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Oblast pouz|t| SPEktrOSkople v MOLECULAR SPECTROSCOPY
oblasti polymerni chemie

kvalitativni versus kvantitativni analyza

* identifikace polymert

» struktura, krystalinita a hustota polymert

* orientace retézcl

 identifikace a stanoveni zuslechtujicich pfisad, retardantd horeni, plniv a pigment(
* analyza nehomogenit a necistot ‘ T

e reakEni monitoring
» starnuti a degradace vlivem radiace a vlivli pocasi
reverzni inzenyrstvi y
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|nfracerveny spektrometr iS50 MOLECULAR SPECTROSCOPY

* plné automatizovany vicerozsahovy spektrometr (20 — 27000 cm™?) - ABX

* vestavéné ATR s vlastnim detektorem umoznujici mérit ve stredni a vzdalené
infracervené oblasti cca 100 — 4000 cm™ (napf. analyza aditiv/pigment(i, které
mohou byt sledovany a zkoumany z hlediska bezpecnosti)
- nékteré pigmenty jsou zakazany (napf. obsahuji tézké kovy — Pb, Cd ...)
- tyto slouceniny ¢asto nemaji spektrum v MIR — mohou byt stanoveny pomoci FAR

* kombinace s FT-Ramanovym modulem pro méreni mikro a makro vzorku

* specializovany modul pro méreni latek v blizké infracervené oblasti (NIR)

 kombinace spektroskopie s GC, TGA, reometrii

e spojeni s manualnim nebo automatizovanym infracervenym mikroskopem

Question
NIR FIR-ATR

Raman Load TGA
MIR-ATR GC

Identify Quantify  Deformulation. Morphology
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Ukazka aplikaci - identifikace
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Rozsireni spektralniho rozsahu
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MOLECULAR SPECTROSCOPY

*  ziskdn Zluty pigment od dodavatele s podezienim na obsah pigmentu CdS
- analyza v MIR oblasti neukdazala nic neobvyklého (podezrelého) — PE + uhlicitany
- pro analyzu Zlutého pigmentu nejsou dostatec¢né informace
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Kombinace IR a Raman spektroskopie
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MOLECULAR SPECTROSCOPY

* mame lahev z PE s vysokou hustotou + anorganické plnivo
e potrfebujeme zjistit jaké mame anorganické plnivo
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Kombinace IR a Raman spektroskopie

Stejny vzorek zméren v iS50 Raman modulu
Pfitomné spektralni pasy indikuji pritomnost aditiv
Informace kombinované z FTIR a Raman analyzy poskytuji uplnéjsi informace

0 méreném materialu .
ﬁ\. . 5
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Ny *
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Kombinace IR a Raman spektroskopie

Bottle D
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Raman intensity
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Krystalinita PET (Raman)
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Hustota PE (NIR)

MOLECULAR SPECTROSCOPY
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MOLECULAR SPECTROSCOPY

Infracervene mikroskopy

manualni infracerveny mikroskop s kapalnym dusikem chlazenym MCTA
detektorem Nicolet iN5

samostatné stojici infracerveny mikroskop Nicolet iN10 (manualni i zcela
automatizovany)

plné automatizovany infracerveny mikroskop Nicolet RaptIR
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Infracerveny mikroskop RaptiR

Jednoduché ovladani s vysoka rychlost méreni
pro vzorky od velikosti cca 5um

vylepSena analyza s automatickymi viditelnymi a
IR polarizatory

vysoce vykonny fotoaparat poskytuje skvélé
barvy a jemné detaily

vizudlni rozliSeni ~1 mikron; Cisté mozaiky

A‘ NICOLET CZ

MOLECULAR SPECTROSCOPY

LI LB
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MOLECULAR SPECTROSCOPY

Infracerveny mikroskop RaptIR

» automatické softwarové prepinani mezi objektivy (4 pozice), standardné sklenény
objektiv 4x a infracerveny objektiv 15x zvétsujici (volitelné 32x)
* moznost méreni vzorku az do vysky 4 cm a hmotnosti 5kg

vyska 40 mm
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MOLECULAR SPECTROSCOPY

Analyza mikroplastli pomoci RaptIR

Rank | Component Name | Area % | Count I.ibmy](olov

pruvodce pro analyzu mikroplastt

e distribuce castic

* morfologie Castic

* skupinova analyza pomoci shodnych infradervenych
spekter

test

1 PE with Additives 1832 "7
micropl

Mathydacrviat
daarylate
micropl

Nylon

onEn

"article Distribution Component  PE with Additive Xeaxin  Aroa (Hm®)

