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ZASTOSOWANIE TECHNIK FTIR W BADANIACH NANOKOMPOZYTOW
POLIMEROWO-CERAMICZNYCH

W pracy zbadano nanokompozytowe tworzywa polimerowo-ceramiczne, w ktorych jako osnowe zastosowano biopolimer
naturalny nalezacy do grupy polisacharydéw (chitosan, CS). Jako nanonapelanicz wykorzystano komercyjny glinokrzemian
warstwowy - montmorylonit w dwéch odmianach: MMT-KS i MMT-K10. Nanometryczne czastki ceramiczne scharakteryzo-
wano ze wzgledu na powierzchnig¢ rozwiniecia (BET), wielko$¢ nanoczastek w roztworze rozpuszczalnika (DLS) i morfologie
(TEM). Materialy wyjsciowe: chitozan, MMT KS i K10 poddano rowniez analizie fourierowskiej spektroskopii w podczerwie-
ni (FTIR) ze wzgledu na pézniejszy zakres badan otrzymanych na ich bazie tworzyw. Materialy nanokompozytowe otrzyma-
no technika odlewania, stosujac kilkustopniowa metode dyspersji nanoczastek w matrycy. Udzial nanonapelaniacza by} staly
inie przekraczal 3% wag. MMT. Folie nanokompozytowe (CS/MMT-K5 i CS/MMT-K10) poddano badaniom FTIR.
Materialem odniesienia byla niemodyfikowana folia CS. Widma badanych materialéw rejestrowano w zakresie Srodkowej
podczerwieni technika transmisyjna i refleksyjna technika calkowitego wewnetrznego odbicia (ATR). Wykorzystujac techniki
FTIR, przedstawiono oddzialywania na granicy faz: nanoczastka a matryca biopolimerowa. Wykazano, ze dzigki zastoso-
wanym technikom FTIR mozna otrzyma¢ informacje na temat rozlozenia nanonapelniacza w osnowie, jednorodnosci folii na-
nokompozytowej, sklonnosci nanonapeklniacza do sedymentacji w trakcie procesu suszenia. Dobrane techniki badawcze
pozwolily na otrzymanie informacji uSrednionych (transmisja) oraz informacji z powierzchni tworzywa przy réznej
glebokosci penetracji (ATR z krysztalem germanowym i diamentowym) i wielko$ci badanej powierzchni.

Stowa kluczowe: nanokompozyty, nanoczastki, spektroskopia FTIR

APPLICATION OF FTIR TECHNIQUE IN STUDY ON POLYMER
- CERAMIC NANOCOMPOSITES

The nanocomposites from renewable sources are considered to be a group of perspective materials. The main advantage
of the nanocomposite materials based on natural biopolymers such as polysaccharides e.g. alginates or chitosane is their sim-
ple utilization and safe products of degradation. The additional advantage of nanocomposites based on chitosane and mont-
morylonite (MMT) is availability and low cost of the component materials. However, successful preparation of the nanocom-
posites still encounters many problems mainly related to proper dispersion of nano-fillers. High surface area, and high free
surface energy are the cause of agglomeration of the nanoparticles, which then lose ability to create first-, and second-order
interactions with a polymer matrix. In the result, the nano-filler becomes submicron or micron phase which because of its low
fraction, not exceeding 10% (volume or weight), act as a defect weakening the polymer matrix. The situation between nanofil-
lier and polymer matrix can be observed used the most popular measurement technique: thermal analyses (DSC, TG, DTA),
microscopic methods such as: AFM, SEM, TEM, and spectroscopic methods; FTIR, Raman, XPS. In order to follow the
structural changes in the nanocomposites materials a variety of investigative methods suitable for verification of complex
phenomena taking place in the materials is utilized.

The spectroscopy techniques FTIR can be relatively easily applied both to powder and foil samples on nanocomposite ma-
terials. Obtained result can be averaged in the case of transmission techniques or it may describe an area of a sample in the
case of ATR technique. FTIR techniques enables better observation and interpretation of subtle changes taking place in the
polymer matrix than XRD and SEM/EDS methods, especially when the investigated material is a nanocomposite polymer foil.

