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Die Infrarotspektroskopie mit Hilfe einer Fourier-Transformation (FTIR), insbesondere mittels der Abgeschwéachten
Totalreflexion (ATR)-Technik, ist ein unverzichtbares, schnelles und zerstérungsfreies Standardverfahren in der
Werkstoffprifung und Schadensanalyse von Elastomerdichtungen. Sie liefert innerhalb von Minuten einen moleku-
laren Fingerabdruck des Polymer-Grundmaterials sowie von Additiven.

FTIR spectroscopy — A fast and versatile method for material analysis

Fourier transform infrared spectros-

copy (FTIR), particularly using the attenuated total reflection (ATR) technique, is an indispensable, rapid and non-
destructive standard method in materials testing and failure analysis of rubber seals. Within minutes, it provides a
molecular fingerprint of the polymer base material as well as some additives.

1. Einleitung

Die Identifikation von Elastomerwerkstoffen gehdrt zu
den regelmaBigen Aufgaben von Laboren von Dich-
tungsanwendern und -herstellern. Im Wareneingang,
bei Reklamationen oder in der Schadensanalyse stellt
sich oft zuerst die Frage: ,Handelt es sich tatsachlich um
den spezifizierten Werkstoff?” Die FTIR-Analyse liefert
darauf innerhalb weniger Minuten eine belastbare Ant-
wort.

Das Verfahren nutzt die Wechselwirkung von Infrarot-
strahlung mit chemischen Bindungen. Bestimmte Bin-
dungen — etwa C-H, C=C, C-F oder Si-O Bindungen -
absorbieren charakteristische Wellenlangen bzw. lassen
sich von diesen zu unterschiedlichen Schwingungen an-
regen. Aus dem Muster dieser Absorptionen entsteht
ein Spektrum, das Ruckschliisse auf Polymerart, funkti-
onelle Gruppen und teilweise auch auf Rezepturbe-
standteile zuldsst, gewissermalen ein ,chemischer Fin-
gerabdruck” des Materials.

Wahrend die FTIR-Spektroskopie in vielen Bereichen
der Kunststofftechnik verwendet wird, besitzt die Me-
thode fir Elastomere einige Besonderheiten. Im Gegen-
satz zu thermoplastischen Kunststoffen sind technische
Dichtungswerkstoffe meist hochgefullt, haufig ruBhaltig
und vulkanisiert. Viele klassische FTIR-Verfahren erfor-
derten deshalb friiher eine aufwendige Probenaufberei-
tung durch Dunnschnitte, Extraktionen oder Pyrolyse.
Heute hat sich insbesondere die ATR-Technik (Attenua-
ted Total Reflection) durchgesetzt, weil sie die direkte

Untersuchung von Fertigteilen oder Prifplattenab-
schnitten ermdglicht.

Gerade bei Dichtungen ist dies von groB3er Bedeutung.
AuBerlich dhnliche O-Ringe kdnnen sich chemisch stark
unterscheiden und dadurch véllig unterschiedliche Be-
standigkeiten gegeniiber Olen, Kraftstoffen, Reini-
gungsmedien oder Temperaturen aufweisen. FTIR-
Spektroskopie ermoglicht eine schnelle Plausibilitats-
prifung, ohne dass das Bauteil zerstdrt oder aufwendig
prapariert werden muss.

Lange Zeit galt die Materialprifung von Elastomeren als
Domaéane nasschemischer Zersetzungsprozesse. Doch
mit Hilfe der FTIR-Spektroskopie flihrt nicht das Zersto-
ren zur Erkenntnis, sondern der ,Dialog” mit der Ober-
flache. Diese liefert oft mehr Informationen als der
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Querschnitt. Alterung, Medienangriff, falsche Schmier-
stoffe oder Reinigungsriickstdnde zeigen sich zunachst
an den obersten Mikrometern des Werkstoffs, ebenso
lassen sich damit Beschichtungen erkennen.

