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Linkage Distance
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Bevezetés elott: mikropolimerek | @iz
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Bevezetés helyett: in medias res | faue

ipar kozt.

e Elelmiszer- és gydégyszeripari alapanyagok polimer csomagolé-
anyagon keresztul valo vizsgalata kozeli infravoros (NIR)
spektroszképiaval

e Tobbrétegl polimer alapu csomagoléanyagok vizsgalata...

e ... és polimer csomagoloanyag technoldégiai probléma feltarasa
kozép (analitikai) infravoros (IR) spektroszkopiai és
mikroszkopiai modszerekkel
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Theory of Infrared Spectroscopy
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The vibrofion con be broken up info three
simpler motions, colled nomnal modes. For
woter, these ore the bend, symmetric
stretch, ond ontisymmetric  stretch. Every
non-linecr  molecule hos  esoctly  3IM-6
normal modes (where M ois the number of
ctoms in the molecule) .
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A spektrum a molekularis allapotvaltozasok osszessége:
kémiai ES fizikai ,,ujjlenyomat”.



S fizikai ,,ujjlenyomat” :

Pulverized green bottle glass. Particle sizes in the respective containers are A, less than 0.125 mm; B, 0.25—0.50 mm; and C, 1.0—2.0 mm.
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Alapanyagok ellenorzése

e Mintavétel — elemzés — visszacsatolas

a csomagolast meg kell bontani a mintavételezéshez

e Hatranyok:

N0 az alapanyag szennyezddeséenek kockazata
olykor csak specialis labortérben engedelyezett
idéigényes

reklamaciok kezelését befolyasolja
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Fourier-
diszperzios transzformacios diédasoros
(DS) (FT) (DA)
+ a legjobb jel-zaj arany + a legjobb hulldamhossz + razkddasra érzéketlen
+ széles hullamhossz-tartomany pontossag + révid idejld spektrumfelvétel
(VIS.+ NIR), + nagy felbontas — szlikebb mérési tartomany
+ prediszperziv s s ) . .
) ) — razkdédasra a legérzékenyebb  — posztdiszperziv
— felmelegedés csekély . . . .
— kis hulldmhosszaknal — felmelegedés
— bels6 standardok letapogatéasa rosszabb jel-zaj arany
— hosszabb mérés — posztdiszperziv
— kis felbontas — felmelegedés
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Alkalmazott készulékek
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NIR spektrumok —

alapanyagok PE folia nelkul

ANYAGOK:
aszkorbinsav
carbopol oo
cetil-sztearil-alkohol . _
o < o
g|UkOZ 900 1100 1300 1500 1700 1900 2100 2300 2500
keményl't6 Hulldmhossz (nm)
laktéz
talkum 05
1100 1300 1500 1700 1900 2100 2300 2500
Hullamhossz [nm]
2 Lb
14 DA
1,2
1
— 08
: 0,6
LA
0,2
1]
1] -0,2

10000 9000 2000 7000 6000 5000 4000
Hulldmszam [cm™?]

1050 1150 1250 1350 1450 1550 1650
Hullamhossz [nm]

16



NIR spektrumok —
alapanyagok PE foliakon keresztul
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NIR spektrumok — secc
laktdéz PE féliakon keresztiil oo

e DS : 1100-2500 nm —  1100-2270 nm
e FT : 10000-4000cm?l — 10000-4400 cm?
e DA : 950-1650 nm
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CA — DS és FT alapspektrumok:
teljes méreési tartomany

Ward's method
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CA — DS és FT alapspektrumok
,kombinacios” PE regio nélkul

ANYAGOK: \ ety g Vet

aszkorbinsav j :

carbopol T :

cetil-sztearil-alkohol ;.
glikéz

keményito

laktoz
talkum

o

Linkage Distance
&
Linkage Distance
&

20



CA — DA alapspektrumok

Ward's method
1-Pearson 1
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CA — DA 2. derivalt spektrumok
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PCA — DS és FT alapspektrumok
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(Rész)osszefoglalas és kitekintés oo

e Alapanyagok polietilen (PE) félian keresztuli megkulonboztetése — OK
e Spektrométerek 0sszehasonlitasa — OK

e Spektrumkonyvtar bdvitése

e Vastagabb PE, ill. mas anyagu foliak kiprobalasa

e TObbféle sokvaltozés adatelemzési modszer alkalmazasa
e Ipari megoldasok tesztelése

24



Spektralis hiperkocka vs. tudomany
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Mikro/makroszképos képalkotas —
fo pontokban

e Par/tiz mikrométeres nagysagrendek(t6l) par centiméterig
e Lathato kép: vizsgalando tertlet megkeresése, majd (N)IR mérés
e Nem, vagy csak ,kis” mintaelOkeszitést igenyel: rutin...

