m Polymeranalytik

Die Einsatzmdglichkeiten von Kunststoffproduk-
ten werden vornehmlich durch die chemischen
und physikalischen Eigenschaften des
verwendeten Ausgangspolymers bestimmt. Durch
den Zusatz weiterer Substanzen, sogenannter
Additive oder Zuschlagstoffe, konnen diese
Eigenarten in einem weiten Bereich gezielt
modifiziert werden. In der Praxis finden daher
meist komplexe Polymer-Additiv-Mischungen
Verwendung. Typische Rezepturen enthalten oft
bis zu 10 Additive mit Konzentrationen im
Bereich von 100 ppm bis hin zu einigen Gewichts-
prozent. Durch Unvertraglichkeiten einzelner
Additive untereinander oder Reaktionen der
Zuschlagstoffe mit dem Basispolymer kann es
jedoch zu unbeabsichtigten Modifizierung der
urspriinglich eingestellten Kunststoff-
eigenschaften kommen. Als Folge kann es neben
Anderungen des duReren Erscheinungsbildes
(Verfarbungen, Geruchsbildung, ...) auch zu
einem vélligen Verlust der chemischen und
physikalischen Eigenschaften (UV-Stabilitat,
Harte, Schlagfestigkeit, ...) und damit zum
Ausfall des Werkstiickes kommen.

Zur Klarung solcher ,Materialfehler”, zur Ent-
wicklung neuer Additivrezepturen aber auch zur
Untersuchung von Konkurrenzprodukten finden in
der Polymeranalytik verschiedene Verfahren (z.B.
GCMS, HPLC, IR, XPS, MALDI)1 sowie nasschemische
Methoden Verwendung. Keine dieser Techniken
erlaubt einen schnellen, empfindlichen und
lokalisierten Nachweis der molekularen Zusammen-
setzung einer Oberfldche, deren Beschaffenheit
Festkorpereigenschaften wie Adhdsion oder Farbe
bestimmt.

! GCMS: Gas Chromatography Mass Spectrometry
HPLC: High Performance Liquid Chromatography
IR: Infrared Spectroscopy

XPS: X-Ray Photoelectron Spectroscopy

MALDI: Matrix Assisted Laser Desorption Ionisation

tascon e

Analytical Services & Consulting

Derartige Fragestellungen kdnnen mit Hilfe der ToF-
SIMS? untersucht werden. Diese Analysemethode
liefert Informationen {iber die atomare und mole-
kulare Zusammensetzung der obersten Monolagen
eines Festkorpers und kann auf leitenden wie iso-
lierenden Oberflachen durchgefiihrt werden. Mit
Empfindlichkeiten im ppm-Bereich kdnnen auch ge-
ringe Spuren molekularer Substanzen empfindlich
registriert werden. Rastert man den zur Anregung
verwendeten Primdrionenstrahl iiber die Proben-
oberfldache kann auch die Lateralverteilung der
untersuchten Substanzen erfasst werden. Im Falle
der Polymeranalytik ist durch eine geeignete Pra-
paration (Mikrotomieren, ggf. Kratzen, ...) auch
eine Ermittlung der Additivzusammensetzung im
Festkdrpervolumen méglich.

Anhand der folgenden Beispiele sollen die Einsatz-
moglichkeiten der ToF-SIMS in der Polymeranalytik
veranschaulicht werden:
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Abbildung 1: Ausschnitt aus einem Spektrum positiv
geladener Sekunddrionen eines technischen Low Density
Polyethylens (LDPE).

Abbildung 1 zeigt das Spektrum positiv geladener
Sekundarionen einer technischen Low Density Poly-
ethylen (LDPE)-Oberfldche, deren chemische
Zusammensetzung mittels ToF-SIMS bestimmt
wurde. Wie man erkennt, sind Molekiilionen der
Additive Tinuvin 770, Irganox 565 und Cyanox 1790
(vgl. Abb. 1) eindeutig nachweisbar. Die Iden-
tifizierung dieser Substanzen wird durch den Einsatz
einerin der Tascon GmbH entwickelten Datenbank-

2 ToF-SIMS: Time-of-Flight Secondary Ion Mass Spectrometry
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software wesentlich erleichtert. Obwohl die im Spek-
trum detektierten Intensitdten nicht direkt auf vor-
liegende Oberfldchenkonzentrationen schlieRen
lassen, konnen derartige Experimente durch den
Vergleich mit geeigneten Referenzmessungen auch
quantitative Informationen liefern.

Neben einem schnellen, chemischen Screening an-
hand von Spektren erlaubt das TOF-SIMS Verfahren
auch die Bestimmung der lateralen Verteilung mole-
kularer Komponenten (,Imaging”). Als Beispiel fiir
diese Betriebsart soll eine Analyse dienen, bei der
der Ursprung einer weil3lichen Verfarbungen auf
einer schwarzen Polypropylenplatte identifiziert
werden sollte. Eine ndhere optische Betrachtung der
Verfarbungen (vgl. Abb. 2) zeigt, dass an der
Polymeroberflache kristalline Strukturen vorliegen.

Abbildung 2: Optische Aufnahmen der Additivausbliihung
auf Polypropylen (PP).

Durch Sekundarionenspektren gelang u.a. ein Nach-
weis charakteristischer Signale des PP-Substrats
sowie verschiedener Polymeradditive. Zur positiven
Identifizierung der Ausbliihungsbestandteile wurde
in einem nachfolgenden Imaging-Experiment die
laterale Verteilung der molekularen Komponenten
untersucht (vgl. Abb. 3). Erst diese Bilder ermdg-
lichten eine eindeutige Zuordnung des Stabilisators
Ultranox 626 als malRgeblichen Bestandteil der
kristallinen Strukturen auf der PP-Oberflache.

Uber reine oberflichenanalytische Applikationen
hinaus ist mit dem TOF-SIMS Verfahren durch
geeignete Praparationstechniken oder Analysemodi
auch die Tiefenverteilung organischer und
anorganischer Substanzen bestimmbar.
Verteilungen atomarer und kleiner molekularer
Spezies konnen durch die Kombination der
Oberflachenanalyse mit einem beschussinduzierten
Abtrag (Sputtern) der Probenoberflache ermittelt
werden (Tiefenprofilierung, 3D-Analyse).

/‘
e

tascon cus

Analytical Services & Consulting

Abbildung 3: Uberlagerung der Sekunddrionenbilder des PP-
Substrats (rot), des Stabilisators Ultranox 626 (griin) und
eines weiteren Additivs (Lithiumstearat, blau).
Gesichtsfeld: 500 x 500 ym?

Verwandte Themengebiete:

= Einfluss von Vorbehandlungen (Plasma,
Beflammung, Corona) auf die
Polymeroberflache (XPS)

= chemisches Mapping von Schnitten durch
polymere Schichtsysteme (ToF-SIMS)

= QOberflachenrauigkeit (optische
Profilometrie)

= Charakterisierung von Endgruppen
(ToF-SIMS)

= organische Tiefenprofilierung (ToF-SIMS)

Heisenbergstr. 15 - 48149 Miinster | Germany - Phone: +49(0)251 1622 400 - tascon@tascon-gmbh.de - www.tascon-gmbh.de