Abb. 1: Beispiel einer sogenannten Kernmessung auf der
Querschnittsflache eines O-Rings (=dunkelrotes Blattchen):
Mit der messingfarbenen Stempelspitze wird der Gum-
miprobekdrper von oben spaltfrei auf den ATR-Kristall ge-
presst und von unten gemessen. (Bild: OPR Elastolabs)

Allerdings kann das auch zu Fehlinterpretationen fiih-
ren, wenn man nur das Polymer bestimmen will und sich
an der Probekorperoberflache noch Riickstande befin-
den. Daher wird empfohlen, bei Werkstoffbestimmun-
gen die Proben aufzuschneiden und im Kern (Abb. 1
und 8) zu analysieren.

2. Das Verfahren in Kiirze

Bei der ATR-FTIR-Messung, die sich als Goldstandard
durchgesetzt hat, wird die Probe auf einen Kristall — bei
Elastomeren meist Germanium (besser geeignet bei
hoch gefiillten Werkstoffen als ein Diamant) — gepresst.
In den Kristall eingekoppelte Infrarotstrahlung wird an
der Grenzflache total reflektiert. Dabei bildet sich eine
sogenannte evaneszente (abklingende) Welle aus. Ein
kleiner Teil des elektromagnetischen Feldes dringt we-
nige Mikrometer in die Probe ein und wird dort charak-
teristisch absorbiert. Das reflektierte Signal trifft auf den
Detektor und wird dann mittels einer Fourier-Analyse
ausgewertet. Wegen der besseren Darstellung der
Spektren werden die Ergebnisse nicht tGber der absor-
bierten Frequenz aufgetragen, sondern lber die soge-
nannte Wellenzahl, das ist der Kehrwert der Wellen-
ldnge mit der Einheit 1/cm.

Im Gegensatz zu alteren, dispersiven Spektrometern
wird beim FTIR nicht jede Wellenldnge einzeln nachei-
nander gemessen. Stattdessen wird die Probe mit ei-
nem breiten Spektrum an IR-Licht gleichzeitig bestrahlt.
Das Herzstlick dafir ist das Michelson-Interferometer:
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e Ein Strahlteiler teilt das Licht der IR-Quelle in
zwei Wege auf.
e Ein Teil des Lichts trifft auf einen festen Spiegel,
der andere Teil auf einen beweglichen Spiegel.
e Bei der Wiedervereinigung der beiden Licht-
strahlen kommt es zur Interferenz (konstruktiv
oder destruktiv), abhdngig von der Position des
beweglichen Spiegels (dem Gangunterschied).
e Das resultierende Signal, das sich mit der Spie-
gelbewegung zeitlich verandert, nennt man In-
terferogramm. Es enthélt die Informationen al-
ler Wellenldngen auf einmal.
Das vom Detektor erfasste Interferogramm liegt zu-
nachst als Signal in der Zeitebene bzw. als Funktion des
Spiegelwegs vor und ist flir das menschliche Auge nicht
direkt interpretierbar. Mithilfe des mathematischen Al-
gorithmus der Fourier-Transformation (FT) wird dieses
Rohsignal aus der ,Zeitebene” in die Frequenzebene
(das Wellenzahl-Spektrum) umgerechnet.
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Abb. 2: Durch manuelles Drehen am oberen Rad presst ein
Stift unterhalb des Messingzylinders den kleinen Probekor-
per auf den ATR-Kristall (=Messelement) des FTIR, im Hin-
tergrund ist ein Auswertespektrum auf dem angeschlosse-
nen PC zu erkennen (Bild: OPR Elastolabs)

Fir Elastomere ist diese Vorgehensweise besonders
vorteilhaft, weil in den meisten Fallen keine Probenpra-
paration erforderlich ist. Es missen keine hauchdiinnen




