Textilni nanomateria

Charakterizace nanomaterialt
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Elektronova mikroskopie

* Pracuje s proudem elektront ve vakuu
* Neprimeé pozorovani elektronového paprsku:
TEM — transmisni elektronova mikroskopie

v proslém “svétle”

SEM — skenovaci elektronova mikroskopie

v odrazeném “svétle”

100 pm 1inm 10 nm 100 nm 1um 10 um 100 um 1 mm




Rozdil mezi svetelnou a elektronovou mikroskopii
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TEM

* Pozorovani preparatu do tloustky 100 nm pfi
vysokém zvetseni a s velkou rozlisovaci schopnosti

* \/lyuziva stacionarni elektronovy paprsek
* Detekce elektronu prochazejicich vzorkem

* Pro ziskani:
* Lateralni velikosti objektu
* Morfologie
* Vizualizace povrchovych vrstev a modifikaci
* Urceni fazoveho slozeni
* Potvrzeni krystalického / amorfniho charakteru
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e Urceno pro pozorovani povrchu vzorku
* \/lyuziva pohybuijici se elektronovy paprsek

e Zobrazeni povrchu vzorku pomoci odrazenych
sekundarnich elektronu

e Vyhoda: pfri interakci urychlenych elektront s
hmotou preparatu vznika kromeé sekundarniho
signalu napr. rentgenové zareni, Augerovy
elektrony, katodoluminiscence — nesou dalsi
informace o preparatu (prvkoveé slozeni, lze stanovit
i kvantitativni zastoupeni jednotlivych prvku)



Porovnani TEM a SEM

e Zakladnim rozdilem mezi SEM a TEM je umisténi a
vlastnosti preparatu (“Masivni“ — SEM, “Tenky” —
TEM)

* SEM - elektrony se primarné odrazeji zpét od
preparatu

* TEM - elektrony primarné prochazeji preparatem



Mikroskopie atomarnich sil - AFM

* Trojrozmeérné zobrazovani povrchu

 \Velmi vysokeé rozliseni (stovky
mikrometru az nanometry)

* Pouziti:
zobrazovani

tvorba struktur

zpracovani povrcht v nanometrové
oblasti




Princip AFM

* Detekce pohybu zkoumaciho hrotu pri
prichodu nad vzorkem

* Mapuje rozlozeni atomarnich sil na
povrchu vzorku

* Sily jsou vyvolany tésnym priblizenim
hrotu k povrchu —vznik pfitaZlivé /
odpudivé sily—zpUsobi ohyb raménka s
hrotem

* Vykyvy rameénka jsou sledovany laserem

. Laserovy ﬁaprsek dopada na fotodetektor
(zména uhlu nosniku = zména uhlu
dopadu paprsku)

* VV\yhoda — moznost studovat vodivé i
nevodivé preparaty

fotodetektor

\
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AFM
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Atomic force microscopy (AFM) images of the fabrics: (a) pristine fabric, (b) PDMS-coated fabric, (c)
PDMS/STA-coated fabric, and (d) PDMS/STA/SiO,-coated fabric.



Diferencni skenovaci kalorimetrie - DSC

e Zakladni metoda termické analyzy

e Zkoumani teplotnich vlastnosti
materialu

* \V/yuziva se pro urcovani teploty tani,
skelnych prechodu a krystalizace

* Tepelné procesy jsou studovany v
zavislosti na Case nebo teploté
béhem definovaného teplotniho
procesu

e Standartni teplotni rozsah pristroje:
-100 - 600 °C




Princip DSC

e DSC s kompenzaci prikonu

- Zachovani nulového teplotniho rozdilu mezi merenym a
srovnhavacim vzorkem

- 2 oddéelené méfrici cely a 2 tepelné zdroje

Merime elektricky prikon potrebny k udrzeni konstantni
teploty obou vzorku

DSC s tepelnym tokem
Meérime rozdil teplot meéreného a srovnavaciho vzorku

Oba vzorky jsou ve spolecné cele a jsou spojeny tepelnym
mostem

Pokud zname tepelny odpor mezi peci, mérenym vzorkem a
srovhavacim vzorkem — tepelny tok od vzorku nebo ke
vzorku je umérny rozdilu teplot
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 Méreny vzorek v kelimku je umistén na termoclanek v
kalorimetrické cele spolecné se srovnavacim vzorkem,
ktery je umistény na jiném termoclanku

e Volime: navazku (hm. vzorku), teplotni program, pecni
atmosféru (N, H, Ar, O,...)

Exotermicky déj - zpomali se zahrivani méreného
vzorku

* Endotermicky déj - zrychli se zahrivani studovaného
vzorku

 Vyssi rychlost ohrevu zvysuje citlivost, ale snizuje
moznost rozliSeni déju



DSC

Polyethylene terephthalate, PET, 23.1600 mg

Cold crystallization
Integral 87049 mJ
normalized 37.59 Jg*-1
Peak 149.86 °C
Glass transition
Integral 929.70 mJ
C 3- nomalized -40.14 Jg*-1
Peak 24842 °C
10 ( ‘
mw Glass Transition
Onset 80.17 °C
Midpoint 79.26 °C
J Heating Rate 10.00 *Cmin"*-1
Midpoint ASTMJEC 8055 °C '
Midpoint Richardson 71.50 °C \J
Delta cp ASTM IEC 0.333 Jg"-1K*-1 ;
Delta cp Richardson 0.344 Jg*-1K*-1 Melting
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Termogravimetricka analyza - TGA

e Zakladni metoda termické analyzy - dynamicka
analyticka metoda

* Studuje zmény hmotnosti v zavislosti na teploté
e Urceni materialového slozeni




Princip méreni TGA

* VVzorek v kelimku je umistén na termovahy v picce
termického analyzatoru

* VVolime: navazku vzorku, teplotni program, pecni
atmosféra a prutok

* Termogravimetricka krivka:

Urceni dilCich a celkového ubytku hmotnosti
termického rozkladu

Urceni teploty rozkladu latek

Studium reakeni kinetiky jednotlivych déju teplotniho
rozkladu



Déje pozorované na TG krivce

 Ztrata krystaloveé vazanych molekul vody a jinych
rozpoustedel

* Sublimace
e Suseni
* \/lyparovani tékavych slozek |
* Desorpce a absorpce plynu JJ\
» Oxidace kov{ T et

* Termicky rozklad v inertni atmosfére

* Heterogenni chemicka reakce

. 600

4500

co
o
T

1400

(o]
O

41300

Hmotnost (%)

401 4200

%]
O

O

(wiwyBr) 91 a



Stanoveni merneho povrchu metodou BET

» Adsorpce - hromadéni ¢astic (atomd,
molekul) plynu, kapaliny nebo pevné latky
na povrchu (fazové rozhrani) ucinkem
mezipovrchovych pritazlivych sil

* Fyzisorpce - molekuly plynu nebo kapaliny
jsou vazany k povrchu pevné latky
fyzikalnimi silami (van der Walsovymi) e

* Teorie BET je rozsifeni Langmuirovy teorie | | L%
popisujici molekularni pokryti vnitrniho '
povrchu sorbentu — vicevrstva absorpce




Princip BET

* Stanoveni zavislosti adsorbovaneho mnozstvi plynu na
rovnovazném tlaku

* Vzorek musi byt zbaven necistot

e Po zahrati ve vakuu jsou postupné pridavany malé davky
plynu

* Méri se mnozstvi plynu adsorbovaného na povrchu

* Pri vytvoreni molekularni monovrstvy Ize vypocitat merny
povrch - znalost plochy kterou zaujima jedna molekula a z
poctu adsorbovanych molekul

 Dalsi adsorpce - tvorba multivrstvev

* Po uplném zaplnéni péri lze stanovit celkovy objem péri
(znalost hustoty adsorbatu)

* \\yhodnoceni hystereze - stanoveni tvaru poru



Rentgenova fotoelektronova spektroskopie XPS

e Zkouma chemickeé slozeni a stav povrchu pevnych
latek

* Relativneé jednoducha technika se snadnym
vyhodnocovanim vysledku

* Metoda je nedestruktivni (vzorek lze pouzit
opakovane)



Wayrazend

Rentgenove )
fotoelektrony
-

e Zkoumany vzorek je ozarovan rentgenovym zarenim
—zpuUsobi emitovani fotoelektronl z povrchu vzorku

* Fotoelektrony podstupuji pruzné i nepruzné srazky s
atomy ve vzorku

* nepruzna srazka - fotoelektron pokracuje v letu
puvodnim smérem, ale ztraci svoji energii

* Pruzna srazka - energie se nemeéni, zmeéni se
smeér letu

 Fotoelektrony které opusti vzorek jsou detekovany v
prislusném smeéru analyzatorem — meéri intenzitu
fotoelektronu v zavislosti na jejich kinetické energii



XPS

* \lysledkem je fotoelektronové spektrum — zavislost
intenzity na energii (kineticka / vazebna)

7 V7

» Spektralni ¢ary (piky) — identifikace prvku ve vzorku

» Kvantitativni analyza — relativni koncentrace prvku a

sloucenin ve vzorku
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XPS

* Lze mérit vsechny prvky kromeé H a He

* Fotoelektrony se uvolnuji pouze pokud jsou
vyrazeny v hloubce do cca 10 nm

* Problém pfi méreni nevodivych vzorku - nabijeni

* Primyslové aplikace — modifikace povrchu
polymeru, katalyza, koroze, adheze, ...



Pocitacova tomografie - CT

* Méreni absorpce rentgenového zareni merenym
objektem s pouzitim mnoha projekci a
pocitacového zpracovani obrazu

* \V prumyslu se prevazné pouziva snimani v
kuzelovém svazku

* \/ Iékarské praxi —snimani ve Sroubovici
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CT- princip

* Rentgenka emituje uzce kolimovany svazek zareni ve
tvaru véjire, ktery prochazi vysetrovanym objektem a je
registrovan sadou detektort premeénujicich prosla
kvanta rentgenového zareni na elektricky signal, ktery
je digitalizovan a dale zpracovavan.

e Vramci 1 obéhu (360°) ziska systém 400 - 700
projekcnich méreni absorpce daného objektu z rlznych
uhld

* VVypocCetni tomografie predstavuje metodu prezentujici
obraz konkrétni vrstvy vysetrovaného objektu o

predem definované tloustce, kterd je dana kolimaci
primarniho svazku zareni.






Dekuji za pozornost!



TEST

 VVysvétlete rozdil mezi skenovaci a transmisni
elektronovou mikroskonpii.

e K cemu slouzi mikroskopie atomarnich sil (AFM)?
* Nakreslete a popiste krivku z méereni DSC.

 Popiste princip pocitacové tomografie (CT)?



