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Infradervena spektrometrie je optickh metoda vhodna pfedevsim pro kvalitativni analyzu
organickych a v omezené mife i nékterych anorganickych latek. Vyhodné ji tedy mdzeme
pouZzit nejen pro identifikaci nebo urcéeni sloZeni vyrobkd z organickych latek, ale také pro
zachyceni zmén, které nastavaji pfi pfirozené degradaci nebo pdsobeni vyznamného Ccinitele
(napf. teplota, zareni) na vyrobek. Proto byla opticka metoda pokusné vyuZita k identifikaci
hydroizolacnich folii z hlediska sloZeni a vyrobce. Na neexponovanych foliich byly provedeny
modelové pokusy s pusobenim tepla v souvislosti se zménou sloZeni. Déle byly v reélnych
vzorcich folii zachyceny zmény sloZeni v exponované a heexponované ¢asti folie.

Pouziti IR spektrometrie mdze v budoucnu napomoci k odhaleni pfipadnych pfi¢in poruch a
vad hydroizolacnich folii.

Infrared spectroscopy is an optical method particularly suitable for qualitative analysis of
organic and even some inorganic compounds. We can use it to identify or determine the
composition of organic materials and also to monitor the changes that occur during material
degradation or exposure to significant factors (e.g. temperature, radiation). This method was
used to tentatively identify the waterproofing membrane in terms of composition and
manufacturer. Model experiments were performed: not used membranes were exposed to
heat and change in composition was monitored. It was found significant difference between
the composition of the exposed and unexposed sides of membrane.

Using infrared spectroscopy may help to detect potential causes of failures and defects in the
waterproofing membrane.

1.1 Uvod

InfraCervena spektroskopie je zaloZena na studiu pohybd jader v molekulach,
tzn. molekularnich vibraci, a to prostfednictvim interakce molekuly se zafenim, které vede
k vibraénim pfechodim molekuly. Jako vibraci chapeme periodickou zménu mezijaderné
vzdalenosti. Zakladnimi typy vibraci jsou vibrace valen €éni (periodickd zména vazebné
délky) a deforma €ni vibrace (periodickd zména vazebného Uhlu). Metoda tedy studuje
vibraéni hladiny molekul prostfednictvim absorpce fotonl s energii v infratervené oblasti
spektra (tedy s vinodty v oblasti 10 — 14500 cm™). [1]

Urcité ¢asti molekul, které se hmotnostmi atom, ¢i silami vazeb odliSuji od zbytku molekuly,
se vyznacuji charakteristickymi frekvencemi vibraci. Na zdkladé toho je mozné tyto skupiny
v molekulach dobfe diagnostikovat. Kazdé vibraci vazby, ktera je aktivni v infracerveném
spektru prislusi ve spektru tzv. absorpéni pas, ktery prislusné vazbé pfifadime podle hodnoty
vinoétu v misté jeho maxima. [1] Pro studium pevnych latek, tedy i polymer( je nejCastéji
vhodna reflexni metoda.

Pro hydroizola¢ni folie jsme zvolili metodu zeslabené totélni reflexe (ATR). Jeji podstatou je
totalni vnitini reflexe infraCerveného zareni po prichodu hranolem o velkém indexu lomu.
Ve vzorku, ktery je vtésném kontaktu s krystalem (v naSem pfipadé z ZnSe), vznika pfi



totalnim odrazu na rozhrani obou prostfedi (opticky hustSi je ATR krystal a fidSi je vzorek)
evanescentni vina v oblasti absorpce.

Vlastnosti folii jsou ve velké mife ovlivnény doprovodnymi latkami. Kromé zakladniho
polymeru je soucasti vétSiny pouzivanych hydroizolacnich folii fada dalSich latek, které
zajistuji lepSi zpracovatelnost pfi vyrobé a hlavné vlastnosti, které jsou dalezité pro jejich
pouZziti. Témito pFisadami byvaji pfedevsim zmékcCovadla, plniva, stabilizatory popfipadé
barviva. Nékteré z téchto latek je mozné pomaci infraCervené spektrometrie identifikovat
velmi dobfe (obzvlasté prisady, jejichz obsah ve folii je ve velkém mnozZstvi), latky, které se
ve folii vyskytuji ve velmi malém mnoZstvi (zlomky procenta) se touto metodou bohuZel
identifikuji velmi obtizné a v nékterych pfipadech to neni mozné vubec. VSechny tyto latky
vice Ci méné ovliviuji tvar vysledného spektra, a proto je mozné za pouZiti komeréné
dostupnych knihoven ur€it z jakého polymeru je folie vyrobena a jaké je sloZzeni nékterych
aditiv. ProtoZe kazdy typ folie, i v zavislosti na vyrobci, ma jiny pomér hlavni komponenty a
doprovodnych slozZek je pak tvar spektra do jisté miry pro kazdy typ folie specificky (obr. 1).
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Obr. 1 Spektra tfi zcela materialové odliSnych hydroizolacnich folii