In the work efforts of production of a series of nanocomposites based on natural chitosane and nano-clay (MMT) were
taken. The nanocomposites materials was obtaining by casting method. Mechanical and ultrasound stirrer was used to better
homogenization between nanoclay particles and biopolymer matrix. Two types of MMT (MMT-KS5 and MMT-K10) with dif-
ferent particle size (DLS) and specific surface area (BET) were used. The nanoparticles morphology was examined with
transmission electron microscopy (TEM). In each nanocomposite, the nano-filler amount was 3% wt. Dispersion of the nano-
filler within the polymer matrix was investigated with the use of FTIR method (transmission mode, FTIR microscopy). FTIR
measurements of the samples were carried out on the transmission mode in the region from 400 to 4000 cm™ and ATR method
in the region from 700 to 4000 cm™. For the transmission mode powder samples were prepared in the form of potassium
bromide (KBr), whereas the foils of the polymer samples were placed directly in the spectrometer. In the ATR method which
allow to analyze the deep of penetration of the samples two different crystals were used: german and diament. In this way
were observed how the clay (MMT-KS or MMT-K10) influenced on the chemical structure of biopolymer chain.

Keywords: nanocomposite, nanoparticles, FTIR spectroscopy
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WPROWADZENIE

Dhugotrwale i nieprzewidywalne skutki degradacji
syntetycznych tworzyw sztucznych sa wyznacznikiem
poszukiwania nowych rozwiazah materiatowych, bazu-
jacych na materiatach naturalnych, takich jak: biopoli-
mery, naturalne widkna, czastki mineralne itp. Coraz
czgéciej jako matryce tworzyw nanokompozytowych
stosowane sa polisacharydy ze wzgledu na mozliwo$¢
nadawania lub poprawiania szeregu wlasciwos$ci, np.:
mechanicznych, fizykochemicznych, termicznych, ba-
rierowych, a takze odpowiedniej trwato$¢ w warunkach
srodowiska naturalnego (degradacjg). Szczegdlnie nie-
dostateczne wlasciwo$ci mechaniczne moga ulegac
zmianie po wprowadzeniu nanometrycznego modyfika-
tora, ktoérym sa najczesciej ceramiczne nanonapetniacze
w postaci: kaolinitu, montmorylonitu czy krzemionki
[1-4]. Nalezy jednak pamigtaé, ze popraweg wlasciwosci
osnowy w przypadku dodatku nieprzekraczajacego 10%
wagowych osiagna¢ mozna jedynie poprzez homoge-
niczne rozlozenie nanonapetiaczy w matrycy i obec-
no$¢ licznych aktywnych grup funkcyjnych w tancuchu
polimerowym sklonnych do interakcji z rozwinigta
powierzchnia nanonapetniacza odznaczajaca si¢ nad-
miarowg energia powierzchniowa [5, 6]. Wysoki sto-
pien dyspersji, reaktywne grupy chemiczne stwarzaja
bowiem mozliwo$¢ wytworzenia pierwszo- 1 drugorze-
dowych oddzialywan chemicznych pomigdzy nano-
czastka a osnowa polimerowa. Trudnosci w wytwarza-
niu materiatbw nanokompozytowych ida w parze
z problemami w doborze metod stuzacych identyfikacji
oddziatywan 1 interpretacji wynikow uzyskanych
w trakcie badan nad nanomateriatami. Charakterystyka
materiatow nanokompozytowych jest zagadnieniem
trudnym ze wzgledu na specyfike samego tworzywa.
Niewielki udziat nanowypelniacza w osnowie powodu-
je lokalne zmiany strukturalne matrycy. Najcze$ciej
w badaniach nad tworzywami nanokompozytowymi
wykorzystuje si¢ metody mikroskopowe: AFM, SEM,
TEM, metody termiczne (DSC, TG/DTA), a takze me-
tody spektroskopowe (FTIR, Raman, XPS) [7-11].
Czesto okazuje sig, ze weryfikacja zachodzacych zmian
w tworzywie wymaga korelacji wynikéw badan wyko-
nanych réznymi technikami, ktére wzajemnie si¢ uzu-
petniaja.

