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Wie eine automatische Erkennung von DSC-Kurven die Polymercharakterisierung vereinfacht
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A T thermischen Analyse — durch das bahnbrechende DSC-

Kurvenerkennungs- und Datenbanksystem Identify erheb-
ETFE  67.4% P lich vereinfacht.

Eine Erkennung oder Identifikation einer unbekannten
DSC-Kurve auf Basis bekannter Datenbank-Kurven und
Literaturdaten fuhrt letztlich auch zu deren Interpretation.
(eas_ac 957% Die DSC-Kurve kénnte von einer Probe mit unbekann-
ter Zusammensetzung stammen oder aus der taglichen
Qualitatskontrolle (QC), bei der Identify die Ubereinstim-
mung mit gespeicherten, von ,i.0.-Proben” stammenden
Messungen anzeigen kann. /dentify ist somit ein duBerst
leistungsfahiges Tool sowohl fir die Materialerkennung
als auch fur die Qualitatskontrolle und Schadensanalyse
mittels DSC. Weiterhin dient Identify zur Archivierung von
Messungen, da direkter Zugriff auf bereits in der Daten-

Einfiihrung bank gespeicherte DSC-Kurven samt Auswertung besteht.
Aber das Beste kommt zum Schluss: Identify liefert Ergeb-
Die vollkommen neue DSC 214 Polyma von nisse nach einem einzigen Klick!

NETZSCH macht DSC-Untersuchungen einfacher und
aussagekraftiger als je zuvor. In ihr stecken

einige clevere Innovationen, die alle Aspekte

einer DSC-Untersuchung umfassen (siehe
Abbildung 1): Brandneu sind der Arena-

Ofen und der Corona-Sensor der DSC sowie Leistungsstarke Intelligentes

die perfekt darauf abgestimmten Concavus- DOG2I Robmeses Messen
Probentiegel, wodurch insgesamt extrem :ﬁi"nffo‘,i:‘” :xﬁcnfﬁbramn
schnelle und reproduzierbare DSC-Messun- : '3;’;":3::‘;9“9”__ 'gfpi’;r;;ﬂi 4
gen mit hochster Qualitdt moglich werden. _-~

Ein Highlight der neuen Generation der Einzigartige

d / AutoEvaluation
Proteus®-Software ist die einfach zu bedie- Concavus-Tiegel

® Automatisiert
B Reproduzierbar

nende SmartMode-Benutzeroberflache. s = Objektiv
Einzigartig ist auch die neue Funktion Auto- - ';?:1‘:‘:'3“ il
Evaluation, denn sie kann DSC-Kurven vollig
selbststandig, reproduzierbar und mit hoher A —
Zuverlassigkeit auswerten.

o ] Einfache Proben- _ Innovative
Der letzte Schritt hin zu einer kompletten vorbereitung Identifizierung
DSC-Untersuchung ist die Interpretation der N SampleCuttar = Interpretation

. . Datenbanksuche
ausgewerteten Messergebnisse. Bislang hat B ElenefRiousnioden ek

m Erweiterbar
die Interpretation einer DSC-Kurve einige = kﬁ;nﬂr'zlfe"i-
Erfahrung und auch Zeit beansprucht, z.B.
zur Literaturrecherche. Die Interpretation -
wird nun —erstmals in der Geschichte der 1 Alle Aspekte (360°-Komplettldsung) einer vollstandigen DSC-Untersuchung
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Als Basis umfasst die Datenbank bei Auslieferung Biblio-
theken mit DSC-Messungen und Literaturdaten aus dem
bekannten NETZSCH-Poster ,Thermische Eigenschaften
von Polymeren”. Die Datenbank wachst mit der Erweite-
rung durch den Anwender, der Bibliotheken und Klassen
ganz einfach selbst anlegen kann. Diese beinhalten seine
eigenen Messungen und binden letztlich auch sein Wis-
sen mit ein.

