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Schnell und sicher wissen, wie viel drin ist

Automatisierte Bestimmung von Faservolumenanteil und Restfeuchte

Der Fasergehalt in glasfaserverstarkten oder mineralgefiillten Kunststoffen ist ein entscheidender Parameter fir

die Qualitat der Polymercompounds. Er wird klassischerweise durch die Veraschung im Muffelofen bestimmt.

Das prepASH-System macht das gesamte Untersuchungsverfahren effizienter, schneller und automatisierter.

ur experimentellen Ermittlung des

Faservolumenanteils in Kunststoffen
kommt in der Prifpraxis haufig die Ver-
aschungsmethode zum Einsatz. Dabei
wird der organische Anteil des Com-
pounds (Polymer) verbrannt und der zu-
rickbleibende anorganische Rest (Fasern,
Fullstoffe und/oder Additive) durch Rick-
wiegung quantifiziert (gild 1). Die KIMW
Pruf- und Analyse GmbH, Ludenscheid,
hat den bisher im Dienstleistungsge-
schaft genutzten Mikrowellenverascher
zur Bestimmung des Gehalts an anorga-
nischen Full- und Verstarkungsstoffen
durch eine sehr effiziente und genaue
Methode ersetzt.

Hierzu wird das automatisierte ther-
mogravimetrische Analysesystem (Makro-
TGA) prepASH der Firma Precisa Gravi-
metrics AG Dietikon, Schweiz, verwendet
(Titelbild). Das Gergt misst die Massenan-
derungen einer Probe als Funktion von
Temperatur und Zeit. Der prepASH kann
in einem Analyseschritt die zwei fur die
Kunststoffbranche relevanten Normen
zur Veraschung DIN EN ISO 3451-1
(Kunststoffe-Bestimmung der Asche — Teil
1: Allgemeine Verfahren) und DIN EN ISO
1172 (Textilglasverstarkte Kunststoffe —
Prepregs, Formmassen und Laminate —
Bestimmung des Textilglas- und Mineral-
fullstoffgehalts; Kalzinierungsverfahren)
abbilden. Dabei misst er bis zu 29 Proben
(14 Doppelbestimmungen: zwei parallele
Untersuchungen pro Probe) simultan.
Dies bedeutet einen mehr als doppelt so
hohen Durchsatz, als es mit dem Mikro-
wellenverascher moglich ist. Neben der
klassischen Gluhrickstandsbestimmung
kann auch der Feuchtegehalt in diesem
einen Analyseschritt festgestellt werden.

Normkonform und hoher Durchsatz

Der Arbeitsaufwand und die Fehleranfal-
ligkeit sind wesentlich verringert, unter
anderem weil lediglich ein einmaliges Ein-
wiegen der Proben direkt im Gerdt statt-
findet. Zeit- und Temperaturprogramme
konnen als Methode in einem Speicher
hinterlegt und fur die jeweilige Probe ein-
fach abgerufen werden. Mittels entspre-
chenden Temperaturprofils kbnnen meh-
rere Parameter in Serie gemessen werden
(z.B. Feuchte und Asche). Das Programm
ermoglicht bis zu zehn Schritte oder funf

Das automatisierte
thermogravimetri-
sche Analysesystem
prepASH kombiniert
Messungen und
Auswertungen

(© KI Luidenscheid)

Temperaturplateaus und vier Resultat-
ausgaben bei einer Einwaage. Es sind Tem-
peraturen bis 1000 °C und Probengré3en
bis 30 ml moglich. Eine automatische
Gewichtskonstanzerkennung kann auf
Wunsch zugeschaltet werden, sodass die
Trocknungs- und Veraschungsvorgénge
sicher abgeschlossen sind bzw. Zeit ein-
gespart werden kann. Sdmtliche Berech-
nungen werden gerateintern ausgefuhrt.
Die Ergebnisse, Methodenparameter, Ge-
wichts-Temperatur-Kurven etc. werden in
einem automatisch erzeugten, individuell
anpassbaren Report ausgegeben oder

© Carl Hanser Verlag, Miinchen  Kunststoffe 8/2019



sind Uber Schnittstellen online verfugbar
(Bild 2). Auch die Statistik wird bei Mehr-
fachbestimmungen automatisch im Analy-
sebericht ausgegeben, sodass auch dafir
keine eigenen Berechnungen mehr not-
wendig sind.

Um die Viskositatszahl der Polyamide
nach DIN EN ISO 307 oder 1628 zu be-
stimmen, muss der Glihruckstand zur
Korrektur der Einwaage bestimmt wer-
den. Durch das neue Verfahren konnte
die Prifdauer um einen ganzen Tag redu-
ziert werden. Das Trocknen der Tiegel bis
zur Gewichtskonstanz und das damit
verbundene Einwiegen und Ruckwiegen
entfallen. Da gleichzeitig der Feuchte-
gehalt gemessen und herausgerechnet
werden kann, entfallt auBerdem die
16-stuindige Vortrocknung der Proben.

Hohe Wiederholgenauigkeit, weniger
Messunsicherheit

Die Messunsicherheit bei Verfahren wie
der Veraschung im Muffelofen oder ei-
nem Mikrowellenverascher wird durch
das notige vielfache Probenhandling ne-
gativ beeinflusst. Fir glasfaserverstarktes
Polyamid wird in der DIN EN ISO 3451-1:
2019-05 eine relative Wiederholprazision
von etwa 0,8 % angegeben. Mit dem
neuen Verfahren der Makro-TGA konnte
durch die Zusammenfassung mehrerer
Arbeitsschritte eine wesentlich verbes-
serte relative Messunsicherheit von 0,4 %
ermittelt werden.

Die Bestimmung anorganischer Be-
standteile in Kunststoffen mittels Makro-
TGA hat sich im Labor der KIMW Pruf- und

Analyse GmbH aufgrund der hohen Ge-
nauigkeit, der einfachen Methode mit
gleichzeitig hohem Durchsatz, enormer
Zeitersparnis und viel geringerem Fehler-
potenzial sehr schnell etabliert und ist aus
dem Alltag nicht mehr wegzudenken. m
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Bild 2. Grafische Darstellung der Ergebnisse: Temperaturverlauf (rot) und Masseverldufe einzelner

Proben aus Polyamid 66 mit 30 % Glasfaseranteil (@« Lidenscheid)
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Bild 1. Bei 28 Proben
kénnen Textilglas-
und Mineralfillstoff-
gehalt simultan
bestimmt werden.

In das TGA werden
Probenschalen
eingesetzt, die durch
eine Prazisionswaage
im Ofen gehalten
werden. Das obere
Bild zeigt die Proben
vor dem Erhitzen,
unten sind die
Proben nach der
Messung zu sehen

(O KI Ludenscheid)
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