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Miianyagok azonositasa termikus analizissel
és infravoros spektroszkopiaval

A Cesap és a Perkin Elmer cég kozos szeminariumot szervezett annak
bemutatasara, hogy hogyan lehet felhasznalni a termoanalitikai és az IV spekit-
roszkopias mdodszereket. A Cesap cég elsésorban alkalmazastechnikai isme-
reteit, a Perkin Elmer pedig a miszeres hatteret biztositotta. Az ilyen tovabb-
képzésre nagy az igény a keverékgyartok, a feldolgozék, de a végfelhasznaldk
részerdl is. Az elemzésre szukség lehet nem csak egy ismeretlen anyag azo-
nositasakor, de akkor is, ha ellendrizni akarjak, hogy az adott anyag megfelel-
e a specifikacionak. Ha egy adott termékhez hasonlot szeretnénk késziteni,
nagy segitség lehet a felhasznalt anyagok azonositasa. Sok esetben egy-egy
felmertld hibanal j6 tudni, hogy azt a specifikacionak nem megfelelé nyers-
anyag, vagy valamilyen lokalis szennyezddés okozta-e. Gyakran kell problé-
makat megoldani a mianyagok ujrafeldolgozasakor is, mert pl. egy poliamid-
Ujrafeldolgozénak pontosan tudnia kell, hogy egy adott keverékben mennyi a
PA 6 és a PA 66 komponens.

A termoanalizis és alkalmazasai

Termikus analizissel a polimerallapotok fébb atmeneteit hatarozzak meg:
az Uvegesedési atmenetet, az olvadast, a kristalyosodast és a bomlasi hémer-
sékletet. Az atmenetek kimutatasara a DSC (differencialis pasztazé kalorimet-
ria) és a TGA (termogravimetrias analizis) alkalmas. A DSC valamennyi emli-
tett atalakulast pontosan jelzi, és sokszor még a megfelelé feldolgozasi korul-
mények is megallapithatdk vele. A TGA az anyagbdl adott hémérsékleten el-
tavozd szennyezések vagy bomlastermékek azonositasara és mennyiségi
elemzésére hasznalhatd. Segitségével esetenként kulonbséget lehet tenni a



mdlanyag és a toltéanyag altal adszorbealt viz k6zo6tt. DSC-vel az atmeneti
hémeérsékletek megallapitasa mellett meghatarozhatok az energetikai viszo-
nyok is, pl. a kristalyosodasi h6ék vagy a kristalyossagi fok. Egy feldolgozott,
részlegesen kristalyos polimer kristalyossagi foka 6sszefligg a hltési sebes-
séggel, ezért annak mérésébdl kovetkeztetni lehet arra, hogy a feldolgozott
termék varhatéan megfelel-e az elbirt kovetelményeknek.

A TGA alkalmas tobbek kozott szénszalas polimerek szénszal-tartal-
manak meghatarozasara. Ha nitrogénatmoszféraban végzik a mérést, a szén-
szal 1000 °C-ig stabil marad, mig ha leveg6ben dolgoznak, a szénszal a poli-
merrel egyutt elég, és a magas hémérsékleten megmaradé komponensek
csak asvanyi anyagok lehetnek.

Az infravoros spektroszkoépia alkalmazasa

Az infravoros spektrumok a polimerek ,névjegykartyainak” tekinthetdk,
amelyek egyedileg jellemz6k az adott polimertipusra. A spektrum fuggdleges
tengelyén az infravordés sugarak intenzitasat (pontosabban elnyel6dését), a
vizszintes tengelyen pedig a frekvenciat (vagy a hullamhosszat) tintetik fel. Az
elnyelési maximumok helye a polimerben jelenlevé atomcsoportok rezgésével
hozhat6 dsszefliiggésbe, és ennek alapjan azonosithaté a polimer vegyi szer-
kezete. A kiértékelést megkonnyitik az adatbazisok, amelyekben tobb ezer
anyag spektruma talalhaté meg (beleértve az adalékok spektrumait is).

