Laboratoře oboru Chemie a technologie materiálů
Studium změn povrchových vlastností materiálů pomocí infračervené spektroskopie

1. Příprava roztoků polymerů
Spočítejte navážku polymerů pro přípravu 25 ml roztoků o w = 5 % pro roztoky polystyrenu (PS) v toluenu (ρ = 0,87 g/cm3) a polyvinylalkoholu (PVA) ve vodě (ρ = 1,00 g/cm3).
Do dvou 100 ml Erlenmayerových baněk navažte na analytických vahách příslušné množství PS a PVA. Přidejte 25 ml příslušného rozpouštědla, vložte magnetické míchadlo a polymery nechte rozpouštět na míchačce při 750 ot./min a teplotě 50°C pro roztok PS a 80°C pro roztok PVA
2. Příprava skleněných substrátů

Pomocí pinzety vyjměte z krabičky mikroskopické krycí sklíčko a důkladně ho omyjte v kádince s methanolem. Sklíčko následně osušte proudem dusíku a vložte do očíslovaného PE sáčku. Celkem takto připravte 7 skleněných substrátů.

Všechny připravené skleněné substráty zvažte na mikrovahách UMX2. Zapněte mikrováhy, vyčkejte, než se objeví hodnota hmotnosti. Otevřete komoru vah a vložte na vážící plochu kovovou podložku, následně komoru vah uzavřete. Vyčkejte na ustálení vah a váhy vytárujte. Vložte do vah vzorek, vyčkejte na ustálení a hodnotu si zapište. Poté vzorek vyjměte a vyčkejte na vynulování vah, případně váhy vytárujte a potom opět vložte vzorek. Vážení takto opakujte 5× pro 6 vzorků, z hodnot spočítejte průměry a směrodatné odchylky.
3. Příprava polymerních vrstev
Pomocí metody spin-coating připravte na zvážených skleněných substrátech polymerní vrstvy. Pro každý polymer připravte vzorky při 3 různých nastaveních otáček: 500, 1500 a 3000 ot./min. Vzorky PS připravujte po dobu 2 min 20 s, vzorky PVA připravujte po dobu 5 min 20 s. Celkem tedy připravíte 6 vzorků vrstev polymeru na skleněném substrátu.
Na panelu digestoře zapněte kompresor a vývěvu, zapněte spin-coater. Na spin-coateru nastavte podmínky procesu. Na stolek umístěte vzorek, tlačítkem vacuum zajistěte jeho přítlak. Zavřete komoru spin-coateru. Do Pasteurovy pipety si přichystejte ca 1,5 ml roztoku polymeru. Tlačítkem start spusťte nastavený program, vyčkejte 20 s než se ustálí otáčky a nachystejte Pasteurovu pipetu nad otvor ve víku spin-coateru. Jakmile zbývá na odpočítávaném čase 5 min pro vzorky PVA nebo 2 min pro vzorky PS, vstříkněte všechen roztok z Pasteurovy pipety na substrát ve spin-coateru. Snažte se opakovatelně vstřikovat roztoky ze stejné výšky nad substrátem a do jeho středu. Po uplynutí nastaveného času se spin-coater zastaví, odklopte víko, tlačítkem vacuum uvolněte vzorek a uložte ho do PE sáčku.
4. Gravimetrické stanovení tloušťky polymerních vrstev

Vzorky vrstev polymerů na skleněných substrátech zvažte podle postupu v bodě 2.2. Hmotnost vzorku před a po depozici polymeru odečtěte a z rozdílu vypočtěte tloušťku připravených polymerních vrstev (ρ (PVA) = 1,27 g/cm3, ρ (PS) = 1,04 g/cm3, S = 18 × 18 mm2).
5. Příprava polymerních fólií z roztoků

Pomocí Pasteurových pipet odměřte do silikonové formy po ca 4 ml roztoků polymerů. Umístěte silikonovou formu do sušárny při 60 °C na dobu, než se rozpouštědla odpaří a ve formě zůstanou pouze suché polymerní folie (ca 2 h).
6. Infračervená spektroskopie
Na FTIR spektroskopu naměřte infračervená spektra vzorků vrstev polymerů na skleněných substrátech, připravených folií polymerů a čistého skleněného substrátu. K měření využijte ATR nástavce iD7 s diamantovým krystalem a VariGATR s germaniovým krystalem, který využijte pro měření pod úhly 60° a 65°. Spektra porovnejte a hledejte korelaci mezi gravimetricky stanovenou tloušťkou polymerní vrstvy a intenzitou absorpčních pásů v IR spektru. Diskutujte vliv použití různých ATR nástavců na měření IR spekter.
Popis obsluhy spektroskopu.
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1. Úvod 
- stačí několik vět o metodách spin-coatingu a IR spektroskopie.
2. Experimentální část 
- zapište použité materiály a přístroje

- uveďte výpočet navážky polymerů pro 5% roztoky

3. Výsledky práce
- uveďte výpočet tloušťky vrstvy polymeru z rozdílu hmotností

- výsledky gravimetrie zpracujte do tabulky – uveďte změřené rozdíly hmotnosti a vypočtené tloušťky polymerních vrstev

- IR spektra rozdělte do grafů - do jednoho sklo, PS a PVA, do dalšího vzorky s vrstvou PS a do posledního vzorky s vrstvou PVA, označte ve spektrech, které absorpční pásy byly použity pro vyhodnocení tloušťky vrstvy

- do tabulky uveďte odečtené hodnoty absorbance pro zvolené absorpční pásy v původních i rozdílových spektrech pro různé konfigurace IR spektroskopu.

- porovnejte výsledky gravimetrie s intenzitou specifických pásů v IR spektrech vzorků a v rozdílových spektrech s odečteným spektrem skla.
4. Závěr 
- diskutujte obdržené výsledky a shrňte poznatky práce
Pozn. stačí poslat jeden společný e-mailem na kviteko@vscht.cz

Cílem práce je příprava polymerních vrstev na skleněném substrátu z roztoku metodou spin-coating a jejich charakterizace metodou infračervené spektroskopie. Tloušťka vrstev bude stanovována gravimetricky a budou sledovány vlastnosti vrstev v závislosti na parametrech jejich přípravy. Bude sledována závislost charakteru IR spekter na tloušťce připravené polymerní vrstvy.
