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© IR-Spektroskopie und -Mikroskopie

O Rasterkraftmikroskopie (AFM)

@ Rasterelektronenmikroskopie (REM)

Surface Science

M. Sohn

r Univesity of ApledScienes

HOCHSCHULE
EMDEN-LEER

Arbeitsgebiete

Hochauflésende
3D-Lichtmikroskopie

IR-Spektroskopie und
-Mikroskopie

Rasterkraftmikroskopie
(AFM)

Rasterelektronenmikrosk
(REM)

Surface Science.2



Physikalische Chemie
Arbeitsgebiete

o Anwendung: (Funktionalisierte) Oberflichen

o Polymere, Reaktivharze
e Epoxidharze, Polyurethane, Polyester
o Coatings, Fasern, Folien, Schdume, Pulver

e Methoden: Hochauflésende bildgebende Verfahren bis in

nm-Bereich

e 3D-Lichtmikroskopie =

e Rasterelektronenmikroskopie (REM) =

e Rasterkraftmikroskopie (AFM) =

o |R-Spektroskopie und IR-Mikroskopie (FTIR) =
o Ziele:

o

e

(3]

(4]
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Physikalische Chemie

Hochauflésende 3D-Mikroskopie

Axio Imager.Z2m der Fa. Zeiss
@ Auflicht:
o Hellfeld (HF)
e Dunkelfeld (DF) Polarisation
e Differentialinterferenzkontrast
(DIC) und zirkularer
Differentialinterferenzkontast
(C-DIC)
e Fluoreszenz

® Durchlicht:

o Hellfeld (HF)

e Dunkelfeld (DF)

e Polarisation

e Differentialinterferenzkontrast
(DIC) und Plas-DIC

e Phasenkontrast
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Physikalische Chemie

Hochauflésende 3D-Mikroskopie
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Hochauflésende 3D-Mikroskopie

Arbeitsgebiete

e Apochromatische EC-Epiplan-Apochromat Objektive IR-Spektroskopie und
20x/0,60, 50x/0,95 und 100x,/0,95 “Mioskopte

e Hochauflsendes OI—Immersionsobjektiv fiir Auflicht mit ?:;trar)kra&mikmsmpie
groBer numerischer Apertur: 100x/1,4 Rasterelektronenmikrosk

o Fluoreszenz-Objektive EC-Plan-Neofluar 20x/0,50 und al
40x/0,75

e Ausstattung:

o 3D-Mikroskopie mit z-Stapeln (Motorisierter z-Trieb in 10 nm
Schritten)

e LED-Beleuchtung (fiir konstante Farbtemperatur)

e Hochauflésende Kamera mit Vollformatsensor (AxioCam)
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Physikalische Chemie
IR-Spektroskopie und -Mikroskopie

® |R-spektroskopische Materialuntersuchungen & ProzeBverfolgung:

e Chemische Zusammensetzung und Struktur von Oberflachen,
(Quer-)Schnitten, Schichten und Filmen
o Reaktionen an Oberfldchen
e Heterogene Katalyse
e MeBmethoden:
@ |R-Spektroskopie
e Video-Micro-ATR
e Abgeschwichte Totalreflexion (ATR)
e Diffuse Reflexion (DRIFT)
o Fliissig- und Gasphasentransmissionsspektren
® |IR-Mikroskopie
Abgeschwichte Totalreflexion (ATR)
Streifender Einfall (GIR)

Reflexion

°
°
°
® Transmission

= Kombination spektroskopischer (IR) u. bildgebender Verfahren
(VIS): Chemische Bildgebung
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Physikalische Chemie

IR-Spektroskopie: Vertex 70v, Fa. Bruker

e Vakuum-FTIR-Spektrometer:
Evakuierbare optische Bank
(Eliminierung atmosphérischer
Interferenzen) = gutes S/N

e Auflésung 0,4 cm ™!

e Spektralbereich MIR + NIR:
10.000 — 380 cm ™!

e Rapid Scan von
> 15 Spektren/s (bei 8 cm™!
Auflsung)

o Detektoren: MCT, SiGe- und
InGaAs-Diode
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Physikalische Chemie

IR-Spektroskopie: Video-Micro-ATR-Zelle VideoMVP, Fa. Harrick

Anwendungen:
e Kinetik

e Ausgewdhlte
Probenbereiche

® in situ Technik
(in-line, on-line),
keine
Probenmanipulation
erforderlich

Direkte Messung von Fliissigkeiten und
Festkorpern

Inerter Diamant- u. intensitdtsstarker
Ge-Kristall (austauschbar, 1 Reflexion,
450)

Real-time Verfolgung dynamischer
Prozesse u. Probenbereichsauswahl im
Sichtbaren mit 120x VergroBerung,
digitaler Export

Micro-ATR: Nur 0,5 mm
Kristalldurchmesser

Temperierung bis 200°C (Ge: bis 100°C )

Digitales Auslesen des AnpreBdrucks
(Reproduzierbarkeit, quantitative
Messungen)
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IR-Spketroskopie: ATR-Spektroskopie
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e Platinum-ATR MeBzelle gy o™
Fa. Bruker

e Diamant-Kiristall, (1
Reflexion, 45°)
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Physikalische Chemie

IR-Spektroskopie: Diffuse Reflexion FTIR-Spektroskopie

e Direkte Messung von stark streuenden und absorbierenden Proben
(keine Probenpréparation)

o Rauhe Oberflichen, Pulver, Fasern, Schaume, heterogene
Katalysatoren (Zeolithe) , Coatings, Filme

o Kinetische Experimente (Reaktionsverfolgung)

e in situ Technik (in-line, on-line), keine Probenmanipulation

@ Praying Mantis (Fa.
Harrick): Zwei 6:1, 90°
off-axis Ellipsoide als
Ausleuchtungs- und
Kollektorspiegel