Mikrotomschnitte angefertigt oder die Probe vorher
pyrolysiert werden. O-Ringe, Formdichtungen, Mem-
branen oder Plattenmaterial kénnen direkt gemessen
werden. Typische Messzeiten liegen zwischen 30 Sekun-
den und wenigen Minuten. Dies ist einer der wesentli-
chen Grinde fiir die groBe Verbreitung der Methode.
Das erhaltene Spektrum wird anschlieBend mit Refe-
renzspektren aus Datenbanken verglichen. (Abb. 2) Auf
diese Weise lassen sich viele Elastomere wie NBR,
HNBR, EPDM, FKM, VMQ, CR oder NR schnell identifi-
zieren.
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.Die breite Einsetzbarkeit dieser Priifmethode in
der Elastomeranalytik, aber auch bei der Untersu-
chung von Thermoplasten oder Olen macht ein
FTIR-Spektrometer bei der Ausstattung

eines QS-Labors unersetzlich.”

Bernhard Richter,

Geschdiftsfiihrer

Der praktische Ablauf ist einfach:

e Oberflache reinigen und trocknen,

e Probe auf den ATR-Kristall auflegen,

e definierten Anpressdruck einstellen,

e Hintergrund messen,

e Spektrum aufnehmen und mit Referenzspektren
vergleichen.

Die effektive Eindringtiefe betragt typischerweise etwa

0,5 bis 5 um. Gemessen wird daher berwiegend die

oberflaichennahe Zone. Bei stark verschmutzten oder

gealterten Dichtungen sollte dies bei der Interpretation

beriicksichtigt werden; gegebenenfalls wird zusatzlich

eine frisch angeschnittene Flache untersucht. Eine wich-

tige Rolle im Laboralltag von Elastomeren spielt auch

T ASTM E 168:2016 Standard Practices for General Techniques of
Infrared Quantitative Analysis, reapproved 2023

2 ASTM E 1252:1998 Standard Practice for General Techniques for
Obtaining Infrared Spectra for Qualitative Analysis, reapproved 2021
3 ASTM E 1421:1999 Standard Practice for Describing and Measuring
Performance of Fourier Transform Mid-Infrared (FT-MIR)
Spectrometers: Level Zero and Level One Tests, reapproved 2021
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die Analyse von Extrakten. Dabei kdnnen deutlich bes-
ser aufgelodste Hinweise auf Inhaltstoffe gewonnen wer-
den als an ATR-Priifungen direkt an der Dichtung. Dazu
werden ca. 1-2g der Dichtung zerkleinert und in einem
Losemittelgemisch extrahiert. Stimmen dann zwei Char-
gen gut Uberein (Gite >95%), wird von derselben Re-
zeptur ausgegangen.

3. Wichtigste Priifnormen

Es gibt drei verschiedene Gruppen von Normen und
Spezifikationen zur FTIR-Spektroskopie, allgemeine,
welche sich mit den Grundlagen der Methode befassen,
Normen welche spezielle Polymerfragen (v.a. Kunst-
stoffe) bearbeiten und schlieBlich elastomerspezifische
Normen.

Grundlagennormen:

e ASTM E168": Sie liefert die Grundlagen fir quanti-
tative infrarotspektroskopische Auswertungen

e ASTM E1252% Diese Norm beschreibt die allge-
meine Durchfiihrung qualitativer IR-Untersuchun-
gen

e ASTM E14213: Sie benennt Priifverfahren (Level-
Null- und Level-Eins-Tests), mit denen das Betriebs-
verhalten von Fourier-Transformations-Mittelinfra-
rotspektrometern (FT-MIR-Spektrometern) gemes-
sen und Uberwacht werden kann. Sie hilft dabei, die
Leistungsfahigkeit eines solchen Gerats Uber die
Zeit hinweg zu vergleichen und zu Uberprifen.