A DSC és az IV spektroszkopia kombinacidja

A DSC és az IV dnmagukban is hasznosak, de sok esetben még tébb
informaciét kapnak, ha a kettét kombinaljak. Kulonosen igaz ez akkor, ha
olyan anyagcsaladokon belll kell a kilonbségeket felismerni, mint a polietilé-
nek vagy a poliamidok, vagy ha keverékeket analizalnak. Adédhatnak varatlan
esetek is, két minta kozul pl. az egyik IV szerint poliamidnak, a masik poliszti-
rolnak mutatkozott, a DSC mégis azt mutatta ki, hogy a poliamid amorf, a po-
lisztirol pedig kristalyos volt — ami arra utal, hogy egyik sem a megszokott
szerkezetli anyag. A polisztirol ugyanis sztereoregularis (szindiotaktikus) tipus
volt, a poliamid pedig egy specialis kopolimer. Ez az IV vizsgalatokbol 6nma-
gaban nem derul ki, mert az csak a lokalis szerkezetre vonatkozé informaciot
ad, a kristalyossagra vonatkozot csak kozvetetten.

A szeminariumot gyakorlati bemutatd kovette, ahol nagy népszeriiségnek
orvendett az infravords mikroszkdp, amely egy mintaban levé kis mennyiségl
szennyez6dés azonositasat is lehetévé teszi; és az univerzalis mintavevo,
amelynek segitségével fellleti mintakat lehet venni, nincs sziikség a bonyolult
filmkészitésre. llyen mindség-ellendrzd berendezésekre ma mar nem csak a
mdanyaggyartéknal van szukség, hanem egyre tobb felhasznalonal is, aki
nem elégszik meg az egyszeri fizikai minéségvizsgalat eredményeivel, hanem
tobbet szeretne tudni a felhasznalt anyagok szerkezetérdl is.



A Fourier transzformacids infravoros spektroszképia (FTIR)
és a mikroszképia ,,hazassaga”

A muszaki életben gyakran van szukség arra, hogy egy anyagkeverékben
vagy réteges anyagszerkezetben (pl. polimerkeverékekben, rétegelt féliakban,
kompozitokban, szalakban, gyogyaszati készitményekben) feltérképezzék
egyes mianyagkomponensek eloszlasat. A polimerek keverésének szamos
oka lehet, pl. egy olcsé és egy draga komponens Osszekeverésével olcsobb
veégterméket, vagy egy Uvegszerl és egy elasztomerjellegl komponens keve-
résevel Utésallobb terméket lehet elballitani. A tulajdonsagok beallitasahoz
optimalizalni kell a komponensek aranyat, és sok fugg az eloszlas egyenletes-
ségétdl is. Az Osszeférhetbséget javitd adalékok (kompatibilizaloszerek) segit-
ségével az egyébként nem elegyedd polimerek kozti fellleti fesziltség is
csokkenthet6, a diszperzitasfok és a hatarfellletek kozti tapadas javithato. A
kompatibilizal6szerek és a keverési modszerek hatékonysaga jol kdvethetd a
keverék morfolégiajanak vizsgalataval, mert a gyenge min6éségi keverékek
durva szemcsések, a j6 keverékek viszont igen finoman eloszlatott fazisokat
tartalmaznak.

A megjelenités Uj eszkoze

Az FTIR-leképezési mddszer tobb technoldgia elemeit egyesiti: a léptetd
FTIR spektroszkopiat, az IV mikroszkopiat és a fokuszsikban elhelyezett IV
detektorhaldzatot. Az egyes anyagok IV spektruma — mint arra korabban ra-
mutattunk — olyan egyedi médon jellemz6, mint egy ujjlenyomat. A hagyoma-
nyos |V spektroszkdpiaban az anyag egy részét atvilagitjak, és az atlagos el-
nyelést mérik, térbeli felbontas nélkul. Ha ezeknek az ,ujjlenyomatoknak” a
térbeli eloszlasat is mérni tudjak, akkor nem csak az anyag Osszetételérdl
kapnak pontosabb informaciét, hanem a komponensek térbeli eloszlasardl is.
Ezt a problémat oldotta meg az IV spektroszkdpia és mikroszkopia ,hazasita-
sa”. Ennek elénye, hogy pl. a fluoreszcencia-mikroszképiaval szemben nem
igényli a komponensek szelektiv festését. A hagyomanyos FTIR spektroszko-
piaban a kép ugy all 6ssze, hogy egymas utan lemérik az egymas melletti te-
ruletek IV spektrumat. Ez az eljaras azonban idéigényes, egy nagyobb terulet
letapogatasa orakat vehet igénybe — vagyis csak idében allandé mintaknal
hasznalhat6, amelyek sem belsd, sem kdrnyezeti okok (pl. nedvesség, oxida-
cio) miatt nem valtoznak. llyen moédon nem készithetd egyideji ,fénykép” a
mintafelllet kulonbdz6 részeirél. Az Ujabban kifejlesztett miniatlr IV detektorok
segitségével ez a probléma is megoldhatd, ugyanis ezekbdl egy egész detek-
torfelulet allithatdo 0ssze, amelyek mindegyike mas képpontot vizsgal — szinte
pillanatszerlen. Ezeket a detektorokat eredetileg katonai célra fejlesztették ki,
rakétak célkdovetd rendszereihez. Amikor az ujitas bekerllt a polgari felhasz-
nalasi korbe, a spektroszkoposok éltek az alkalommal, és beépitettek ezeket a
detektorokat az IV mikroszkdpba. Leggyakrabban 64x64-es elrendezésben