Spectra Matches q

X Y Area

# C t N Match % >
omponent Name atc e o e

Particle thumbnail | Circularity

PA1.1 | Unidentified 0.00 7661 3489 79738 —* 0.3608333

PA1.2 | acrlate 96.70 -4818 -2957 75281 0.3510551

v

v -
PA1.3 | acrlate 98.61 7155 547 70231 Q 0.2469801 e

PA14 | acrlate 86.50 4866 2653 58763 ‘ 0.4455079

PA1.5 | acrlate 93.06 -9606 1273 55100 ' 04384243
ofe

PA1.6 | Unidentified 0.00 -7764 -991 48300 ’ 0.4156464
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' Analyza vice vrstev (nehomogenita, defekty) A A 'OLECULAR SPECTROSCOPY

Pficna analyza fezu — lepici vrstvy maji tloustku cca 5 um, k analyze pouZzita FTIR
mikroskopie s mikro ATR — Ge krystal
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' Analyza vice vrstev (nehomogenita, defekty)
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MOLECULAR SPECTROSCOPY

- Zaznamenany 3 vrstvy
- Meérena oblast: 210 x 70 um s krokem méreni 6 um
- Potvrzeny 3 vrstvy: polypropylen (PP), ethylenvinylalkohol (EVOH), pojivo
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MOLECULAR SPECTROSCOPY

= Propojeni FTIR a Raman spektrometru

s dalsimi technikami

e Reometrie
FTIR-TGA
FTIR - GC
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InfraCerveny spektrometr Infrared Spectrum
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FTIR-TGA — OMNIC Mercury TGA . A vorreniensoreTmosiany

Composite Linked spectrum at 3 644 min
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stolni NMR spektrometry pICOSpIn MOLECULAR SPECTROSCOPY

* robustni polovodi¢ova konstrukce poskytuje jednoduchost a spolehlivost
(permanentni magnet (Nd,Fe,,B) s frekvenci 45 nebo 82 MHz)

* H NMR nebo °F spektra kapalin nebo rozpusténych kapalnych vzork

* Zadné specidlni podminky na prostredi (napf. chlazeni kapalné hélium, NMR
kyvety,...)

2 . wvr s o . Al
e patentovana prutokova merici kapilara s objemem ~30-40 pl ) 4
* malé rozméry a hmotnost (picoSpin 45 (5 kg) a picoSpin 80 (19kg))

* software zalozeny na rozhrani webového prohlizece eliminuje zastaralost poutace a
umoznuje ovladani z témér jakéhokoli zarizeni r.ﬂh' F
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MOLECULAR SPECTROSCOPY

srovnani zavislosti sily tans-stibene

magnetického pole na U bh_ﬂx_

rozliseni NMR spekter
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MOLECULAR SPECTROSCOPY

Moznosti NMR pfi analyze polymeru
* Kvalitativni a kvantitativni analyza

* Monitorovani a optimalizace polymeracnich reakci v redlném case
* Analyza chemické struktury

e Meéreni Cistoty produktu
* Stanoveni velikosti ¢astic ' "

5=

5 Pomoci 2D spektra Ize studovat interakce
e = jednotlivych funkénich skupin, a tak i sekundarni
Pribéh polymeracni reakce v ¢ase strukturu molekul |
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spektroskopie
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Kombinace NMR a molekulové

Alsarbance Absarbance Alsoroance

Alsothance

MOLECULAR SPECTROSCOPY
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Salicylic Acid
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) 00
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Spektralni projevy funkénich skupin v NMR (vlevo) a FT-IR (vpravo). Pomoci FT-IR
spektroskopie ziskame podrobnou predstavu o primarni strukture molekul, zatimco
'H NMR spektra ndm pomohou odhalit jejich sekundarni i terciarni strukturu.
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R y v MOLECULAR SPECTROSCOPY
Zaver

* Analyza polymerQ, kopolymerd a smési

- MIR a FAR - FTIR pro analyzu zakladniho polymeru i anorganickych prfimési
e Urceni hustoty polymerd, krystalinity a plniv

- MIR i NIR - FTIR

- Kompletni uréeni materidl(i ve spojeni FTIR a Raman spektrometrie

* Deformulace Sirokého spektra materialt
- Reverzni inzenyrstvi
- Analyza defektd a poruch pomoci FTIR-TGA a mikroskopie

e Chemometrické modely pro bulkové analyzy
- NIR - Zadna priprava vzork(, velké mnoiZstvi vzorku pro ziskani reprezentativnich
vysledkd

* NMR —identifikace, kinetika reakci, urceni sekundarni a tercialni struktury

Jednotlivé analytické metody z oblasti spektralnich technik
molekulové spektrometrie, €i jejich vhodna kombinace, poskytuji
pozadované informace a odpoveédi !

7
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Dotazy?

Dékuji za pozornost

RNDr. Frantisek Kesner Ph.D.
603554788
kesner@nicoletcz.cz
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