Sondergebiete (Polymeralterung/Ole):

e ISO 10640* Verfahren zur Bewertung der Alterung
von Polymerwerkstoffen mittels FTIR und UV/VIS-
Spektroskopie. Der Schwerpunkt liegt auf Alte-
rungs- und Degradationsuntersuchungen.

e DIN 51451°: IR-Analyse von Mineral6lerzeugnissen

Speziell fiir die Priifung von Elastomeren existieren fol-

gende Normen:

e ASTM D36775: Sie beschreibt Standard-Prifmetho-
den zur Identifizierung von Kautschuk und Elasto-
meren mittels Infrarot-Spektrophotometrie. Dabei
werden Infrarotspektren von Pyrolyseprodukten
(Zersetzungsprodukten) und Polymerfilmen

41SO 10640:2011-08 Plastics - Methodology for assessing polymer
photoageing by FTIR and UV/visible spectroscopy

5 DIN 51451:2024-03 Priifung von Mineralélerzeugnissen und
verwandten Produkten - Infrarotspektrometrische Analyse -
Allgemeine Arbeitsgrundlagen

& ASTM D 3677:2010 Standard Test Methods for Rubber-
Identification by Infrared Spectrophotometry, reapproved 2023




analysiert, um Rohkautschuk sowie vulkanisierte
oder unvulkanisierte Mischungen zu bestimmen.
Sie richtet sich an Mitarbeiter aus Forschung, Ent-
wicklung und Qualitatskontrolle.

e ISO 4650": Sie beschreibt infrarotspektrometrische
Verfahren zur qualitativen Identifizierung von Kaut-
schuk und thermoplastischen Elastomeren. Dabei
werden sowohl Rohmaterialien als auch vulkani-
sierte oder unvulkanisierte Mischungen mittels
Transmissions- oder Reflexionsanalyse (ATR) unter-
sucht.

e VDA 675-1408 Das Dokument befasst sich mit der
infrarotspektroskopischen Analyse von Elastomer-
bauteilen im Rahmen einer Identitatsprifung — ein
im Automotive-Sektor weit verbreiteter Standard.
Das VDA-Dokument wird auch fir Kunststoffe,
Klebstoffe und Dichtstoffe eingesetzt. Es entspricht
teilweise der inzwischen zurlickgezogene DIN
3761-14° welche sich mit der Analyse von Radial-
wellendichtringen fiir Fahrzeuge befasste.

e Hausnormen & OEM-Spezifikationen: Gro3e Auto-
mobilhersteller und Industriekonzerne besitzen oft
eigene Werknormen oder interne Arbeitsanweisun-
gen (z. B. zur Werkstofffreigabe von O-Ringen), die
das ATR-Verfahren als verlasslichen, schnellen Wa-
reneingangstest festlegen.

4 B3 5
Abb. 3: FTIR mit ATR-Germanium- und Diamantaufsatzen,
die rechts vorne im Bild an den beiden messingfarbenen
Zylindern zu erkennen sind. Der Labormitarbeiter links im
Bild setzt gerade einen Kaliumbromidpressling fur ein Py-
rolyse-FTIR in Transmission ein. (Bild: Johann Schrauf)

Die genannten Normen unterscheiden sich oft nur in
Details. Wichtig ist es v.a. das beste Priifverfahren fir

71SO 4650: 2026-07 Rubber- Identification — Infrared spectrometric
methods

8 VDA 675-140 (10/2021): Elastomer-Bauteile in Kraftfahrzeugen
Infrarotspektroskopische Analyse (IR), Pyrolyse (PR) / Elastomer
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die jeweilige Aufgabe zu wéhlen (ATR-Diamant, ATR-
Germanium-Kristall, Pyrolyse-Transmission (Abb. 3)
oder FTIR-Mikroskop), an der richtigen Stelle zu prifen
(Oberflache oder Kern) und das erhaltene Spektrum
dann mittels Spektrenbibliotheken oder auch Kl richtig
auszuwerten.