1.2 Experimenty

Uvadéna spektra byla naméfena na infraterveném spektrometru Avatar 320, kdy byl pouZit
jednoodrazovy ATR nastavec s krystalem ze ZnSe. Méfeni vzork( probihalo za téchto
podminek: 64 skend vzorku i backgroundu s rozli§enim 4 cm™; apodization: Happ-Genzel
phase correction: Mertz. K odstranéni vlivu oxidu uhli¢itého a vody (vihkost) byla u spekter
pouzita metoda atmosferické suprese a dale byla u vSech spekter pouzita automatickd
korekce na baseline.

1.2.1 Test tepelné zat éze folie

Vzhledem k tomu, Ze ke spojovani hydroizola¢nich folii se ve velké mife vyuziva tepelného
ohfevu, byly na vzorku nové hydroizola¢ni folie provedeny modelové testy tepelného ohfevu
folie. Pro tyto testy byla pouzita folie z mék&eného plyvinylchloridu (mPVC) pro zemni
pouziti. K ohfevu povrchu folie byla pouzita horkovzduSna pistole s moznosti digitalni
regulace teploty po 10 €. Ohfev folie horkym vzduchem probihal od pocate¢ni teploty
100 € az po 500 € a to vzdy po 50 C. P fi kazdé zméné teploty horkého vzduchu bylo
vyckano na jeji ustaleni. Testovana folie byla vzdy umisténa ve vzdalenosti 2 cm od Usti
nastavce horkovzdusné pistole a folie byla vystavena plsobeni horkého vzduchu po dobu
jedné minuty. Po ohfevu byla folie ponechana k samovolnému zchladnuti na teplotu
laboratofe (cca 23 — 25 ). Bezprostfedné po zchladnuti bylo zméfeno infraCervené
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spektrum folie. Nasledovaly opétovné ohfevy za vysSich teplot horkého vzduchu, zchladnuti
a zméreni jednotlivych infradervenych spekter, které byly vzdjemné porovnany (obr. 2).

1.2.2 Experiment s realnym vzorkem

U vzork( svarQ stfeSnich folii, které jiz byly aplikovany, a tedy byly vystaveny realnému
pusobeni rdznych degradac¢nich &initeld, byla na odliSnych mistech zméfena infracervena
spektra. Byly ziskany dvé sady spekter, odpovidajici svrchni exponované &asti folie a svrchni
neexponované cCasti folie, kterd byla vlivem prekryvu ve svaru &aste¢né chranéna pred
vnéjSimi vlivy. ProtoZe byly vzorky povrchové znecistény, byl pfed méFenim mechanicky
odstranén znecistény povrch a nasledné bylo provedeno méfeni spekter. Ta byla vzadjemné
porovnana (obr. 3).

1.3 Vyhodnoceni a diskuze

Ze spekter (obr. 2) je v prvni fazi mozné usuzovat na sloZeni testovaného materialu. Potvrdil
se predpoklad, Ze materidl je z PVC, mék&eného s nejvétsi pravdépodobnosti néjakym
druhem pouzivaného ftalatu. Hlavni sloZkou plniva pouzité folie byl uhli¢itan. [2]
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Obr. 2 Spektra zemni folie, ktera byla ziskana v prabé&hu tepelné zatéze folie

ProtoZze se ve spektru vyskytuji pasy, které odpovidaji jedné ze sloZzek materialu, je pak
mozné podle intenzity pfisluSného pasu sledovat chovani jednotlivych sloZzek pfi zatéZzovych
testech. Z obrazk( 3 a 4 je patrné, Ze vlivem pusobeni horkého vzduchu o postupné se
zvySuijici teploté mize dojit az k degradaci materialu.