Stosowanymi metodami potwierdzajacymi otrzyma-
nie materialu nanokompozytowego sa metody termicz-
ne. Niestety metody te wykorzystuja tylko niewielka
ilo$¢ tworzywa, co powoduje konieczno$¢ wielokrotne-
go ich powtarzania [12, 13]. Metody mikroskopowe
pozwalaja wprawdzie obserwowaé obecno$¢ nanocza-
stek w matrycy, niestety trudna preparatyka materiatow
(TEM) lub $rodowisko pracy mikroskopu - préznia
(SEM) sa mocnym ograniczeniem tych technik [14, 15].
W aspekcie tych doniesien dobrze plasuja si¢ techniki
spektroskopowe FTIR, ktorymi mozna bada¢ materiaty
zarbwno w postaci folii, jak i proszkow [16-18].
Otrzymywany wynik moze mie¢ charakter usredniony
(techniki transmisyjne) lub moze dotyczy¢ niewielkiego
obszaru powierzchni (techniki ATR). Techniki FTIR

lepiej niz XRD czy EDS pozwalaja na obserwacjg
1 interpretacj¢ subtelnych zmian matrycy, jesli badanym
materiatem jest polimerowa folia nanokompozytowa.

W pracy przedstawiono wyniki badan nad nano-
kompozytowymi uktadami na bazie chitozanu. Wybor
matrycy podyktowany byt dwoma czynnikami.
W pierwszej kolejnosci sugerowano si¢ budowa che-
miczna biopolimeru; obecno$¢ licznych grup funkcyj-
nych w tancuchu polimerowym (hydroksylowe, kar-
boksylowe, karbonylowe, aminowe, amidowe) stwarza-
fa mozliwo$¢ licznych interakcji z nanoczastkami
MMT, znanymi z literatury ze sklonno$ci do interkala-
cji, flokulacji czy eksfoliacji. W drugiej kolejnosci
wyboru pary CS-MMT dokonano na podstawie mozli-
wosci tworzywa, ktore moze by¢ stosowane jako mate-
rial przeznaczony na membrany polprzepuszczalne,
membrany do oczyszczania wody, materiaty chelatuja-
ce metale cigzkie, biosensory [19, 20]. Ze wzgledu na
biozgodnos¢ i antybakteryjno$¢ coraz czgSciej bywa
réwniez wykorzystywany w materiatach opatrunko-
wych 1 materiatach przeznaczonych dla inzynierii tkan-
kowej [21].

MATERIALY | METODY BADAN

W pracy zastosowano chitozan o stopniu deacetyla-
cji DD na poziomie 75+85% oraz lepkosci ok. 200+
+800 cP (Sigma-Aldrich). Jako nanowypetniacz wyko-
rzystano dwa rodzaje montmorylonitu: MMT-KS5
1 MMT-K10 (Sigma-Aldrich). Charakterystyka prosz-
kéw podawana przez producenta wskazuje, ze czastki
glinki posiadaja rozmiary nanometryczne w zakresie:
K5 ok. 10+30 nm i K10 ok. 20+60 nm. Ze wzgledu na
zastosowang matryc¢ biopolimerowa i wybrang techni-
ke otrzymywania tworzyw nanokompozytowych (ang.
tape casting) rozktad wielkosci czastek MMT przepro-
wadzono w $rodowisku polarnego rozpuszczalnika,
stosujac metod¢ dynamicznego rozpraszania S$wiatta
laserowego (DLS). Badania przeprowadzono na apara-
cie NanoSizer-ZS (Malvern Inc.). Rozwinigcie po-
wierzchni MMT okre$lono na podstawie badan BET.
Morfologie nanonapetniaczy obserwowano z uzyciem
transmisyjnego mikroskopu elektronowego JOEL Na-
noTEM 200.