Materialerkennung
Abbildung 2 veranschaulicht, wie /dentify auf eine noch

nicht ausgewertete, unbekannte DSC-Kurve ange-
wendet wird. Nach nur einem Klick innerhalb der

Evaluate
Evaluate Curve

Proteus®-Software wird die DSC-Kurve mittels Auto-
Evaluation vollstandig ausgewertet und die Ergebnisse
von Identify erscheinen sofort (siehe Abbildung 3): Die
linke Trefferliste zeigt Vergleichsmessungen und Litera-
turdaten aus der Datenbank sortiert nach Ahnlichkeit
zur unbekannten DSC-Kurve. Eine weitere Trefferliste auf
der rechten Seite beschreibt die Ahnlichkeit zwischen
der unbekannten DSC-Kurve und definierten Datenbank-
Klassen, auf die weiter unten im Detail eingegangen wird.
Offensichtlich fihren der in der DSC-Kurve detektierte
GlasUbergang bei etwa 80 °C und der Schmelzpeak bei
etwa 250 °C zur eindeutigen Identifikation der gemesse-
nen Probe als das Polymer PET.

Hide / Remove

i Smoothing...

Tau-R Mode...

Connect Segments

IMM| i

DSsC ul Identify... '

2| File/Measurement Info...
= Attribute Defaults...

Move Curve Up/Down

Curve Properties...

[BE0TI #8112 0 gt et PET [rreaiey W2AR2010 ATRRTT
3 comnoe

. Ausfiihrung von Identify an einer noch nicht ausgewerteten, unbekannten DSC-Kurve
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Results:

Measurement/Literature o g Class - Similarity [%a] |
Data Similarity [%] ‘E

PET §6,30
PET 0177 95,93

PA 11,20
PET 76,67

Py 3,38
PYaL 64,48

oM 0,00
PAGE 58,36

PE 0,00
ETFE 57,32
ETFE-03_7_7 49,98
PAGE-GF30-02_7_7 39,33
PYA-0Z_7 7 26,97 9l

- Terp re-Range Results: Search Libraries: _ q
Min: Mag: %ﬂe;agu?gmer&.ﬁ.\te&amre_ Smllaity [%] ‘g Class. | Similarity [%] Library | Ertries Eﬂa‘a_almaians_imlanir-wrt_hn
3 - '
ik 20 = PET 6,30 | | [ FET_meas_user_b e:z;z@"?s‘
: ] PET 0y 95,93 7%,
[ Eull range [CLockrange ke PA 11,20 [ Polymerblends_Cecile 11 ’
PR 76,67
T PiC 3,38 Polymerpaster_NETZSCH 70
e SR PYAL 64,48 Add Current Curve..,
_ POM 0,00 Polymers_stefan_luni_2013 &5 = =
- Algorithm Type: PAGE 58,3
o o PE 0,00 [] | Polymers_Stefan_September_2013 &5 || Manage Libraries/Classes...
(® Single-Effect/Companent ETFE 57,32 Export Resul
i ’ <part Results, .
(O Multi-Effect{Component ETFE-03_7_7 49,98
" Search Paramsters PABE-GF30-02_7_7 39,33
. PYA-0Z 77 26,097 |
| standard E‘ VA-02_7 7 & Close

JE N7 031 313-02.00b-5d5 PET 044-3-13-02 02.05.2013 17:56:27 |B§ [2 7] PET-Invista-01 ngb-sd& PET-nvista PET-Invista-01 17412011 175425
ForHeln, pressF1_ § | bsc. | |

. Ergebnis-Ansicht von Identify nach nur einem Klick. Die unbekannte Kurve ist wei3 markiert, die dhnlichste Datenbank-Kurve schwarz.
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Wie funktioniert Identify?

Die Vorgehensweise von Identify ist sehr ahnlich zu der
einer Bilderkennung, wie sie heutzutage z.B. zur Identi-
fikation von Objekten oder Personen angewandt wird
(siehe Abbildung 4). Der Ablauf lasst sich im Wesentlichen
in drei Schritte unterteilen:

1) Segmentierung der gemessenen DSC-Kurve

Signifikante kalorische Effekte wie Glasibergange oder
exotherme und endotherme Effekte missen identifiziert
und von unwichtigen Bereichen der Messkurve abge-
grenzt werden. Diese auBBerordentlich schwierige Aufgabe
wird mittels AutoEvaluation fir den GroBteil aller Messun-
gen zuverlassig erledigt — und zwar ohne ein Eingreifen
des Anwenders.

2) Extraktion der Merkmale der gefundenen Effekte

Eigenschaften wie extrapolierte Onset-Temperatur oder
Peak-Flache werden — gemaf3 der bekannten DIN- und
ASTM E-Normen — mit Hilfe bewahrter Routinen der
NETZSCH Proteus®-Software automatisch bestimmt.