e Kulonbozb meéeresi modok: heterogen mintak konnyebb vizsgalata

Meddig tart?
] Mas megoldas
lehet j6...
—

< ] (bemozdult
1 7 fénykép)

egy pont tobb pont tertlet
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Mikro/makroszkopos képalkotas — R-ek

spekularis diffuz gyengitett e
reflexio reflexio teljes reflexio

(ATR)

/

‘ mintafelszin \ ‘ mintafelszin \ ‘ mintafelszin \
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Mikro/makroszkopos képalkotas — Ge

29



Csomagoléanyag — ,,as is” .
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BME EFI / Gordon Péter



Csomagoloéanyag — fenymikroszkop

belsé rész

129,9 uym

kiilsé rész

BME EFI / Gordon Péter



Csomagoloéanyag — IR mikroszkop
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Csomagoloéanyag — elokezelések
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yoajat”’ spektrumkonyvtar felepitese
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Source Spectra Search Results: Search Hit List
I B Sample Name Range Search Score  Search Best Hit Search Best Hit Description | (& | Search Score  Search Ref: Sp D
1 Spectrum 1 at -1, -82 (A - [ Atmospheric Correction J[noise reduced]) | Overlap 0,971406 PET - POLIETILENTEREFTALATO Y 0.971406 PET - POLIETILENTEREFTALATO
2 Spectrum 3at-1,-43 (A- [A heric C: ion J[noise reduced])  Overlap 0.955638 PO0050 PA 6/6 - NYLON 6/6 (POLI ESAMETILEN ADIPAMMIDE) 2 0938694 VESTODUR - PBT - POLI (1,4-BUTILEN TEREFTALATO)
3 Spectrum 4 at-1,27 (A-[A heric C: ion J[noise reduced])  Overlap 0.954542 AP004S POLYETHYLENE HIGH DENSITY 3 0.918885 PCT - POLI(1.4-CICLOESANDIMETILEN TEREFTALATO)
4 0.903917 LEGA PBT PC (POLIBUTILENTEREFTALATO-POLICARBONATO)
5 089912 ELASTOMERO TERMOPLASTICO COPOLIESTERE - HYTREL 4056
6 0.827124 POLY (1.4-CYCLOHEXANEDIMETHYLENE TEREPHTHALATE)
7 0.826563 POLY(1.4-BUTYLENE TEREPHTHALATE)
8 0.799761 VITEL - POLIESTERE TERMOPLASTICO. LINEAREALTO PESO MOLEC..
9 0.798527 ISR00044.SP ISR00044 MYLAR FILM, POLY(ETHYLENE TEREPHTHAL ..
10 0.787293 ISR00123.SP ISR00123 POLY(1.4-CYCLOHEXANEDIMETHYLENE TERE..
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| Results Table | Search

Sou'oe Spectra Seafch Results: Search Hit List
@ | Sample Name Range Search Score  Search Best Hit Search Best Hit Description I @ Search Score Search Ref Sp D
1 Spectrum 1at-1,-82 (A-[A heric C: ion J[noise reduced])  Overlap 0.971406 PO0067 PET - POLIETILENTEREFTALATO 1 ’ PA6/6 - NYLON 6/6 (POLI ESAMETILEN ADIPAMMIDE)
PIINY Spectrum 3 at -1, -49 (A - [ Atmospheric Correction J[noise reduced]) | Overlap POO0050 PA 6/6 - NYLON 6/6 (POLI ESAMETILEN ADIPAMMIDE) 2 0.912045 NYLON 6 (POLYCARPROLACTAM)
3 Spectrum 4 at-1, 27 (A- [ A heric C ion J[noise reduced])  Overlap 0954542 APO049 POLYETHYLENE HIGH DENSITY 3 0,910269 NYLON 6/9 (POLYHEXAMETHYLENE NONANEDIAMIDE)
4 0.901299 NYLON 6/6 (POLYHEXAMETHYLENE ADIPAMIDE)
5 0884332 PAG - POLIAMMIDE 6 - POLICAPROLATTAME
6 0.866462 NYLON 6/12 (POLYHEXAMETHYLENE DODECANEDIAMIDE)
7 0,844458 PA11 - POLIAMMIDE 11 - POLIUNDECANOAMMIDE
8 0.8379 NYLON 6/10 (POLYHEXAMETHYLENE SEBACAMIDE)
9 0818221 ISR00060.SP ISR0O0060 DARTEK FILM, POLYAMIDE, PMA, TRAN
10 0814422 NYLON 11 (POLYUNDECANOAMIDE)
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o Click here to view errors that occurred during search.
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Source Spectra Search Results:  Search Hit List
& Sample Name Range Search Score  Search Best Hit Search Best Hit Description (& | Search Score  Search Ref: Sp D
1 Spectrum 1at-1,-82 (A-[A heric Ci ion J[noise reduced])  Overlap 0.971406 PO0067 PET - POLIETILENTEREFTALATO 1 p RESEH POLYETHYLENE HIGH DENSITY
2 Spectrum 3 at-1,-49 (A- [ A heric Ci ion J[noise reduced])  Overlap 0,955638 PO0050 PA6/6 - NYLON 6/6 (POLI ESAMETILEN ADIPAMMIDE) 3 0.937298 LACQTENE 1070 TOTAL PETROCHEMICALS- PE BASSA DENSITF SEN..
KB Spectrum 4 at-1, 27 (A - [ Atmospheric Correction J[noise reduced]) ' Overlap POLYETHYLENE HIGH DENSITY 3 0937014 PE OSSIDATO - POLIETILENE OSSIDATO
4 0936059 CYCLOHEPTANE
5 0.933588 LLDPE - POLIETILENE PS 79
6 0.916086 GASOLIO TALQUALE
7 0.915433 POLYETHYLENE, OXIDIZED ACID NUMBER 15 MG KOH/G
8 0.915308 IWX00077.SP IWX00077 BEESWAX POLISH, CLEAR, LIBERON WAXES, .
9 0912723 GASOLIO CON 2,1% DI BIODIESEL
10 0.911%21 1WX00088.SP I\"/X00088 CARNAUBA WAX, STRAHL & PITSCH. SP 2216..
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o Click here to view errors that occurred during search.
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Technologiai probléma vs. imaging

