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1. Dane personalne
Imig 1 nazwisko: Wiodzimierz Binias
Migjsce pracy: Zaktad Materialow Polimerowych
Instytut InZynierii Tekstyliow | Materiatdéw Polimerowych
Wydzial Nauk o Materiatach | Srodowisku
Akademia Techniczno-Humanistyczna w Bielsku-Blate]

43-309 Bielsko-Biata, ul. Willowa 2

Stanowisko: starszy wykladowca

2. Wyksztalcenie | stopnie naukowe

Doktor nauk technicznych 2000  Politechnika todeka Filia w Blelsku-Blale]
Whydzial Inzynierii Wiokienniczej | Ochrony
Srodowliska

rozprawa doktorska pt. . Badanio zmian struktury
nadcrgsteczkowej wefny w crasie jej odrostu no
owcy | oddziofywania wybranych czynnikdw
zewnetrznych.”

Promator: praf. dr hab. ini. Andrzej Wiochowicz

Magister Iniynier 1989  Politechnika tddzka Filia w Bielsku-Bialej

Wiakiennik Wydzial Widkienniczy

Chemiczna Obrobka Widkna Praca magisterska pt.: ,Radiacyjna modyfikacja
ratdtconych widkien weltny”

Promator: prof, dr hab. ini. Andrzej Wiochowicz

3. Informacje o dotychczasowym zatrudnieniu w jednostkach naukowych

1988 - 2000 Politechnika todzka Filia w Bielsku-Biatej
asystent

2000 - 2013 Akademia Techniczno-Humanistyczna w Bielsku-Biatej
adiunkt

od 2013 Akademia Techniczno-Humanistyczna w Bielsku-Biale]
starszy wykladowca
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4. Wskazanie osiggniecia stanowigcego podstawe postepowania habilitacyjnego
Osiggnieciem naukowym wynikajgcym a art. 16 ust. 2 ustawy z dnia 14 marca 2003 r.

o stopniach naukowych | tytule naukowym oraz o stopniach | tytule w zakresie sztuki (Dz. U.
nr65 poz. 595 z poin. zm.) jest jednotematyczny cykl publikacii naukowych
pt. .Badania spektroskopowe i formowanie nanoporowatych, polimerowych materialow
widknotwdrczych”.

4. a) Dane bibliograficzne

Dsiggniecie naukowe stanowi jednotematyczny cykl publikacji ,Badania spektroskopowe
i fermowanie nanoporowatych, polimerowych materialéw widknotwérczych®, skiadajacy
sie z 12 prac naukowych, znajdujacych sie w bazie Journal Citation Reports [ICR). Dodatkowo
problematyka, nawigzujgce do publikacji zgloszonych do postepowania habilitacyjnego,
znajduje sie w 3 publikaciach naukowych spoza bazy JCR oraz 2 uzyskanych patentow
i 2 zgtoszen patentowych foznoczenio nr publikacii pochodzg 2 solgeznika nr 6 do waiosku):

Bl Wilodzimierz Biniad, Andrze] Wilochowicz, Dorota Binlas.
Megsurement of Fibre Humidity Using Spectrascopic Method.
Fibres and Textiles in Eastern Europe 2005 vol. 13 No.3 pp.27-29.
(IF = 0.397, Punkty Ministerstwa = 20. Maj udziat w pracy: 60 %)

B2 Wiodzimierz Biniag, larostaw Janicki, Dorota Binias.
FT-NIR determination of the content of cotton in blends with viscose.
tibers and Textlles in Eastern Europe 2013 vol. 21 No.6 (102). - ISSN 1230-3666,
pp. 22-26.
(IF = 0.541, Punkty Ministerstwa = 25. Maj udzial w pracy: 60 %)

B3 Malgorzata Rabie|, Wiodzimierz Biniad.
An artificial immune system for the identification of polymer moteriols based on near
infrared (NIR) spectra.
Polimery 2014 vol. 7-8. - ISSN 0032-2725 . - pp. 575-579.
(IF = 0,617, Punkty Ministerstwa = 15, M&j udziat w pracy: 30 %)