Z vySe uvedenych obrazkl je vidét, Ze pfi teplotach do 250 € nedochéazi k vyznamnému
poskozeni materialu ve smyslu chemického rozkladu. Pfi teplotdch nad 300 C pak dochazi
k vyraznému snizeni past pfisluSejici jak valenénim vibracim C-H vazeb z alifatického
uhlovodikového fetézce (2800 - 3000 cm™), tak i valenéni vibraci karbonylové skupiny
z esteru (1722 cm™) [3]. Ta se nachazi ve struktufe ftalatu, ktery byl pouZit jako zmék&ovadlo
PVC. DalSi zménou, kterou muzZeme ve spektru pozorovat, je snizeni intenzity pasu
odpovidajici pfitomnosti konjugovanych dvojnych vazeb mezi uhliky (1600 a 1580 cm™) [3].
Béhem zvySovani teploty ohfevu muZeme pfechodné pozorovat nepatrné zvyseni intenzity
pasu odpovidajici nekonjugovanym dvojnym vazbam mezi uhliky, které se s dalSim
zvySovanim teploty ohfevu postupné vytraceji. Pro vzdjemné porovnani spekter byly spektra
srovnana na pro vdechny stejnou intenzitu pasu odpovidajicimu uhligitanu (1425 cm™) [3],
ktery za pouZitych teplot je zcela stabilni. AvSak je tu mozné riziko migrace uhli€itanu



v materialu b&hem zahfivani, coz muaze nepfiznivé ovlivnit intenzitu spektra pfi méfeni
metodou ATR.
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Obr. 3, 4 Vyfrezy ze spekter, které zachycuji vyznamné zmény vzniklé tepelnou zatézi folie
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Obr. 5 Porovnani spekter exponované a neexponované ¢asti svrchnich strany stfesni folie




DalSi ilustraci zmén, které nastavaji ve foliich, a byly zachyceny pomoci infratervené
spektrometrie, byla degradace PVC folie, ktera byla vystavena skute¢né zatézZi na stfeSnim
systému (obr. 5).
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Obr. 6 Vyrez ze spekter s vyznamnymi rozdily v oblasti pasu izolovanych dvojnych vazeb

Nejmarkantn&jSi zména ve spektrech je v oblasti valen¢nich vibraci dvojnych vazeb
(v blizkosti 1620 cm™) mezi uhliky.

Ve spektrech folii neexponovanych jsou pfevazné pfitomny pouze dvojné vazby
konjugované (konjugované mezi sebou, napf. benzenové jadro nebo i konjugované
s karbonylem z ftalatu). Podil izolovanych dvojnych vazeb (1625 cm™) [3] mezi uhliky je zde
velmi maly. Naproti tomu ve spektrech exponovanych folii je patrny veliky narast izolovanych
dvojnych vazeb, coZz ukazuje na vznik poruch v uhlovodikovém Fetézci pravdépodobné
polyvinylchloridu a tedy pocinajici jeho degradaci. Jak exponovana tak neexponovana folie
byla méfena na nékolika mistech, avSak rozdily nebyly nijak vyznamné a pro ilustraci jsou
tedy uvedena vzdy jen dvé spektra (obr. 6).

1.4 Zéavér

Vysledky provedenych experimentl potvrzuji, Ze infraCervena spektrometrie se jevi jako
vhodna metoda k nalezeni a sledovani vznikajicich rozdil( ve foliich jednak v pribéhu ¢&i po
pusobeni degradacnich ciniteld. Mohla byt vyuZita jako metoda, s jejiz pomoci by bylo
mozné objasnit nékteré priciny poruch jiz aplikovanych izolaci. Zna¢nou vyhodou je ta
skuteCnost, Ze material tvofici folii se podrobuje nedestruktivni analyze a tak v mnoha
pfipadech odpad& predchozi pfiprava vzorku. Tim se zkracuje doba potfebna na analyzu.
Kombinaci zkuSenosti obsluhy se vzorky tohoto typu a vyuZiti nejnovéjSich, nejobsahlejSich
spektralnich knihoven jak komeréné dostupnych, tak i vytvofenych z modelovych vzork( je
moZzné analyzu folie provést v relativné kratkém Case.

Literatura

[1] P. Jandera: Molekulova spektroskopie, Univerzita Pardubice, 1999

[2] Spektralni knihovny — HR Specta Polymers and Plasticizers, HR Hummel Polymer
and Additives, Hummel Polymer Sample Library, HR Inorganics

[3] G. Socrates: Infrared and Raman Characteristic Group Frequencies,
John Wiley & Sons, LTD., 2001



