Application Note AN-NIR-089

Qualitatskontrolle von Laminaten
Verbesserte PCB-Produktionsprifung mit NIR-Spektroskopie

In der Halbleiterindustrie werden duroplastische
Harze in Kombination mit Gewebe oder Papier als
Zwischenschicht zwischen den Substraten von
Leiterplatten (PCB) verwendet. Diese Folien
(Laminate) auf Polymerbasis werden je nach Dicke
und ihren thermomechanischen und elektrischen
Eigenschaften ausgewahlt. Wichtige
Qualitatsparameter sind Zug- und Scherfestigkeit, die
Glasibergangstemperatur, der
Ausdehnungskoeffizient und die
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Dielektrizitatskonstante. Die Nahinfrarotspektroskopie
(NIRS) ist eine schnelle, zerstorungsfreie und einfach
zu handhabende Analysemethode, die die Messung
mehrerer Parameter in weniger als einer Minute
ermoglicht. Die folgende Application Note beschreibt
die Bestimmung der Ubergangszeit von
Leiterplattenlaminaten mittels NIRS, dies ist ein
Parameter, der mit der Dicke, der
GlastUbergangstemperatur und der Zugfestigkeit des
Materials korreliert.
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EXPERIMENTELLE GERATE

520 Spektren von Proben wurden mit einem
Metrohm DS2500 Solid Analyzer und der Vision Air
Complete Spektroskopie-Software aufgenommen.
Die Laborwerte fur die Ubergangszeit wurden durch
Schmelzen der Proben ermittelt, wobei Werte
zwischen 60 und 126 Sekunden erhalten wurden.
Der aus Spektren und Laborwerten bestehende
Datensatz wurde in einen Kalibrierungs- und einen
Validierungssatz aufgeteilt (1:1). Die Erkennung von
Ausreif3ern wurde an den vorverarbeiteten Spektren
(zweite Ableitung und SNV) mit einem Maximum-
Distance-Algorithmus durchgefihrt. Das NIR-
Vorhersagemodell wurde mit den in Tabelle 1
beschriebenen Gerdten erstellt und anhand des
Validierungssatzes validiert.

Tabelle 1. Ubersicht tiber die Hardware- und Softwareausstattung

Ausristung

Abbildung 1. DS2500 Solid Analyzer und ein
Polymerplattenharz.

Metrohm-Nummer

DS2500 Solid Analyzer 2.922.0010
DS2500 grof3er Probenbecher 6.7402.050
Vision Air 2.0 Complete 6.6072.208

ERGEBNISSE

Das erhaltene Korrelationsdiagramm zeigt eine hohe
Korrelation (R? = 0,95) zwischen den durch NIR
vorhergesagten Ubergangszeiten und der priméren
Labormethode (Abbildung 3). Die Gultigkeit des
Vorhersagemodells wird durch die Gutezahlen
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(Verhaltnis SEC zu SECV) bestéatigt, die belegen, dass
die NIR-Spektroskopie eine geeignete
Analysemethode zur Bestimmung der
Ubergangszeiten von PCB-Laminaten ist.
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Abbildung 2. Vis-NIR-Spektren von Polymerharzen, gemessen mit einem DS2500 Solid Analyzer.

ERGEBNISSE
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Abbildung 3. Korrelationsdiagramm fiir die Vorhersage von Ubergangszeiten unter Verwendung eines DS2500 Solid Analyzers.

Tabelle 2. Leistungszahlen fur die Vorhersage von Ubergangszeiten unter Verwendung eines DS2500 Solid Analyzers.

Leistungsmerkmale Wert
R2 0.95

Standardfehler der Kalibrierung 3,645
Standardfehler der Kreuzvalidierung 4025
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FAZIT

Diese Application Note demonstriert die Machbarkeit ohne jegliche Probenvorbereitung und stellt daher ein
des DS2500 Solid Analyzers fUr die Bestimmung der geeignetes Werkzeug zur Uberprifung der
Ubergangszeiten von Polymerharzen. Die Vis-NIR- Ubergangskinetik von Leiterplattenlaminaten dar.

Spektroskopie ermoglicht eine schnelle Bestimmung

CONTACT

Metrohm Deutschland

In den Birken 3
70794 Filderstadt info@metrohm.de
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DS2500 Solid Analyzer

Robuste Nahinfrarotspektroskopie fir die
Qualitdtskontrolle im Labor sowie im
Produktionsumfeld.

Der DS2500 Analyzer ist die bewdahrte, flexible
Losung fur die Routineanalytik von Feststoffen,
Cremes und optional auch Flussigkeiten entlang der
gesamten Produktionskette. Das robuste Design
macht den DS2500 Analyzer unempfindlich gegen
Staub, Feuchtigkeit, Vibrationen sowie
Temperaturschwankungen und damit hervorragend
geeignet fidr den FEinsatz im rauen
Produktionsumfeld.

Der DS2500 deckt den gesamten Spektralbereich von
400 bis 2500 nm ab und liefert in weniger als einer
Minute genaue und reproduzierbare Ergebnisse. Der
DS2500 Analyzer erfullt die Anforderungen der
pharmazeutischen Industrie und unterstitzt durch
die einfache Bedienung die Anwender in ihren
taglichen Routineaufgaben.

Durch perfekt auf das Gerat abgestimmtes Zubehor
werden bei jedem noch so herausfordernder
Probentyp, wie z.B. grobkdrnige Feststoffe wie
Granulate oder halb fest-flissige Proben wie Cremes,
bestmogliche Ergebnisse erzielt. Bei Messungen von
Feststoffen kann die Produktivitét gesteigert werden
durch Einsatz des MultiSample Cups, welches
automatisierte Messungen in Serie von bis zu 9

Proben ermdéglicht.

DS2500 Probengefass, gross

Grosses Probengefass fur die Spektrenaufnahme von
Pulvern und Granulaten in Reflektion an
unterschiedlichen Probenstellen mittels NIRS DS2500

Analyzer.
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https://www.metrohm.com/products/2/9220/29220010.html
https://www.metrohm.com/products/6/7402/67402050.html
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Vision Air 2.0 Complete
Vision Air - Universelle Spektroskopie Software.

Vision Air Complete ist eine moderne und einfach zu
bedienende Softwarelésung fur den Einsatz im
regulierten Umfeld.

Die Vorteile von Vision Air im Uberblick:

- Individuelle Softwareanwendungen mit
angepassten Nutzeroberflachen gewdhrleisten
eine intuitive und einfache Bedienung

- Einfache Erstellung und Wartung von
Arbeitsvorschriften

- SQL Datenbank fur ein sicheres und einfaches
Datenmanagement

Die Version Vision Air Complete (66072208)
beinhaltet alle Anwendungen fur die
Quialitatssicherung mittels Vis-NIR Spektroskopie:
- Anwendung fur das Instrumenten- und
Datenmanagement
- Anwendung fur die Methodenentwicklung
- Anwendung fur die Routineanalyse

Weitere Vision Air Complete Losungen:
- 66072207 (Vision Air Network Complete)
- 66072209 (Vision Air Pharma Complete)
- 66072210 (Vision Air Pharma Network
Complete)
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https://www.metrohm.com/products/6/6072/66072208.html
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