B4 Dorota Bintad, Andrze] Wiochowicz, Stefan Boryniec, Wiodzimierz Binias.
Changes in Structure of Dibutyrylchitin Fibres in the Process of Chitin Regeneration.
Polimery 2005 vol.50 nr 10 pp.742-747.
(IF = 0.990, Punkty Ministerstwa = 27. Maj udzial w pracy: 40 %)

B5 Czestaw ﬁtusarczyrh, Whiodzimierz Binias, Janusz Fabia, Dorota Binias.
DSC and Two-dimensional Correlation Infrared Spectroscopy Studies of PAGS/

stronag 3z 41 :




Wiodzimierz Binias Autoreferat
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B10

B12

Montmarillonite Composite Fibres.
Fibres and Textiles in Eastern Europe 2007 vol.15 No.5-6 . - pp.22-26.

(IF =10.425, Punkty Ministerstwa = 20. Md| udzial w pracy: 30 %)

Stanistaw Rablej, Wiadzimierz Binia$, Dorota Binias.

The Transition Phase in Polyethylenes - WAXS and Raman Investigations,
Fibres and Textiles in Eastern Evurope 2008 vol 16 no.6 . - pp.57-62.

(IF = 0.439, Punkty Ministerstwa = 20, Moj udzial w pracy: 30 %)

Ryszard Fryczkowski, Beata Fryczkowska, Wledzimierz Biniad, larostaw Janicki.
Morphelogy of fibrous composites of PLA and PVDF.

Composites Sclence and Technology 2013 Vol. 89, 5. 186-193

(IF = 3,328, Punkty Ministerstwa = 50. Mdj udzial w pracy: 20%)

Anna Pielesz, Wiodzimierz Binia$, Jadwiga Paluch.

Mild acid hydrolysis of fucoidan: characterization by electrophoresis and FT-Raman
Spectroscopy.

Carbohydrate Research 2011 vol.346is5.13 . - pp.1937-1944

(IF = 2.332, Punkty Ministerstwa = 25, Mdj udzial w pracy: 30 %)

Dorota Binias, Stefan Boryniec, Wlodzimierz Binias, Andrzej Wiochowicz.
Alkaline Treatment of Dibutyrylchitin Fibres Spun from Polymer Solution in Ethyl
Alcohol.

Fibres and Textiles in Eastern Europe 2006 vol.14 no.3 pp.12-18.

{IF = 0.425, Punkty Ministerstwa = 20, Maoj udzial w pracy: 30 %)

Dorota Binias, Wlodzimierz Binlas, Jan Broda.

Formation of polypropylene/stearic ocid fibers.

Journal of Applied Polymer Science 2012 Vol. 125. - ISSN 0021-85995 . - pp. 1020-1026.
(IF = 1.395, Punkty Ministerstwa = 25, Moj udziat w pracy: 40 %)

Wiodzimierz Binias, Dorota Binias.

Formation of microfibres from cellulose acetate butyrate by electrospinning with o
surface modified in low-temperature plasma.

Fibres and Textiles in Eastern Europe 2014 vol.22 no.4. - I55N 1230-3666 . - 5. 37-42.
(IF = 0.541, Punkty Ministerstwa = 30. M6j udzial w pracy: 70 %)

Wiodzimierz Binias, Dorota Binias.
Application of FTNIR Spectroscopy for evaluation of the degree of Deacetylation of
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chitosan fibres.
Fibres and Textiles in Eastern Europe 2015 no.3. (prayjety do druku)
(Mo udziat w pracy 60 %)

Wiodzimierz Binia$, Andrze] Wiochowicz.

Wykorzystanie techniki proszkowania do poszerzenia informac)i o strukturze polimerdw
widknotworczych uzyskiwanych z widm w podczerwieni.

Priegigd Witklenniczy 2001 R.55 nr 10 5.11-13,

{Ma] udziat w pracy 90 %)

Wiodzimierz Binias, Andrzej Wilochowicz.