Probki nanokompozytowe w postaci cienkich folii
zostaly otrzymane metoda odlewania. Stosowanym roz-
puszczalnikiem chitozanu byt 2% roztwor kwasu octo-
wego. Mieszaning CS/CH;COOH/MMT homogenizo-
wano przez 2 h na drodze wielostopniowego mieszania:
mechanicznie na przemian z mieszaniem ultradzwig-
kowym. Celem zastosowanej procedury byto uzyskanie
lepszej dyspersji nanododatku w matrycy. Folie nano-
kompozytowe suszono w powietrzu przez 48 h. Jako
material odniesienia zastosowano folic chitozanowa
pozbawiona obecnosci MMT (probka referencyjna).

Pomiary materiatow wyjsciowych przeprowadzono
technika transmisyjna w zakresiec 400+4000 cm '
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w spektrometrze Excalibur firmy Bio-Rad z detektorem
DTGS z zastosowaniem metody dyspersji badanego
materiatu w KBr.

Charakterystyke folii nanokompozytowych prze-
prowadzono dwoma rodzajami metod spektroskopo-
wych: transmisyjna i refleksyjna wewngtrznego odbicia
(ATR). Pomiary zarejestrowano w spektrometrze Exca-
libur z detektorem DTGS firmy Bio-Rad sprzgzonym
z mikroskopem UMAS00. Mikroskop wyposazony byt
w detektor MCT oraz przystawke ATR z krysztatlem
germanowym. Pomiaréw technika ATR dokonano réw-
niez w spektrometrze, stosujac przystawke wysokoci-
$nieniowa firmy PIKE z krysztalem diamentowym.
Badania na foliach nanokompozytowych przeprowa-
dzono w zakresach zaleznych od zastosowanej tech-
niki badawczej: technika transmisyjna w zakresie
4004000 cm ' i technika refleksyjna w zakresie:
700+4000 cm™' (na krysztale germanowym) oraz
6004000 cm™' (na krysztale diamentowym). Wszyst-
kie pomiary FTIR wykonywano przy jednakowej zdol-
nosci rozdzielczej wynoszacej 4 cm .

WYNIKI | DYSKUSJA

Badania technika DLS wykazaly, ze nanoczastki
montmorylonitu zaréwno KS5, jak i K10 w roztworze
CH;COOH wykazuja si¢ wigkszym rozmiarem czastek
niz wskazuja na to dane producenta. Prawdopodobnie
jest to spowodowane silniejsza aglomeryzacja nanocza-
stek w $rodowisku polarnego rozpuszczalnika. Srednia
wielko§¢ nanoczastek MMT-K5 (DLS) wynosita ok.
90+180 nm (75% populacji), drugi zakres wielkosci
czastek wahat si¢ w granicach 60 nm (ok. 23% popula-
cji). W przypadku nanoczastek MMT-K10 $rednia
wielko$¢ czastek to ok. 80 nm (25% populacji), przy
czym liczniejsza populacje¢ stanowia nanoczastki
o $redniej wielkosci ok. 250 nm. Wyniki uzyskane
z badan nad rozwinigciem powierzchni wskazuja, ze
nanoczastki MMT-K5 wykazuja si¢ mniejszym rozwi-
nigciem powierzchni niz MMT-K10 (tab. 1).

TABELA 1. Srednia wielko§¢ ziaren MMT-K5 i MMT-K10
oraz rozwini¢cie powierzchni wg danych produ-
centa i wyznaczone eksperymentalnie

TABLE 1. Average particle size of MMT-K5 and MMT-K10
and specific surface area. Producer data and expe-
rimental results

d d BET BET
(producenta) (DLS) (producenta) | (zmierzone)

M};’g' 40 nm 90180 nm 240 m%/g 155,7m? /g

1\/11(1\;1(? 70 nm 80-250nm | 250m¥g | 230,7mYg

Nanoczgstki MMT-K5 1 MMT-K10 obserwowane
w transmisyjnym mikroskopie elektronowym (TEM)
wykazuja, ze obydwa proszki nanokompozytowe maja
charakterystyczna morfologi¢ ptatkowa, przy czym
MMT-KS5 jest materialem o drobniejszych ziarnach

(rys. 1).
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~onm
Rys. 1. Mikrofotografie TEM obrazujace morfologie nanoczastek MMT:
K51K10
Fig. 1. TEM image of MMT nanoparticles: K5 and K10