3) Eigentliche Erkennung der DSC-Kurve

Die Ahnlichkeiten zwischen der unbekannten DSC-Kurve
und Datenbank-Messungen, -Literaturdaten und -Klassen
werden praktisch in-situ unter Verwendung komplexer
mathematischer Algorithmen berechnet. Das Ergebnis ist
eine Trefferliste aus Datenbank-Eintragen, sortiert nach
absteigender Ahnlichkeit zur unbekannten DSC-Kurve.

Selbstverstandlich kann Identify auch DSC-Kurven ver-
wenden, die vom Anwender bereits manuell ausgewertet
wurden oder bei denen der Anwender die Ergebnisse von
AutoEvaluation nachtraglich modifiziert hat. Somit kann
Schritt 1) zumindest teilweise auch durch den Anwender
geschehen.

DSC /imWimg)
| exo
0.8 -
Complex Peak:
Area: 3635 Jlg
Peak*: 250.0 °C
061 Onset; 233.4 °C
End: 259.7°C
Glass Transition: .
0.4 Onset: 78.1°C
Mid: 84.4°C
End: a91.2°C
Delta Cp*:  0.152 J/(g*K)
0.2
R e .
0 50 100 150 200 250

Temperature [*C

4 Vorgehensweise von /dentify in Analogie zu einer Bilderkennung
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DSC /(mW/mg)

31 | exo

2 4

4"-

unknown

i,

2 ~ '“’“A ~—

—
A

database

100 0 100

200 300 400

Temperature /°C

5 Eine unbekannte DSC-Kurve im Vergleich zu einigen exemplarischen Datenbank-Kurven. Die der unbekannten am ahnlichste Datenbank-

Kurve ist als ,best hit” bezeichnet.

Wie Abbildung 5 veranschaulicht, ist /dentify in der Lage,
aus Hunderten von Datenbank-Kurven diejenigen zu fin-
den, die der unbekannten DSC-Kurve am ahnlichsten
sind — nach nur einem Klick und innerhalb nur einer
Sekunde.

Aufgrund der effekt- und merkmalsbasierten Algorithmen
besteht die Datenbank von Identify nicht nur aus tatsach-
lichen DSC-Messkurven, sondern — wie oben erwahnt —
zusatzlich noch aus Literaturdaten.

Aber Identify kann noch mehr. Hierzu zeigen die Abbil-
dungen 6A und 6B schematisch verschiedene Ansatze
einer Datenbanksuche im Allgemeinen: Ein Weg sind
sogenannte ,Queries”, d.h. Eins-gegen-eins-Vergleiche
zwischen der unbekannten Messung und den Datenbank-
Messungen (6A). Der zweite Weg ist eine Klassifikation,
bei der die unbekannte Messung definierten Datenbank-
Klassen zugeordnet wird, die jeweils Trainings-Mes-
sungen erfordern wiirden (6B). Solche Klassen kdnnten

Material-Klassen (MKs) sein, die z.B. alle verfliigbaren, an
Proben aus dem Polymer PA6 durchgefiihrten Messungen
beinhalten. In Qualitats-Klassen (QKs) wirden sich bei-
spielsweise nur die Messungen an PA6 befinden, die von
Gut-Teilen stammen, die die Qualitatskontrolle erfolgreich
passiert haben. Wie Abbildung 6C veranschaulicht, vereint
Identify beides, sowohl ,Queries” als auch Klassifikationen,
wobei eine Messung sogar mehreren Klassen gleichzeitig
angehoren kann. Einige Material-Klassen wie PE oder PET
sind standardmaBig bereits in der Software enthalten, der
Anwender kann aber selbstverstandlich weitere Klassen
anlegen, die mit jedem Eintrag hinzulernen. Diese Klassen
binden somit das Wissen und die Expertise des Anwen-
ders mit in /dentify ein, wohingegen die Query-Ergebnisse
keinerlei Wissen oder Interaktion des Anwenders erfor-
dern. Diese hangen —falls AutoEvaluation verwendet
wurde — einzig von der DSC-Messkurve selbst ab und nicht
vom Anwender, was zu objektiven Auswertungen und
Interpretationen fihrt.
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A unbekannte Messung