Wykorzystanie spektrafotometr fourlerowskief w zakresie bliskiej podczerwieni do
analizy skladu surowcowego wyrobow wiokienniczych.

Prieglgd Wiokienniczy 2002 R.56 nr 6 5.13-15.

(MG udzial w pracy 90 %)

Dorota Binlas, Mirostaw Wyszomirski, Wiodzimierz Binias, Stefan Boryniec.
Supermolecular structure of chitin and its derivatives in FTIR spectroscopy studies.
Progress on Chemistry and Application of Chitin and its Derivatives. Monograph.Vol Xl
fed.Matgorzata M. Jaworska, - Lodz : Polish Chitin Society, 2007 5.95-108; ISSN 1896-
5644,

{Punkty Ministerstwa = 6. Md] udzial w pracy 30 %)

Sposéb wytwarzania widkien/folil mikroporowatych z pofiolefin.

Wiodzimierz Binias, Dorota Binias. Patent. Polska, nr 197527. Akademia Techniczno-
Humanistyczna w Bielsku-Biate], Polska. Opubl.30.04. 2008 WUP 4/2008 5.1-4. (Mdj
udzial w pracy 70 %)

Sposcb wytwarzania widkien/folil mikroporowatych z poliamiddw.

Wiodzimierz Binias, Dorota Binias. Patent. Polska, nr 197526. Akademia Techniczno-
Humanistyczna w Bielsku-Biate], Polska, Opubl.30.04.2008 WUP 4/2008 5.1-4, (Mdj
udzial w pracy 70 %)

Materiaf mikroporowaty oraz jego sposcb otrzymywania.

Wiodzimlerz Biniad, Dorota Binias, larostaw Janickl . Patent. Polska, nr P.404644.
Wroclawskie Centrum Badan EIT+5p z 0.0., Polska. Zgloszenie 11.07.2013 . -s. 1-13 il
Punktacja ministerstwa: 2.0. (M6j udzial w pracy 60 %)
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P4 Aeaktor do elektroprredeenia,
Wiodzimierz Binias, Dorota Binlas. Zgloszenie wynalazku. Polska, nr 381739, Akademia
Techniczno-Humanistyczna w Blelsku-Biate], Palska. Opubl.18.08.2008 BUP 17/2008 . -
o 1
Punktacja ministerstwa: 10,000 (Maj udziat w pracy 70 %)

Wyniki badan byly rowniez prezentowane na wielu miedzynarodowych | krajowych
konferencjach naukowych, z ktorych najwainiejsze to (foznocienio nr konferencii pochodzg
£ rolgernike nr 6 do waloskull:

Konferencje miedzynarodowe :
K4 Dorota Binias, Andrze] Wiochowicz, Stefan Baryniec, Wlodzimierz Binias.
Regenerated Chitin Fibres with Micropores as Carriers of Bioactive Substances.

Fibre-Grade Polymers, Chemical Fibres and Special Textiles: 3rd Central European

Conference 2003 Portorose, Slovenia, 10-12 September 2003,
[horferendga wislosekogno, gromadingos okolo 100 scaetnicde)

K6 Dorota Biniad, Stefan Boryniec, Whodzimierz Binia$.
Studies on the Structure of Polysoccharides in the Process of Alkaline Treatment
of Dibutyrylchitin Fibres.
¥IPS'2004 : The Sixth International Conference on X-Ray Investigations of Polymer

Structure, Bielsko-Biala, Poland, 8-11 December 2004.
Tenprencin wielccrioyng, gromasipo ovol 100 arzestnibdu)

K7 Dorota Biniad, Stefan Boryniec, Wiodzimierz Binias.
Application of FTNIR Spectroscopy for Deocetylation Degree Determinaotion of
Chitoson Fibres.
AUTEX 2005 : 5th World Textile Conference : proceedings, Portoroz, Slovenia, 27-29