Przed przystapieniem do badan nad charakterystyka
tworzyw nanokompozytowych CS/MMT metodami
FTIR wykonano widma zwiazkéw bazowych: chitoza-
nu (CS) oraz proszkow MMT, wykorzystujac w tym
celu technike transmisyjna (rys. 2).
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Rys. 2. Widma transmisyjne FTIR chitozanu (a), MMT-KS5 (b), MMT-
K10 (c)

Fig. 2. FTIR spectra in transmission mode: of chitosane (a), MMT-K5
(b), MMT-K10 (c)

Analiza widma FTIR wskazuje, ze MMT-K5 1 K10 sa
do siebie spektralnie podobne, niewielkie roznice poja-
wiaja si¢ w intensywno$ci drgan wigzan zginajacych
AIMgOH (v = 830+840 cm ') oraz wiazan Si-O (v =
=1110+1035cm'). Roéznice te wynikaja z udziatu
w MMT-K10 zanieczyszczenia SiO, oraz niewielkiej
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obecno$ci podstawienia magnezowego W przestrze-
niach migdzypakietowych jonami Mg [22]. Widmo
chitozanu bogate jest w pasma charakterystyczne dla
tego zwiazku, ktore sa zwiazane z wystepujacymi
w strukturze biopolimeru grupami funkcyjnymi, tj.:
hydroksylowe, karbonylowe, karboksylowe, aminowe,
amidowe.

Badania nad nanokompozytowymi tworzywami
w postaci folii rozpoczgto, wykorzystujac technike
transmisyjna FTIR, dajaca informacje usrednione
o materiale (pastylka KBr z dodatkiem materiatu bada-
nego). Analiza otrzymanych w ten sposoéb widm
pozwala na stwierdzenie zmian w pasmach charaktery-
stycznych chitozanu wywotanych obecnos$cia nanocza-
stek MMT. Pojawiajace si¢ pasma w zakresie nizszych
liczb falowych 600+400 cm ' $éwiadcza o drganiach
zginajacych charakterystycznych dla wspomnianych
wcezesniej grup: Si-O, AIAIOH czy AIMgOH obecnych
w MMT (rys. 3). Potwierdzeniem uzyskania tworzywa
nanokompozytowego sa pojawiajace si¢ zaréwno
w widmie CS/MMT-KS5, jak i CS/MMT-K10 drgania
wiazania O-H (ok. 3600 cm ). Z wykonanych ta tech-
nika widm nanokompozytéw nie mozna otrzymac
wigkszej ilosci informacji, roznicujacych uktady
CS/MMT-KS od CS/MMT-K10. W tym celu postuzono
si¢ inng technika spektroskopii FTIR, jaka sa badania
ATR.
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Rys. 3. Widma transmisyjne FTIR chitozanu (a), chitozanu z kwasem
octowym (b), tworzyw nanokompozytowych: CS/MMT-KS5 (c),
CS/MMT-K10 (d)

Fig. 3. FTIR spectra in transmission mode: of chitosane (a), chitosane in
acetic acid (b), nanocomposites materials; CS/MMT-K5 (c),
CS/MMT-K10 (d)

Zastosowana technika pomiarowa pozwala na ze-
branie informacji z powierzchni materiatu. Glebokosé
penetracji w powierzchni probki zalezy od zastosowa-
nego krysztatu (jego wspotczynnika zatamania $wiatla,
kata promieniowania), z ktérym styka si¢ bezposrednio
material badany 1 wynosi kolejno: dla krysztatu dla Ge
0,66 um, a dla diamentu 2,01 um. Ponadto otrzymuje
si¢ widma rozniace si¢ zakresem spektralnym, np. dla
Ge 7003600 cm ', a dla diamentu zakres ten wynosi
6003600 cm ' z wylaczeniem zakresu charaktery-
stycznego dla samego krysztatu, tj. 1800+2400 cm .
Analiza widm wykonanych dla badanych uktadéw na-
nokompozytowych na krysztatach germanowym i dia-