@® Temperatur- &
druckkontrollierte

Reaktionszelle (bis
910°C , -133 kPa)
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Physikalische Chemie
Konfokale IR-Mikroskopie: Hyperion 2000, Fa. Bruker

e Visuelle u. chemische Bildgebung mit hoher Ortsauflésung
(< 10 pm): Chemische Zusammensetzung und Struktur

e Bis minimal 100 um? groBe Flichen

e |[R-Mikroskop Hyperion 2000 am externen Ausgang des
Vakuum-FTIR-Spektrometers Vertex 70v, Fa. Bruker

® Zunichst visuelle Probenflachenauswahl
im VIS: 4x, 15x, 36x

e AnschlieBende
IR-Untersuchungsmethoden (Objektive)
fiir chemisches Abbild:

@ Abgeschwichte Totalreflexion
(ATR) (20x)

@ Streifender Einfall (GIR) (15x)

© Reflexionsmessung (15x/36x)

O Transmissionsmessung (15x/36x)

o CCD-Kamera fiir visuelles Abbild

e Einzelpunkte, xy-Mapping

Surface Science

M. Sohn

J

HOCHSCHULE
EMDEN-LEER
Arbeitsgebiete

Hochauflésende
3D-Lichtmikroskopie

Rasterkraftmikroskopie
(AFM)

Rasterelektronenmikrosk
(REM)

Surface Science.12



Surface Science

Physikalische Chemie

M. Sohn

IR-Mikroskopie g e

HOCHSCHULE
EMDEN-LEER

Arbeitsgebiete

Hochauflésende
3D-Lichtmikroskopie

Rasterkraftmikroskopie
(AFM)

Rasterelektronenmikrosk
(REM)

IR-Mikroskop Hyperion 2000 (Bruker) am externen Port des
Vakuum-FTIR-Spektrometer Vertex 70v in Emden
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Physikalische Chemie

IR-Mikroskopie: MeBmodi

: 20x, Ge-Kristall

Streiflicht, GIR: 15x (52,2 — 84,2°)
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Physikalische Chemie

Rasterkraftmikroskopie (AFM)
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Anwendungen: HOCHSCHULE
EMDEN-LEER
@® Bestimmung der Topographie auf der
Nano-Ebene Arbeitsgebiete
. . . Hochauflésende
® Quantitative Bestimmung der 3D-Lichtmikroskopie
mechanischen und elastischen IR-Spektroskopie und
-Mikroskopie

Eigenschaften der Probe (Adhision,

e i e

Rasterelektronenmikrosk

© Bestimmung von elektrischen und (REM)

magnetischen Eigenschaften der Probe

Eigenschaften:

Max. ProbengréBe:xy = 140 - 140 mm,
z =18 mm

Messung in Luft, Gasen und Fliissigkeiten

Optisches Mikroskop zur Justage und
Probenpositionierung

Motorisierte Proben-Stage

Aktive Schwingungsentkopplung,
Schallschutzhaube Surface Science.15



Physikalische Chemie

Rasterkraftmikroskopie (AFM): Scanner

e Tip-Scanner (xy von z entkoppelt)

e Scan-Bereich: xy =100 - 100 pm,
z =15 pum

o Closed-loop und open-loop Scan
e Scan-Modi:

JPK Nanowizard
Nanoscience

Contact, Non-Contact

e Tapping/Intermittent

Contact/Dynamic Contact
Mode/AC Mode

Force Spectroscopy (Force
Distance Spektroscopy)

o Lateral Force Mode (LFM)
e Phase Imaging

Electrostatic-Force-Microscopy
(EFM)
Magnetic-Force-Microscopy
(MFM)

Conductive (C-AFM)
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Physik /Photonik

Rasterelektronenmikroskopie (REM)
EVO MA 10 mit EDX, Fa. Zeiss (AG Teubner, ILO)
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Polymertechnik und -analytik

Apparative Ausstattung

@ Rotationsviskosimeter (Searle-System, mit rotierendem
Innenzylinder)

@® Elektrische Leitfahigkeit von Kunststoffen nach DIN

© Herstellen von Probekdrpern durch Spritzpressen, Stanzen und
Frasen

@ Laborextruder, Collin Typ 25 X/D, 4 kW, 6-zonig

@ Pendelschlagwerk, Priifung nach Izod und Charpy,
Schlagzugpriifung

@ Zug-, Druck-, Biegepriifung mit Zwick-Universalpriifmaschine
@ Hartepriifung nach Shore A und D

@® Schmelzindex von Thermoplasten

© Thermogravimetrie (Mettler SDTA 851)

@ Dynamische Differentielle Kalorimetrie (Mettler DSC 821)

® Bewitterungsgerat (Hereaus Xenotest)

@® Extraktion und Bestimmung von Weichmachern
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Polymertechnik und -analytik

Apparative Ausstattung (Forts.)

@ Gaschromatographie-Massenspektrometrie (GC-MS) zur
Untersuchung von Kunststoffen und Zusitzen

@® Hochleistungs-Fliissigchromatographie /
Gelpermeationschromatographie (HPLC-GPC)

© Hochleistungs-Fliissigchromatographie-Massenspektroskopie
@ Farbmetrik (Data-Color, stationar)
O Wirmebestindigkeit Vicat/HDT (Fa. CEST)
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