e transzmisszios kép (a) a transzmisszios, ill.
reflexios kép (b) a mikro ATR felvétel el6tt
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Technoloégiai probléma vs. imaging
korrelacios térkép: min. vs. max. R?

e R?(min.) =0,000: képen 2 (-30;4) P spektrum 2 —
R2 (max.) = 0,447 : képen 1 (48;-59) » spektrum 1 —

Compare Correlation { gel ) =] M spectrum 1 at 48, -59 (gel)

=10 x|

iooo Fs0.0

File Edit Yew Process GoTo Help File Edit Wiew Process Help
E M| =il 4 n = l —_
ElE1 B[ (51 2 [ e s 1 E1E1E [ 1 [ B e B B
0.0 Carr oo _
0,443 — | e
1] -/ 4
40
0,366 .| |
., 20 na| | / 7o
= =
g ol ]
60
2 0,244 Gyenge R?,
= 1 mert gél
i 0.204 50 J bevonva
£ : UALE - matrix
.20 n1z2z2 40,0 anyagaval.
4000,0 —mm:—’
00,0 0,051 iavenumber
50,0 o 50,0 0,041 shectrum 1 at 48, -59 {gel) - Corr = 0,447
hlicrometer = spectrum 2 at -30, 4 (gel) - Corr = 0,000
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Technologiai probléma vs. imaging:

Makro ATR (UATR) vs. mikro ATR (Im.)

m katalizator (FT-IR).sp
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Technologiai probléma vs. imaging:
valtozékony tartomany kivalasztasa

m Spectrum 1 at 48, -59 {gel - [ Atmospheric C... B[] [E3

File Edit Wew Process Help

m Spectrum 1 at 48, -59 {gel - [ Atmospheric C... B[] [E3

File Edit Wew Process Help

m Spectrum 1 at 48, -59 {gel - [ Atmospheric C... B[] [E3

File Edit Wew Process Help
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060 _ 050 _ 080 _
100 1000 | 100 |
o0 an | a0 |
R " = & | % a0 |
Hi] 1 1
] 2 2 2
] R m nl R max. nl R max.
©10,4 0,777 0,949
55,0 . ; , 60,0 ; . . — 60,0 ; ; ; . ,
4000,0 2000 1000 7500 1600,0 1400 1200 1000 7500 1200,0 1200 1000 7500
Wavenumber Wavenumber Wavenumber

spectrum 1 at 48, -59 {gel - [ atmospheric correction J[nois

spectrum 1 at 48, -59 {gel - [ atmospheric correction J[nois

spectrum 1 at 48, -59 {gel - [ atmospheric correction J[nois

gpectrum 2 at -30, 4 {(gel - [ atrmospheric correction JInoise
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Technologiai probléma vs. imaging:

megjelenitési lehetoségek

Compare Correlation { gel - [ Atmospheric C... B[] [E3

File Edit Wew Process GoTo Help
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File Edit Wew Process GoTo Help
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Technologiai problema vs. Iimaging: eoco
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Osszefoglalas helyett: T
az IR technikarol / képalkotasrol

e Roncsolasmentes (sok esetben, ha nem...)

e Relativ gyors (jelsorozatok ma mar oras helyett perces nagysag-
rendben képezhetdk)

e Rengeteg rejtett informacio megfejthetd (adatbanyaszat, oknyo-
mozasok)

e \isszacsatolas a technoldgiaba, min6ségellen6rzésbe, minéség-
biztositasba

e Tudasintenziv modszerek (ami a modszerfejlesztest illeti)

e Nem olcso (de nem az LN2 miatt draga)
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