hasznaljak 6ket, ami egy 4096 elembdl allé matrixot jelent. llyen mennyiségl
IV spektrum feldolgozasahoz és tarolasahoz elég j6 minéségl szamitogépre
van szukség. Az FTIR leképezés harom technolégiat 6tvoz: magat az FTIR
spektroszkopiat, a mikroszkopiat és a miniatlr detektorok halézatat. A kép-
pontonként egy spektrumot tartalmazé ,kép” néhany perc alatt rogzithetd, a
hagyomanyos technolégiaval ennyi idére volt szikség egyetlen spektrum el-
készitéséhez.

llyen mennyiségl adat analiziséhez specialis matematikai modszerekre
van szukség, pl. fokomponens-analizisre. A kapott spektrumok hasonlé mod-
szerekkel vizsgalhatok, mint az egyedi spektrumok; alkalmazhaté pl. az 6sz-
szeadas, kivonas, vagy kiszamithaté a spektrumsavok intenzitasaranya. Jol
hasznalhatd ez a moddszer pl. fazisszétvalas vizsgalatahoz polimerkeve-
rékekben, de tanulmanyozhatdk vele folyadékkristalyos polimerszerkezetek
vagy polimer-oldészer hatarfellletek. Az eddig elvégzett vizsgalatok azonban
csak a kezdetet jelentik, hiszen a tobbkomponensi polimerrendszerek terule-
tén szamos tovabbi alkalmazas képzelhet6 el, amelyek remélhetbleg ujabb
termékek kifejlesztését és piacra dobasat segitik elb.

polietilén-
fazis
hatar-

felulet ~ polisztirol-

fazis

1. abra A triblokk kompatibilzaloszer mikodése, ill. a molekulak
elhelyezkedése a fazisok hatarfeluletén

Az FTIR-leképezés alkalmazasa polimerkeverékekre

Egy konkrét esetben pl. polietilén-polisztirol (PE + PS) keverékeket vizs-
galtak egy triblokk kompatibilizaldszer jelenlétében. A kompatibilizalészer egy
PS-blokk(etilén/butilén) kopolimer volt, amelyet kilénbézé mennyiségben
adagoltak egy 70:30 aranyu (PS + PE) keverékhez (1. abra). A keverék gra-
nulatumaibdl 3—10 ym vastag metszeteket készitettek a transzmisszios IV
vizsgalatokhoz. Az egyik komponens (pl. a PE) térbeli eloszlasat ugy lehet ér-
zékeltetni, hogy egy jellemzé savjanak intenzitasahoz szinkddot rendelnek, pl.
piros vagy zold szint, ahol sok a PE — és kéket, ahol kevés. Egy masik lehet6-
ség az eloszlas bemutatasara a haromdimenziés abrazolas, ahol a minta fel-
szinét az x-y koordinatakkal jellemzik, a z koordinata pedig az adott kompo-
nensre jellemzd sav abszorbanciaja (elnyelése). A modszer jelentés kulonb



séget mutat ki a kompatibilizaldszert tartalmazo és nem tartalmazé mintak ko-
zott. A kompatibilizaloszer nélkuli mintakban az eloszlas durvaszemcseés és a
fazishatarok élesek, mig mar 5% kompatibilizalészer hozzaadasara a kevere-
dés erbsen javul. Az FTIR leképezés segitségével konnyen vizsgalhatd az
Osszetétel, a szerkezeti jellemzék (pl. molekulatdmeg) vagy a feldolgozasi jel-
lemzdk hatasa a létrejott keverékek szerkezetére. A modszer legnagyobb el6-
nye, hogy jelzémolekulak vagy festés, maras alkalmazasa nélkull is kdnnyen
azonosithatok a fazisok. A térbeli felbontas hatara 4-10 ym, az alkalmazott
hullamhossztol fuggden.