4. Interpretation der Messergebnisse bzw.

Bewertung des Verfahrens

Das Ergebnis einer FTIR-Messung ist ein Transmissions-
Spektrum, d.h. ein Intensitats-Wellenzahl-Diagramm,
das die Absorption (oder Transmission) gegen die Wel-
lenzahl (Kehrwert der Wellenlange) auftragt. Charakte-
ristische Peaks entsprechen bestimmten chemischen
Bindungen und funktionellen Gruppen. Jeder Kaut-
schuktyp — ob EPDM, NBR, FKM, CR oder VMQ - zeigt
charakteristische Bandenmuster (den ,Fingerabdruck”).
(Abb. 4 bis 6) Diese Muster werden mit umfangreichen
elektronischen Spektren-Datenbanken (Bibliotheken,
die Tausende von Polymeren, Additiven und Alterungs-
produkten enthalten) verglichen. AnschlieBend bewer-
tet ein erfahrener Analytiker die vorgeschlagenen Tref-
fer. Genau hier liegt ein wichtiger Punkt, der von An-
wendern haufig unterschatzt wird: Ein hoher Daten-
bank-Match bedeutet nicht automatisch eine korrekte
Identifikation. Fillstoffe, Alterung, Medienaufnahme,
Oberflachenbehandlungen oder Mischungen mehrerer
Polymere kdnnen Spektren verdndern. Die Erfahrung
des Auswerters bleibt deshalb wichtig. Allerdings kon-
nen bei definierten Aufgabenstellungen in Kombination
mit klaren Arbeitsanweisungen bzw. vorgegebenen Re-
ferenzspektren auch angelernte Labormitarbeiter FTIR
Prifungen sicher durchfiihren, z.B. im Bereich von Wa-
reneingangsprifungen. Nicht zu unterschdtzen sind
heute auch die Auswertemdglichkeiten mittels KI.

In der Elastomerpraxis funktioniert die Auswertung der
ATR-Spektren, die im Vergleich zu Pyrolyse-Spektren in
der Intensitdat und Auflosung deutlich schwécher sind,
erstaunlich zuverldssig, wenn die Polymerbasis deutlich
ausgepragt ist. EPDM, NBR, FKM oder VMQ lassen sich
meist eindeutig unterscheiden. Schwieriger wird die Zu-
ordnung bei Mischpolymeren, bei hochgradig ruBge-
fullten Mischungen, da RuB stark absorbiert. Hier kann
dann eine Pyrolyse (Abb. 7) der Probe Abhilfe schaffen.
Dabei handelt es sich um eine thermische Zersetzung
des Elastomers mittels Muffelofen unter kontrollierter
Temperaturfiihrung und anschlieBende Kondensation

Elements in Automobiles Infrared Spectroscopic Analyses (IR),
Pyrolysis (PR) (Dokument ist zweisprachig)

° DIN 3761-14:1984-01 Radial-Wellendichtringe fiir Kraftfahrzeuge;
Prufung; Infrarotspektroskopische Analyse von Elastomeren




der dabei entstandenen Rauchgase. Diese kann mit ei- e die Polymerbasis (z. B. EPDM, FKM oder NBR),

ner Losemittelextraktion mit einem Gemisch eines po- e funktionelle Gruppen,

laren und unpolaren Losungsmittels kombiniert wer- e viele organische Additive (gemessen am Ex-
den. Dadurch kdnnen Weichmachern, Alterungsschutz- trakt)

mittel oder Verarbeitungshilfsmitteln identifiziert wer- e Verunreinigungen und Ablagerungen (Abb. 9),
den. Diese Methoden liefern sehr belastbare Ergeb- e Beschichtungen und Medienrlickstéande

nisse.

