebnisse die identischen Kriterien
zugrunde liegen und diese somit ideal vergleichbar sind.
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1 Schmelzverhalten von Polypropylen

Ergebnisse und Diskussion

Fur die Bewertung von verschiedenen Polypropylenpro-
ben wird das Schmelzverhalten mit Hilfe der NETZSCH DSC
214 Polyma analysiert. Dazu wird eine Vergleichsprobe
ausgewahlt, die allen folgenden Proben als MaRBstab die-
nen soll. Die Granulatlinse dieser Vergleichsprobe wird in
Langsrichtung halbiert und mit der glatten Schnittflache in
einen NETZSCH Concavus-Tiegel aus Aluminium Uberfihrt.
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2 Erstellung einer Messmethode
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Mit einer Aufheiz- und Abkuhlrate von 10 K/min wird die
5,319 mg schwere Probe zwei Mal auf 200 °C erwarmt.
Das Schmelzverhalten des zweiten Aufheizsegments ist in
Abbildung 1 dargestellt. Die ausgewertete Schmelzenthal-
pie von 98,2 J/g und die Peaktemperatur von 164,2 °C stel-
len die Richtwerte dar, anhand derer die Qualitatskriterien
fur die folgenden Untersuchungen festgelegt werden.

In Abbildung 2 ist dargestellt, wie eine Messmethode aus
der Auswertesoftware NETZSCH Proteus® erstellt werden
kann, wobei die Methodenerstellung hierbei auf dem
aktuellen Auswertezustand basiert. Zusatzlich kénnen
Qualitatskriterien fur die ausgewerteten Ergebnisse defi-
niert werden. Exemplarisch legen wir diese mit + 2 K fir die
Peaktemperatur und = 5 % im Falle der Schmelzenthalpie
fest. Abbildung 3 zeigt die dafiir notwendigen Eintrage in
die Software.
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Mit der so erstellten Messmethode werden 10 andere  Verlaufsprotokoll desautomatischen Probenwechslers (Ab-
Polypropylenproben mit der NETZSCH DSC 214 Polyma  bildung 4) zeigt an, dass die Kriterien erfillt sind, das Sym-
und automatischem Probenwechsler (ASC) untersucht.  bol& hingegen weist auf Proben hin, die in mindestens
Schon wahrend der Messungen erhalt man einen Hin-  einem Kriterium nicht den vorgegebenen Ansprichen
weis darauf, ob die untersuchten Proben die definier- genlgen.
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4 Verlaufsprotokoll des automatischen Probenwechslers
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5 Automatisch ausgewertetes Ergebnis mit Kennzeichnung der nicht erfillten Kriterien

Die Darstellung der nach jeder Messung automatisch aus-
gewerteten Ergebnisse enthélt keinen gesonderten Hin-
weis fur den Fall, dass alle Qualitatskriterien erfullt sind.
Liegt jedoch ein ausgewerteter Wert auBerhalb der defi-
nierten Bereiche, so befindet sich hinter der Ergebnisdar-
stellung ein Ausrufezeichen. Das in Abbildung 5 gezeigte
Messergebnis erfullt somit das Kriterium der Peaktempera-
tur, nicht jedoch das der Schmelzenthalpie.

Eine Zusammenstellung der Ergebnisse aller Polypropylen-
proben ist fur die Schmelzenthalpie in Abbildung 6 und fur
die Peaktemperatur in Abbildung 7 dargestellt.

Der Farbibergang von blau nach rot veranschaulicht dabei
die jeweils untere Grenze der Qualitatskriterien, die obere
Grenze wurde in keinem der Messbeispiele Uberschritten.
Esist schnell erkennbar, dass die Polypropylenproben PP#5,
PP#6 und PP#10 durch zu geringe Schmelzenthalpien die
geforderten Qualitatskriterien nicht erfullen. Verursacht
werden kann dies etwa durch unterschiedliche Mengen
an inerten Fillstoffen, die wiederum die Anderung der
mechanischen Eigenschaften zur Folge haben. Die Peak-
temperaturen wurden hingegen fur alle Proben inner-
halb der Qualitatskriterien detektiert, einzig die Probe
PP#8 zeigt hier einen zu niedrigen Wert. Die Grinde daflr
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6  Ergebnisse der Schmelzenthalpie aller Polypropylenproben
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6 Ergebnisse der Peaktemperatur aller Polypropylenproben

konnen in Beimengungen von Fremdmaterial wie etwa
anderen Polyolefinen liegen.

Zusammenfassung

Die NETZSCH Proteus®-Auswertesoftware bietet zahl-
reiche Moglichkeiten im Hinblick auf die automatisierte
Probenanalyse und die automatisierte Auswertung der
Messergebnisse.

Mit der Einflhrung der ersten thermoanalytischen Soft-
ware Datenbank Identify besteht nunmehr erstmalig die
Maoglichkeit einer ganzheitlichen Bewertung der Mes-
sergebnisse hinsichtlich Temperatur und Intensitat der
detektierten Signale, wie auch hinsichtlich eventuell feh-
lender, fir das jeweilige Material jedoch charakteristischer,
Signale.

Die in dieser Arbeit diskutierten Moglichkeiten der auto-
matischen Bewertung von Resultaten stltzen sich hinge-
gen auf einzelne Messwerte wie die Peaktemperatur oder
die Schmelzenthalpie. Naturlich illustrieren diese Beispiele
die Vorgehensweise nur exemplarisch. Es ist ebenso gut
moglich, andere Messwerte, wie die Glastbergangstempe-
ratur amorpher Substanzen oder den extrapolierten Onset
einer beginnenden Reaktion mit Qualitatskriterien in ahn-
licher Weise zu belegen. Auch die Ubertragung auf andere
Materialien wie Metalle, Pharmazeutika oder Lebensmittel
ist selbstverstandlich moglich. Da die Qualitatskriterien frei
wahlbar sind, lassen sich die zu untersuchenden Materi-
alien sehr selektiv bewerten, beispielsweise mit sehr eng
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gefassten Kriterien. Somit konnte gezeigt werden, dass
die NETZSCH-Proteus®-Software neben der automatisier-
ten Probenmessung und -auswertung auch sehr individu-
elle probenspezifische Anpassungen der automatischen
Ergebnisbewertung ermdéglicht.
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