A sziken vett polimertudomanyon kivil a modszer igen jol alkalmazhaté
biologiai és orvosi teruleteken is, pl. szovetek, bér vagy csont vizsgalataban,
€s mar eddig is nagy szolgalatot tett a rakkutatasban, a szoévetpatologiaban
vagy a biomérnoki szovettenyésztési kisérletekben. Varhatd alkalmazasi teru-
letek még a kriminalisztika, az anyagtudomany, a kolloidika és a gyogyszer-
gyartas. Min6ségellen6rzési mdodszerként pl. egyszerre képes Osszetételi és
homogenitasi informaciot szolgaltatni, de segitséget nyujthat a gyartasi prob-
lémak megoldasaban is.

A rovid felvételi id6 dinamikus folyamatok vizsgalatat is lehetévé teszi, pl.
oldészerdiffuzid kovetését polimerekbe. Feltehetleg alkalmazhaté lesz
muzeolodgiai feladatokban is, pl. festmények és mas targyak vizsgalatanal. Az
FTIR leképezés jO0 lehetGségeket kinal a szennyez6dések kiszlrésére is. Az
egyéb leképezési technikakkal egyutt (pl. rontgen-fotoelektron spektroszkdpia,
atomer6-mikroszkdpia, magneses magrezonancia, Raman mikroszkoépia) az
FTIR leképezés is hozza fog jarulni a bonyolult szerkezetli anyagok tulajdon-
sagainak jobb megértéséhez.
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Csokkentik az autok belsejében a szagokat

Az autok zart terében nagyon kellemetlen szagok Iéphetnek fel. Az auté-
gyartok évek ota egységes elbirasok alapjan mérik ezek jelenlétét. A ma-
anyagok mind kiterjedtebb alkalmazasaval a kihivas is nOvekedett.

Szamos autdalkatrészt (mikrofonracs, ulést mozgaté gomb stb.) poliace-
talbol (POM, Hostaform) allitanak el6. 1998-ban a Ticona lett a vilag vezetd
poliacetalgyartoja, €s hangsulyt fektetett arra, hogy a termékeinek szagkibo-
csatasat csokkentse. A fejlesztés eredménye a XAP jell froccsanyag, amely
ma mar szines valtozatban is megrendelhet6. A gyengébb szag mellett az
anyag Ul-stabilizalasat és a csuszasat is optimalizaltak, mikozben megtartotta
eredeti kedvezd tulajdonsagait: keménységét, szivossagat, hballosagat, ru-
galmassagat és kdnny feldolgozhatésagat.

A DaimlerChrysler gépkocsik mikrofonracsat mar ebbdl az anyagbdl
froccsontik. Az el6z6kben felsorolt elényok mellett a jol tervezett darab bepat-
tinthatd vagy ultrahanggal behegeszthetd a helyére. A racsot az autoval azo-
nos szinben készitik, festés nélkil. A bonyolult, finom szerkezet(i darab karc-
allo és utésallo.

A harmadik féklampa beépitése minden tervezének kihivast jelent. Az
Audi Ad-ben ez kozvetlenll a hatsé ablak mogé kerult. Emiatt a lampa anya-
ganak kulonleges kovetelményeket kell kielégiteni: nagy Ul-stabilitas, ellenal-
las széls6séges hémeérsekleti korulményeknek (fagy, napsugarzas). Mivel az
Audi A4-ben bevalt a Hostaform, ezt valasztottak az Audi A6-hoz is. A két
részbdl allé racsot Osszepattintjak, szinét az autohoz illéen valasztjak ki.

A VW autékhoz a sebességvaltd kar két darabbdl alld, dsszepattintott
burkolata készul az erre a célra kifejlesztett Hostaform C 27021 XAP LS-bél,
amely Ul-allo, alig van szaga, jol csuszik és rugalmas.

Az utdbbi 18 hénapban tovabbfejlesztették a POM fenti tipusat, szélesi-
tették alkalmazasi hémérséklet-tartomanyat és csokkentették az Osszeszere-
lési pontokon a zaj keletkezését.

(Macplas International, 2002. 2. sz. maj. p. 56.)
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