Bei Elastomeren erhalt man durch die FTIR-Spektrosko-

e Hinweise auf eine stattgefundene Alterung
durch Sauerstoff (Carbonylbande)

pie typischerweise Informationen Uber:

%Reflexion

Abb. 4: Polymerbe-
stimmung mit Hilfe
des FTIR-Spektrome-
ters: Das Basiselasto-
mer lasst sich an be-
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Abb. 6: Spektrum (010422192
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Abb. 9: In manchen
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5. Zukunft des Verfahrens

Die Bedeutung der FTIR-Spektroskopie in der Elasto-

mer- und Dichtungstechnik wird voraussichtlich wei-

ter zunehmen. Treiber sind strengere Qualitatsanfor-
derungen, kirzere Reklamationszeiten, zunehmende
regulatorische Anforderungen (z. B. REACH-Restrikti-
onen flir bestimmte Weichmacher oder Additive), ver-
mehrte globale Beschaffung von Werkstoffen, wach-
sende Bedeutung von Schadensanalysen, stérkere

Nutzung von Recyclaten und Materialmischungen,

steigende Anforderungen an die Rickverfolgbarkeit

von Werkstoffen und der Wunsch nach zerstérungs-
armen schnellen Prifmethoden.

Mehrere Entwicklungen sind bereits erkennbar:

e Die Beschaffungskosten fiir einen FTIR-Analyzer
sind gering im Vergleich zu anderen Analysenver-
fahren (wie z.B. GC-MS oder REM-EDX), hinzu-
kommt, dass das Verfahren auch fiir andere Werk-
stoffgruppen verwendbar ist, wie z.B. thermoplas-
tische Werkstoffe oder Ole.

e Automatisierte Spektrenauswertung und Kl-ge-
stitzte Mustererkennung verbessern die Zuord-
nung komplexer Spektren.

e Durch die Kombination aus Mikroskopie und ATR
kénnen auch kleinste Ablagerungen oder Inho-
mogenitaten auf Dichtungsoberflachen im Mikro-
meterbereich ortsaufgeldst untersucht werden.

e Kombination von FTIR mit anderen Verfahren wie
DSC, TGA, Raman-Spektroskopie oder EDX.
Dadurch entstehen deutlich umfassendere Werk-
stoffcharakterisierungen als mit einem Einzelver-
fahren

Fachpublikationen der letzten Jahre berichten insbe-

sondere Uber Fortschritte beim FTIR-Imaging und da-

tengetriebener Spektrenauswertung in der Polymer-
analytik. Diese Entwicklungen dirften mittelfristig
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auch in Qualitatslaboren der Dichtungstechnik Einzug
halten.

Fur Anwender bedeutet dies: FTIR wird sich zuneh-
mend von der Einzelanalyse hin zu einem Werkzeug
der Prozess- und Qualitatsiberwachung entwickeln.

6. Praktische Hinweise fiir eine Auftrags-

vergabe
Fir eine FTIR-Priifung gentigen meist kleine Material-
mengen. Diese kdnnen entweder aus einem neuen
Fertigteil, einem Schadteil oder einer Prifplatte ent-
nommen werden.
Wichtig ist eine moglichst saubere Oberflache.
Schmierstoffe, Montagepasten, Talkum oder Reini-
gungsmittelreste sollten — sofern sie nicht Untersu-
chungsgegenstand sind — entfernt werden.
Bei Schadensfallen ist es sinnvoll, zusatzlich ein unbe-
anspruchtes Referenzteil einzusenden. Der direkte
Vergleich erhdht die Aussagekraft erheblich.
Die reine Messung dauert meist nur wenige Minuten.
Die Standarddurchlaufzeit im Labor (Ankunft der Priif-
platten bzw. Fertigteile bis Versand des Ergebnisbe-
richts an den Kunden) betragt fur eine einfach FT-IR-
Analyse ca. 3 bis 5 Arbeitstage, bei FT-IR-Analysen im
Rahmen einer Schadensanalyse auch langer.

7. Weiterfiihrende Links
Kurzvideo der OPR Elastolabs zur Thematik:
https://www.youtube.com/watch?v=KG2Ic8WKiH4
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