Datenbank-Messungen

B unbekannte Messung

¥
- _ _ .
Joe  e%e oo oo,
MK 1 MK 2 MR8 i MK n QK 1 QK 2 | . SRR QK n
Datenbank-Klassen inklusive Trainings-Messungen
C unbekannte Messung

MK1....... MK n QK 1......... QKn

Datenbank-Messungen (@), -Literaturdaten (0) und -Klassen

6 Verschiedene Ansatze einer Datenbanksuche: Queries (A), Klassifikation (B) und die Identify-Losung (C), die beides vereint
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Anwendung in der Qualitatskontrolle

In Abbildung 7 erkennt man, wie eine DSC-Messung an
einem Schlecht-Teil (mit gebrochenem Clip), das nominell
aus PAG6 besteht, mit /dentify analysiert wird. Im Vergleich
zu den Gut-Teilen ist der Schmelzpeak beim Schlecht-Teil
zu niedrigerer Temperatur verschoben und es tritt ein
zusatzlicher kleiner Peak bei ca. 240 °Cin der DSC-Kurve
auf, was insgesamt zu einer relativ geringen Ahnlich-

keit (von 56,61 %) zur Klasse "PA6_GF30_parts_passed”

der Gut-Teile fihrt. Hochstwahrscheinlich besteht das
Schlecht-Teil nicht aus reinem PA6, sondern aus einer
Mischung verschiedener PA-Typen wie PA6 und PA66. Die
beschriebene Anwendung ist ein klassischer Fall von Scha-
densanalyse. Dennoch wird klar, wie eine routinemafige
Qualitatskontrolle sowohl an Rohmaterialien als auch an
Endprodukten mit Hilfe der neuen DSC 214 Polyma mit
serienmaBiger /dentify-Software Produktausfalle im Feld
minimieren kann.

izl

PAG_GF30_parts_passed

21,03 :

17T 1A rgi-edd
Jakanpoan

S 3 s A T A b ad)

PG - 1

. Analyse einer DSC-Messung an einem Schlecht-Teil (mit gebrochenem Clip, nominell PA6) mit Identify
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Identify Options Wl
Libraries | Clagses
Libraries
Marne Entries New. .
PET_meas_user_b 9
Polymerblends_Cecile "
70
Measurements/Literature data
Mame Effects ~ Mew...
ABS_Movodur P2H AT natur-03_7_7 3 b -
ER-01_5_8 2
CR Baypren 110:01_7_7 1
EP Probed-02_7_7 1 ~
Effects
Mame igw...
Glass @-7357°C
Gilass (2104,44°C
Gilass (2123 6°C

Identify Options i |[g|
Libraries |
Classes
Name Entries New...
P& 17
PET 1
FOM 4
PV 4

MateriaksMeasuements

Available Selected

[l -~

214 | 035 PET_200Km — ' E|

ABS — PAT2

ABS_MNovodur F2H AT natur-03_7_7 PA12-GFE0-02_8_8

ABS-PA TERBLEND N-MM13+5_58_8 F:

abs-po-03_8_8 PA4G-ND-01_5_5

ABS-PC-03_8_8 PAR

AS4 PAE_3T

ASa-01_7_7 PAE_BT

azapa-05_7_7 PAET0

ER_12 PAET0-03.7_7

EFR_14ciz PAE12

ER_14krans PAE12-01_7_7 B
ER-01_8_8 PAEE

CW > PAEE-GF30-02_7_7 v

Close

8 Management von Bibliotheken, Messung und Literaturdaten unter
Identify Options

Anwendung und optionale Einstellungen von Identify

Obwohl Identify hohe Ansprlche erflllt, ist es sehr einfach
in der Anwendung. Die Ergebnisse erscheinen nach nur
einem Klick und auch was das Management der Bibliothe-
ken, wie die Erzeugung oder die Erweiterung, und deren
Eintrage betrifft, ist alles auf Anhieb verstandlich (siehe
Abbildung 8). Das Management von Klassen ist eben-

falls komfortabel, wie Abbildung 9 zeigt: Zur Verfligung
stehende Messungen und Literaturdaten kdnnen sehr

Search Libraries;

9 Management von Klassen unter /dentify Options

einfach einer Klasse hinzugefligt oder aus einer Klasse
entfernt werden —insbesondere unter Verwendung der
alphabetischen Suchfilter.

