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Kurzfassung

In dieser Forschungsarbeit wurde die Bestimmung des Vernetzungsgrades von PE-X so-
wie des Aushédrtegrades von Duroplasten bzw. Klebstoffen mit Hilfe absoluter optischer
Spektroskopie untersucht. Ziel war es, durch die separate Betrachtung von Streu- und
Absorptionsverhalten der untersuchten Kunststoffe die Vernetzung bzw. Aushirtung un-
abhéngig von streuenden Fiillstoffen oder der Kristallinitit von PE-X zu ermitteln und
somit die Grundlage fiir die industrielle Nutzung der absoluten optischen Spektroskopie

fiir diesen Anwendungsfall zu legen.

Im Projektrahmen wurden eine Ulbrichtkugel, die Streifenprojektion, die Raman-Spekt-
roskopie und die kollimierte Transmission eingesetzt. Als Referenz dienten etablierte La-
borverfahren, wie die nasschemische Analyse, die DSC, das Platte/Platte-Rheometer, die

DEA, die uNMR sowie die FTIR- und klassische NIR-Spektroskopie.

Die Ergebnisse der Untersuchungen an PE-X (aus HDPE und UHMWPE) zeigen, dass
sich die verschiedenen Materialien anhand ihrer Absorption und Streuung im VIS- bzw.
NIR-Wellenldngenbereich gut unterscheiden lassen und auch Riickschliisse auf den Ver-

netzungsgrad erméglichen.

Ebenso kann die Aushidrtung von Duroplasten bzw. Klebstoffen anhand der Absorption
iiberwacht werden. Dariiber hinaus eignete sich die Raman-Spektroskopie zur Uberwa-
chung des Aushirtezustands dieser Materialien sowie lokaler Unterschiede in der Kris-
tallinitét von PE-X.

Zum verbesserten Ergebnistransfer wurde ein Ulbrichtkugel-Demonstrator aufgebaut.
Dieser eignet sich zur zerstorungsfreien Bestimmung des Vernetzungsgrades bzw. der
Aushirtung und hat das Potenzial, als Atline-System zur prozessbegleitenden Qualitits-
sicherung eingesetzt zu werden.

Neben den Potenzialen und Weiterentwicklungsmoglichkeiten der absoluten optischen
Spektroskopie wurden auch die Grenzen der bisherigen Labormethoden, insbesondere fiir
UHMWPE und Harze, die mit sichtbarem Gaseinschluss aushérten, aufgezeigt.

Von den Forschungsergebnissen konnen v. a. Anwender und Hersteller von vernetzten
Produkten sowie Anbieter optischer Messsysteme — und somit insgesamt zahlreiche kmU

— profitieren.






Abstract

In this research work, the determination of the degree of cross-linking of PE-X and the
degree of curing of thermosets and adhesives were investigated by means of absolute
optical spectroscopy. The aim was to determine the cross-linking/curing independently
of scattering fillers or the crystallinity of PE-X by separately considering the scattering
and absorption behavior of the investigated plastics and thus to lay the foundation for the
industrial use of absolute optical spectroscopy for this application.

Within the project framework, an integrating sphere, a spatial frequency domain setup,
Raman spectroscopy and collimated transmission were used. Established laboratory tech-
niques, such as wet chemical analysis, DSC, plate/plate rheometer, DEA, uNMR as well
as FTIR and classical NIR spectroscopy served as references.

The results of the studies on PE-X (from HDPE and UHMWPE) show that the different
materials can be easily distinguished on the basis of their absorption and scattering in the
VIS and NIR wavelength range, respectively, and also allow conclusions to be drawn
about the degree of cross-linking.

Similarly, the curing of thermosets and adhesives can be monitored based on absorption.
In addition, Raman spectroscopy was very well suited for monitoring the state of cure of
these materials as well as local differences in the crystallinity of PE-X.

To improve the transfer of the results, an integrating sphere demonstrator was set up. It is
suitable for non-destructive determination of the degree of cross-linking and curing and
has the potential to be used as an at-line system for in-process quality assurance.

In addition to the potential and further development possibilities of absolute optical spec-
troscopy, the limitations of existing laboratory methods were also highlighted, especially
for UHMWPE and resins curing with visible gas inclusion.

Users and manufacturers of cross-linked products as well as suppliers of optical measur-

ing systems — and thus numerous SME:s in total — can benefit from the research findings.
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Projektsteckbrief

Durch Vernetzen konnen die Materialeigenschaften von Standardthermoplasten gezielt
und kostengiinstig verbessert werden. Bekanntestes Beispiel sind Rohre aus vernetztem
Polyethylen (PE-X). Ebenso vernetzen Duroplaste bzw. Klebstoffe wihrend der Aushér-
tung. Der Vernetzungs- bzw. Aushértegrad ist hierbei die zentrale Qualitdtskennzahl. Bis
dato wird dieser — insbesondere bei PE-X — stichprobenartig zerstorend und zeitaufwén-
dig im Labor gepriift. Von industrieller Seite besteht ein groer Wunsch nach alternativen
Verfahren. Eine vielversprechende, aber in der kunststoffverarbeitenden Industrie bisher
nicht beriicksichtige Moglichkeit zur schnelleren Vernetzungsgradbestimmung direkt am
Bauteil bieten optische Verfahren. Dabei werden Anderungen in Streu- und Absorptions-

verhalten der untersuchten Kunststoffe beim Vernetzen/Aushérten ausgenutzt.

Ziel der Forschungsarbeiten war die Evaluierung der Nutzbarkeit absoluter optischer Ver-
fahren unter Trennung von Streuung und Absorption zur zerstérungsfreien Vernetzungs-
gradpriifung. Hierzu wurden eine Ulbrichtkugel, die Streifenprojektion, die Raman-
Spektroskopie und die kollimierte Transmission genutzt. Untersucht wurden unterschied-
lich vernetzte PE-X-Proben und diverse 2K-Harze bzw. -Klebstoffe. Als Referenz dien-
ten etablierte Standard-Labormethoden. Ein Zusammenhang zwischen Vernetzungs-
bzw. Aushértegrad und den Streu- und Absorptionskoeffizienten konnte aufgezeigt wer-
den. Zum verbesserten Ergebnistransfer wurde ein Ulbrichtkugel-Demonstrator aufge-
baut. Die Anderung bei der Aushirtung von Duroplasten ist mit dem Demonstrator und
mittels Raman-Spektroskopie gut messbar. Von den Forschungsergebnissen kénnen v. a.
Anwender und Hersteller von vernetzten Produkten sowie Anbieter optischer Messsys-

teme — und somit insgesamt zahlreiche kmU — profitieren.

AiF/IGF-Projekt 20848 N:

,.Prozessnahe Bestimmung des Vernetzungs- und Aushdrtegrades mittels optischer Ver-
fahren (OptiXlink)*
Dauer: 01.11.2019 — 31.10.2021
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