mentowym wykazuje subtelne rdznice pomigdzy
tworzywami (rys. 4). Poszerzenie pasma charaktery-
stycznego dla drgan wiazan AIAIOH i wiazan Si-O
obserwuje si¢ w tworzywie CS/MMT-K10. W widmie
tym obserwuje si¢ roéwniez spadek intensywno$ci pasm
w zakresie 1300+1600 cm ', co jest zwiazane z mozli-
woscia wytworzenia wigzan pomig¢dzy grupami amido-
wymi chitozanu a grupami Si-O nanonapetniacza (rys.
4A-c). Informac;ji takich nie dostarcza widmo tworzywa
CS/MMT-KS, ktére jednak rozni sig¢ od folii chitoza-
nowej. W widmie tym obserwuje si¢ zmiang korelacji
pasm w zakresie 1000 cm ', potwierdzajacych obecnosé
modyfikatora w matrycy (drgania grup Si-O-Si, rys.
4A-b). Rozpatrujac widma otrzymane tgq samag technika,
gdzie krysztalem kontaktowanym z tworzywem byl
diament, stwierdzi¢ mozna, ze zakres liczb falowych
800+1700 cm™' ma charakter bardzo podobny. Dla obu
materiatow widoczne jest poszerzenie pasma przy ok.
1000 cm ' oraz spadek intensywnosci pasma amidowe-
go, widocznego na poprzednim rysunku tylko dla ukta-
du CS/MMT-K10 (rys. 4B). W tworzywie, gdzie mody-
fikatorem byt MMT-KS5 (rys. 4B-b), zauwazy¢é mozna
zmiang korelacji pasm przy 13001600 cm™', odpowia-
dajaca za zaangazowanie grup amidowych chitozanu
w wigzania z aktywnymi grupami MMT, np. w wiaza-
nia typu SiO-R. Potwierdzeniem istnienia nowych wia-
zan obecnych w nanokompozycie CS/MMT-K5 jest
poszerzenie pasma odpowiedzialnego za drgania grup
hydroksylowych oraz prawdopodobnych wiazan wodo-
rowych powstajacych na linii nanonapelniacz-osnowa.
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Rys. 4. Widma FTIR/ATR wykonane na krysztale germanowym (A)
i diamencie (B). Widma na rysunkach A i B dotycza folii chito-
zanowej (a), tworzyw nanokompozytowych: CS/MMT-KS5 (b),
CS/MMT-K10 (c)

Fig. 4. FTIR/ATR spectra Ge (A) and diament crystal (B). Spectra in
A and B figures containing: chitosane foil (a), nanocomposites
materials: CS/MMT-KS5 (b), CS/MMT-K10 (c)
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Techniki FTIR/ATR oraz ich mozliwo$¢ obserwacji
tworzywa na roznej glebokosci penetracji pozwalaja na
poréwnanie i1 scharakteryzowanie materialu w zakresie
jego homogeniczno$ci odnoszacej si¢ zarowno do dys-
persji nanonapelniacza w matrycy, jak i do jednorodno-
$ci folii uwzgledniajacej rozmieszczenie MMT na obu
stronach folii. Otrzymane ta droga informacje wskazuja
na sktonnosci nanonapetniacza do aglomeryzacji MMT
w trakcie procesu suszenia.

Absorbance (a.u.)
o

T T T T T T T T T T T T T
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Rys. 5. Widma FTIR/ATR wykonane na krysztale germanowym (a,b)
i diamencie (c,d). Widma folii nanokompozytowej CS/MMT-
K10 z uwzglgdnieniem stron folii: strona A (a,c), strona B (b,d)

Fig. 5. FTIR/ATR spectra Ge (a,b) and diament crystal (c,d). Spectra
nanocomposites foil CS/MMT-K10 allow for material sides:
A (a,c) B site (b,d)