Vorhandene Bibliotheken lassen sich tGber Checkboxen in
der Hauptansicht von Identify in die aktuelle Datenbank-
suche mit einbeziehen oder davon ausschlieBen — wie in
Abbildung 10 dargestellt. Nach Anderung der Auswahl
dieser Such-Bibliotheken werden die Trefferlisten sofort
angepasst.

Libtary Entries Mean Mukual Similarity within
[ /PET meas_user b 9 selected libraries:
- - = 5, 45,
Polymerblends_Cecile 11
Polymerposter METZSCH 70
add Current Curve, .,
Polymers_Stefan_Juni_2013 & [ = ]
[ Manage Libraries/Classes. ., ]
Close

10 Auswahl der aktiven Such-Bibliotheken
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Measurement/Literature Data Name

Enter Meazurement/Literature D ata Mame:

044-313-02_7_7

Selected | Libram

PET_meas_uszer_b

[ Range
Min:

| | 105,0 = |
[ ]Full range [ Lock range

[ Apply ]

il Palymerblends_Cecils 1
] Polymerposter NETZSCH 70 algorithm Type
Ll PalyrmersStefan_Juni_ 2013 E5 @ Single-EFFect fCamponent
O Polymers_Stefan_September_2013 E5
) pulki-Effect fComponent
Search Parameters
0K, ] [ Cancel | standard W

11 Dialog nach dem Anwahlen von ,Add Current Curve ..."

Ebenfalls ganz einfach und schnell 13sst sich eine DSC-
Kurve zu einer Bibliothek hinzuflgen (siehe Abbildung
11): Wenn man den automatischen Namensvorschlag far
den neuen Bibliothekseintrag verwendet, sind nur noch
die entsprechenden Ziel-Bibliotheken anzuwahlen.

Weiterhin besteht in der Hauptansicht von Identify die
Maoglichkeit, einige Einstellungen zu verandern und
dadurch die Analyseergebnisse zu optimieren (siehe
Abildung 12). Mit der Einschrénkung des aktiven Tempe-
raturbereichs lasst sich die Suche und dadurch auch die
Interpretation auf Teile der DSC-Kurve wie z.B. auf ein-
zelne Effekte beschranken oder —anders ausgedrickt —
Teile der DSC-Kurve kénnen ignoriert werden. Die Algo-
rithmen-Typen ,Single” oder ,Multi” berlcksichtigen, ob
die DSC-Kurve von einer Ein- oder Multikomponten-Probe,
wie z.B. von einem Polymerblend stammt. In diesem Fall
nimmt /dentify an, dass die unbekannte DSC-Kurve eine
Uberlagerung mehrerer Einzelkurven widerspiegelt. Die
neben ,standard” optional einstellbaren Parametersatze
wie z.B. “qualitativ”, “amorph” oder "kristallin” wirden
entsprechende Informationen, die der Benutzer tber
die Probe haben kénnte, bertcksichtigen. Grundsatzlich

werden Algorithmen-Typ und Parametersatz unter Bertick-

sichtigung der DSC-Kurve automatisch voreingestellt.
Der Autor

Dr. Alexander Schindler ist seit mehr als 15
Jahren auf den Gebieten der experimentellen
Physik, Thermischen Analyse und Thermo-
physikalischen Eigenschaften tatig. Er ist ein
anerkannter Experte fur Methoden zur
thermischen Charakterisierung und deren
Anwendung.

12 Opitonale Einstellmdglichkeit, zugénglich
direkt in der Hauptansicht von /dentify

Zusammenfassung
Insgesamt ist /dentify ...

B .. ein neues und einzigartiges System zur DSC-Kurven-
erkennung und Interpretation, das Ergebnisse nach nur
einem Klick liefert.

B .. nUtzlich zur Materialerkennung und Qualitatskont-
rolle.

m .. einfach anzuwenden und erfillt trotzdem hohe
Anspriche!

B .. ein Datenbanksystem mit NETZSCH-Bibliotheken (fur
Polymere) als Basis, das vom Benutzer beliebig erwei-
tert werden kann.

m .. inderLage, Messungen, Literaturdaten und Klassen

zu verwenden, die auch das Wissen des Anwenders mit
einbeziehen.
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