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Mikrospektroskopie

Schnelle Hilfe bei der Identifizierung
kleinster Fremdpartikel

Fremdstoffe, oft in Form von festen kaum erkennbaren Partikeln, stellen ein Problem fiir Ihr Produkt beziehungsweise
Ihre Produktion dar. Ob zufillig im Produkt gefunden oder durch gezielte Suche nach der Kesselreinigung im Betrieb auf
dem Filter entdeckt — sind Sie entdeckt ist schnelle und fachgerechte Aufklarung gefragt, um die Verwendbarkeit des
Produktes oder die weiteren MaRBnahmen im Produktionsbetrieb korrekt beurteilen zu kdnnen.

Ein systematisches Vorgehen ist sehr wert- | 3 .
voll, um die Kosten im Rahmen zu halten -“&
und eine moglichst schnelle Identifizierung |+ e——
der Fremdstoffe zu erzielen. L . Y -
A
Systematische Vorgehen und die _—
geeignete Analysentechnik . ,
In vielen Fillen ist allein schon durch die —_ ‘ j ]
geringe Grofle des Partikels beziehungs- | 'i \

weise der Verunreinigung ein Erkennen o
mit bloBem Auge kaum mdglich. Erst ein I
Blick durch ein Lichtmikroskop (LM) gibt
einen ersten Hinweis auf Ursprungsort,
Ursache oder dessen Identitit.

Im Anschluss ist die Nutzung der Inf-
rarotspektroskopie (IR) ein entscheiden-
der Schritt zur Identifizierung. Bei orga-
nischen Partikeln (zum Beispiel Fasern
aus Teflon) wird an dieser Stelle schon oft
ein hinreichendes Ergebnis geliefert. Wei-
tere Schritte wie etwa die Analyse mittels
Rasterelektronenmikrokopie (REM), die
in anderen Fillen wertvolle Ergebnisse
liefert, sind nicht mehr notwendig oder
im Falle organisch basierter Partikel meist
nicht zielfihrend.

Woihrend nun viele Partikel ab GréRen
von 100-200 pm mit der klassischen IR-
Spektroskopie, beispielsweise im Modus
der abgeschwichten Totalreflexion
(ATR), schnell und giinstig analysiert

werden konnen, ist bei kleineren Parti-
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Abstand = 700,57 pm

Lange = 560,39 ym

keln oder Fasern mit geringerem Quer-
schnitt diese Technik nicht mehr einsetz-
bar. In solchen Fillen ist es notwendig die
Mikrospektroskopie einzusetzen.

Die Analytik von Evonik bietet IThnen
hier neben IR-ATR, LM und REM die
Moglichkeit mit der Technik der Mikro-
spektroskopie genau diese sehr kleinen
Partikel effizient und kostengiinstig zu
analysieren und Sie so bei der Identifizie-
rung der Partikelverunreinigung und de-
ren Ursprung zu unterstiitzen. Dabei
koénnen wir zwei unterschiedliche Spek-
troskopieverfahren einsetzten, die es er-
lauben sowohl organische wie auch anor-
ganische Partikel zu identifizieren.

Infrarot-Mikrospektroskopie

Mit der Infrarot-Mikrospektroskopie
werden vornehmlich organische Verbin-
dungen (rein oder in einer Matrix) iden-
tifiziert. Dabei werden Molekiile mithilfe
von Infrarotstrahlen zur Schwingung
angeregt. Die dazu benétigte Energie
wird absorbiert und ist charakteristisch
fiir chemische Bindungen und funktio-
nelle Gruppen. Das komplette Schwin-
gungsspektrum eines Molekiils stellt
quasi einen Fingerabdruck dar, anhand
dessen die Verbindung identifiziert wer-
den kann.

Mit unserem Infrarot-Mikroskop kon-
nen wir Ihre Materialien mit einer Orts-
auflésung in der GréRenordnung von 10
pm messen und identifizieren. Dazu miis-
sen noch nicht isolierte Partikel zundchst
aus der Matrix rein mechanisch oder mit
Losungsmitteln isoliert und prépariert
werden. Danach werden sie gewalzt, da
mittels IR-Spektroskopie nur diinne
Schichten messbar sind. Als weitere Al-
ternative steht ebenfalls die Prdparation
mittels Mikrotomschnitt zur Verfiigung.
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Breite = 355,60 pm

Konfokale Raman-Mikrospektroskopie
Die Raman-Spektroskopie ist eine
schwingungsspektroskopische Technik,
mit der organische und anorganische
Verbindungen beziehungsweise Substan-
zen (rein oder in einer Matrix) identifi-
ziert werden konnen. Hier erfolgt die
Anregung mithilfe monochromatischer
Laserstrahlung. Die Verschiebung der
Wellenzahl (Raman-Shift) von der Wel-
lenzahl der Anregungsquelle gibt Auf-
schluss iiber die funktionellen Gruppen
der Probe. In der Regel ist die Technik
nicht-destruktiv und liefert zur IR-Spek-
troskopie erginzende Informationen.
Hauptverantwortlich ist dafiir der unter-
schiedliche Informationsgehalt zwischen
IR- und Raman-Spektren. Im IR-Spekt-
rum absorbieren die Komponenten stark,
bei denen sich das Dipolmoment wéh-
rend der Schwingung stark verdndert
(z.B. -NH- und —OH-Funktionen) und
im Raman-Spektrum kommen die Kom-
ponenten am stirksten zur Geltung, die
wihrend der Schwingung eine starke
Anderung der Polarisation erfahren (z.B.
Mehrfachbindungen).

Die konfokale Raman-Mikrospektroskopie

weist im Vergleich zur IR-Mikroskopie

drei wesentliche Vorteile auf:

+ Die Ortsauflésung ist in der GrofRen-
ordnung von ca. 1 pm

« Partikel an denen mdglicherweise
noch ,Hoch potente Wirkstoffe”
(HPAIs) anhaften, konnen durch Deck-
gldschen analysiert werden

+ Die konfokale Optik erlaubt die Analyse
von Mehrschichtsystemen und Parti-
keln im Material teils ohne Préparation

Diese Eigenschaften machen die Raman-
Mikrospektroskopie zu einer fiir Sie
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wertvollen Analysetechnik fiir spezielle

Rahmenbedingungen bei der Identifizie-
rung Thres unbekannten Partikels.

Fazit

Mit den beiden vorgestellten Analysen-
techniken stehen Thnen bei der Analytik
von Evonik neben IR-ATR, REM und LM
zwei spezielle Methoden zur Verfiigung,
die es unseren Experten erméglichen so-
wohl sehr kleine unbekannte Partikel als
auch mit HPAI behaftete Partikel zu ana-
lysieren und zu identifizieren. In Zusam-
menarbeit unserer interdiszipliniren
Teams besteht so eine sehr hohe Wahr-
scheinlichkeit IThre unbekannten Partikel
identifizieren zu kénnen und zur Lésung
Ihres Problems beizutragen.

Gerne erstellen wir lhnen fiir lhre indivi-
duellen Fragen ein entsprechendes Ange-
bot. Sprechen Sie uns an!
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