W tworzywie nanokompozytowym otrzymanym na
drodze odlewania wyrdzni¢ mozna stron¢ (powierzch-
ni¢), ktora skierowana jest bezposrednio do otoczenia
iz ktorej nastgpuje bezposrednie odparowywanie roz-
puszczalnika (dalej oznaczona jako strona A), oraz
strong, ktora przylega do podloza szklanego, na ktorym
odlewana jest folia (dalej oznaczona jako strona B). Jak
wida¢ z analizy widm wykonanych na jednym z bada-
nych uktadoéw; CS/MMT-K10, zastosowanie roéznych
krysztatow w technice ATR uwidacznia subtelne rézni-
ce na stronach A i B folii nanokompozytowej. Widma
FTIR tego samego tworzywa wskazuja, ze strona B
(gdzie folia przylega do szklanego podtoza) jest bogat-
sza w pasma pochodzace od nakltadajacych si¢ drgan
wiazania amidowego oraz od wiazan SiO-R bedacych
wynikiem oddzialywania nanonapelniaczy z osnowa
(rys. 5b-d). Natomiast strona A (powierzchnia odparo-
wania rozpuszczalnika) wykazuje wigksza intensyw-
no$¢ pasm chitozanowych (rys. 5a-c). Zmienny zakres
spektralny potwierdza jednak, ze w ukladzie obecny
jest MMT (drgania w zakresie 650+700 cm ') (rys.
5c,d).

Techniki mikroskopowe FTIR pozwalaja rowniez na
obserwacje rozmieszczenia nanonapelniacza w matrycy
polimerowej. Wyzszo$¢ tych metod pomiarowych
sprowadza si¢ do mozliwo$ci obserwacji roznej wielko-
$ci powierzchni tworzywa (tu 250x250 pm) oraz na
potaczeniu tradycyjnego mikroskopu optycznego z mo-
zliwoscia pomiaru widm zar6wno w modzie transmi-
syjnym, jak i refleksyjnym w wielu miejscach (punk-
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tach) tworzywa (w badanym uktadzie zastosowano 64
punkty pomiarowe zaznaczone na rys. 6A jako kropki).
Dodatkowym atutem metody jest jej charakter nienisz-
czacy. Rezultatem badania moga by¢ widma usrednione
z badanej powierzchni (rys. 6C) lub obraz 2D lub 3D
uzyskany na podstawie analizy pasm pojedynczych
widm zbieranych punkt po punkcie z powierzchni ba-
danej (rys. 6B).
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Rys. 6. Widma FTIR zarejestrowane w modzie transmisyjnym folii CS:
zaznaczone punkty pomiarowe dajace informacje o lokalnych
zmianach widma CS (A), wykonana na ich podstawie mapa 2D
(B), efekt usrednienia pomiaréw punktowych (C)

Fig. 6. FTIR spectra in transmission mode of CS foil with measurement
points (A), 2D map made with this points (B), and mean spectra
FTIR

PODSUMOWANIE

Zastosowane metody spektroskopowe pozwolity na
uchwycenie zmian dotyczacych objgtoSci calej probki.
Usredniony wynik metod transmisyjnych FTIR, a takze
wyniki poszczegolnych pomiaréw ATR wykonanych
przy réznych zakresach spektralnych i glgbokosci pene-
tracji zrddla promieniowania we wngtrze tworzywa
pozwalaja na diagnozg subtelnych zmian w matrycy
polimerowej wywolanych obecno$cia nanoczastek ce-
ramicznych w postaci MMT. Informacje bgdace rezul-
tatem badan wskazuja, ze w badanych uktadach zarow-
no CS/MMT-KS, jak i CS/MMT-K10 mamy do czynie-
nia z pojawieniem si¢ nowych wigzan, a tym samym
drgan zwigzanych z ich obecno$cia. Ilo$¢ i jako$¢ od-
dzialywan zwiazana jest z charakterem samej nano-
czastki; jej rozwinigciem powierzchni, wielkos$cia
i sktonnoscia do aglomeryzacji w $rodowisku hydrofi-
lowym, jakim jest matryca biopolimerowa. Na podsta-
wie wykonanych badan oraz analizy otrzymanych wy-
nikow spektralnych mozna weryfikowaé przydatnosé
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tych uktadow, wzajemne dopasowanie nanonapetniacz -
- osnowa, a takze tlumaczy¢ potencjalne mozliwosci
tworzyw nanokompozytowych z uktadu CS/MMT.
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