Urceni molekulové hmotnosti a velikosti aglomerati ve vodném
prostredi

Ukol

Urcete molekulovou hmotnost vzorkd polymer( (PEI, PS) a velikost aglomeratd pomoci statického
rozptylu svétla.

Uvod

Znalost molekulové vahy polymernich sloucenin pomizZe pfi uréeni mnoha jejich fyzikalnich
charakteristik jako je hustota, flexibilita a pevnost.

Stanoveni molekulové hmostnosti

Technika je velmi citlivd na necistotu nebo prach ve —,
vzorku, a proto je nutné pripravé vzorkd vénovat velikou !
pozornost. VSechna rozpoustédla se museji prefiltrovat o
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pres 24 hodiny, az nékolik dnll. VSechno sklenéné nadobi i
pfistroj museji byt peclivé vycisténé a bez poskrabani. .
Ddrazné se doporucuje priprava vzorkd a uskladnéni p
pfistroje v laminarni pritokové skfifice pro minimalizovani .
kontaminace prachem. Neprovedeni téchto rutinnich g
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Musi se pripravit fada koncentraci vzorku (typicky 0,25 az .

1 gl"). Polymer musi byt Uplné rozpustny a musi se T T T T T T
vyloucit prach. Koncentrace —

Zmé¥i se rozptyl rozpoustédla a nasleduje méreni riznych koncentraci vzorku. Z téchto méreni se
mUzZe generovat Debyeovo vyneseni. Je to vyneseni zmény prlimérné intenzity proti koncentraci.

Vypocdita se Usek na primce extrapolovany na nulovou koncentraci.

Meéreni velikosti

Je nutné uvazit dané fyzikalni vlastnosti vzorku, jako je velikost ¢astic a koncentrace vzorku. Tato ¢ast
nastinuje zakladni Uvahy pro ptipravu vzorkd. Kazdy typ materidlu vzorku ma pro optimalni méreni
svUj vlastni idedlni rozsah koncentrace vzorku. Je-li koncentrace vzorku pfili§ nizka, nemusi byt pro
provedeni méreni dostatek rozptyleného svétla. Se Zetasizerem je nepravdépodobné, Ze toto
nastane, kromé za extrémnich okolnosti. Je-li vzorek pfiliS koncentrovany, pak svétlo rozptylené
jednou ¢astici bude samo rozptylené jinou castici (toto je znamé jako vicendsobny rozptyl). Horni mez
koncentrace je také fizend bodem, pfi kterém koncentraci jiz ddle neumozni, aby vzorek volné
difundoval v duasledku interakci c¢astic. Dllezitym faktorem pfi uréeni maximalni koncentrace, pfi
které se vzorek mize méfit, je velikost Castic.



Tabulka dole se muzZe pouzit jako priblizné voditko pro stanoveni maximalni a minimalni koncentrace
pro rGzné velikosti ¢astic. Uvedené udaje jsou pfriblizné hodnoty pro vzorky s hustotou blizkou
1g/cm?®, a kde &astice maji pfiméreny rozdil v indexu lomu od indexu lomu dispergovadla, napf. index
lomu 1,38 proti vodé, kterd ma index lomu 1,33.

<10 nm 0,5 g/l Omezena pouze interakcemi materialu vzorku,
agregaci, gelovaténim, atd.

10 nm az 100 nm | 0,1mg/| 5% hmotnosti (za predpokladu hustoty 1 g/cm’)

100 nmai1pm | 0,01g/l (10°% hmotnosti) | 1% hmotnosti (za predpokladu hustoty 1 g/cm’)

>1 um 0,1 g/1 (10%>% hmotnosti) | 1% hmotnosti (za predpokladu hustoty 1 g/cm®)

Kdykoli je to mozZné, koncentrace vzorku by méla byt zvolena takova, aby vzorek vyvinul mirné
mlécny vzhled - nebo technicky feceno, stal se mirné zakaleny. Jestlize se takova koncentrace
nemUze snadno zvolit (napf. velikost ¢astic vzorku maze byt tak mala, Ze ani koncentrovana disperze
nevykazuje zadny zdkal), museji se zméfit rlizné koncentrace vzorku, aby se zjistily efekty zavislé na
koncentraci (tj. interakce Castice atd.), a potom se této koncentraci vyhnout. Koncentrace se musi
zvolit takova, aby vysledek nebyl na zvolené koncentraci zavisly. Nicméné, tyto efekty se normalné
neobjevuji pfi koncentracich pod 0,1 % (obj.). Uvédomte si, Ze k interakcim ¢astic mGZe dochazet pfi
koncentracich vzorku vétsich nez 1 % (obj.) - interakce ¢astic budou ovliviiovat vysledky. Jako obecné
pravidlo, mérte pti nejvyssi mozné koncentraci, dokud mnohonasobny rozptyl a interakce castic
neovlivni vysledek. Kontaminace prachem ve vzorku se mlze byt predpokladat stejna jak pro vysoké,
tak i pro nizké koncentrace, a tudiZ mnoZstvi rozptyleného svétla ze vzorku se zvySuje ve vztahu k
rozptylu z kontaminace prachem, jak se zvySuje koncentrace.

Postup

Pfipravte k méreni vzorky polymer(i PEIl a PS podle vysSe uvedenych doporuceni a zmérte pozadované
parametry®. Méfeni opakujte 3-krdt u kaZdého vzorku. Hodnoty porovnejte s Gdaji uvedenymi
vyrobcem a diskutujte mozné odchylky.

Detailni informace o prdci s pfistrojem ZetaSizer a autotitrdorem jsou uvedeny v Pfirucce pro
uzivatele. Dbejte pokynU vyucujiciho a v pfipadé nejasnosti béhem provadéni experimentu
kontaktujte vyucujiciho.

@ Vsechny kapaliny pouZivané pro zfedéni vzorku (dispergovadla a rozpoustédla) se museji pred pouZzitim filtrovat, abyste se
vyvarovali kontaminace vzorku. Velikost filtru bude uréend odhadovanou velikosti vzorku. Je-li vzorek 10 nm, pak prach o
velikosti 50 nm bude duleZitou kontaminujici latkou v dispergovadle. Vodna dispergovadla se mohou filtrovat az na 0,2 um,
zatimco nepolarni dispergovadla se mohou filtrovat az na 10 nebo 20 nm. Vzorky se nefiltruji, pokud je to viilbec mozné.
Filtry mohou odstranit vzorek absorpci stejné jako fyzikalni filtraci. Vzorek filtrujte pouze tehdy, jste-li si védomi ¢astic
vétsich velikosti, jako aglomeraty, které je potfeba odstranit, protoZze nejsou dilezité, nebo zplsobuiji kolisani vysledkd.