June 2005
fhonfensnce wisiodekrying, gromodagen chlo IO ucreatnibdug

KB Czestaw Slusarczyk, Whodzimierz Biniag, Janusz Fabia, Dorota Binias.
DSC and two-dimensional correlation infrored spectroscopy studies of PAG
/montmorillonite composite fibers.
CEC 2007 : 5th Central European Conference "Fibre-grade polymers, chemical fibres

and special textiles”, Krakdw, Poland, 5-8 September 2007
onfierengio wishmekcyno, gromodagen phodo 100 aerestoikid)

K9 Wilodzimierz Binias, Dorota Binias.
Electrospinning reactor.
CEC 2007 : 5th Central European Conference "Fibre-grade polymers, chemical

fibres and special textites”, Krakow, Poland, 5-8 September 2007
{onferercio wirlpsekiping, promodigrn oiodo 100 ocnestalithi)

K10 Dorota Binias, Wiodzimierz Biniag, Jan Broda.

Microporous polypropylene fibres.
IMTEX 2007 : IX International Scientific Conference tddi - Poland, October B-9,
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2007
Tepviierangn wiposekoying, gromooimeg akalo 100 ursestmicow)

K11 Wiodzimierz Biniag, Dorota Binias.
Badonie skiodu tekstyliow metodg spektroskopii w bliskiej podczerwieni.
Knitt Tech 2006 : VIl miedzynarodowa konferencja naukowo-techniczna n.t:

Nowe techniki | technologie w driewiarstwie, Clechocinek 2006.
{konferencia whirlosedrping, gromadmog oknfe 100 crestniidw)

Ki2 Wiodzimierz Binias, Dorota Binias.
The influence of magnetic field in the efectrospinning process on the structure of
celiuwlose ocetate butyrate fibres.
XIPS 2007 : VIl International Conference on X-Ray Investigations of Polymer

Structure, Krakow, Poland, 5-7 December 2007
fbomference miefneekoying, gromadnges okale 100 pesasiniide ¢ foegs fuisla)

K13 Dorota Binias, Wiodzimierz Biniag, lan Broda.
Supermolecular structure and morphology of microporous polypropylene fibres.
XIPS 2007 : VIl International Conference on X-Ray Investigations of Polymer

Structure, Krakow, Poland, 5-7 December 2007
fennferencia wislasekrygng, gromarsgeo aknio 200 uceestnikdw 1 cofepd fwinta)

K14 Stanistaw Rabiej, Wlodzimierz Binias, Dorota Binlas.
The transition phase in polyethylenes-WAXS and Roman spectroscopy
investigations.
XIPS 2007 : VIl International Conference on X-Ray Investigations of Polymer

Structure, Krakdw, Poland, 5-7 December 2007
florferenchs wielose ko ying, gromadiole okadn 100 bcrasinikiw F CotihgD swiada)

K15 Dorota Binias, Wiodzimierz Binias, Jan Broda, Jarostaw Janicki.
Formation ef porous fibres fram the solution of polypropylene in stearic acid.
AUTEX 2008 ; Working towards the change : Academy and Industry together, Biella,

ltaly, 24-26 June 2008,
(kpnferencia wariaseboying, gromadiigoe okalo 100 urrestnibtw § cofepo Swiimid)

K16 Dorota Binias, Wiodzimierz Binias, lan Broda, larostaw Janicki.
Wettabiiity of microporous polypropylene fibres.
Magic World of Textiles : 4th International Textile Clothing and Design Conference,

Dubrovnik, Croatia, October 5th to 8th, 2008
fhonfrrengi wisareksying, gramadaoe okoip 100 uizestnildw ¢ cofego Swichn)

K17 Dorota Binias, Wiodzimierz Binias, Jan Broda.
Marphology and supermelecular structure of porous polypropylene fibres.

AUTEX 2009 : World Textile Canference, Cesme-lzmir, Turkey, May 26-28, 2009
flerferesica wisinsskeyine, gromatigos akals 100 resetinitdw 2 cofga dwiato)

K19 Daorota Binias, Whodzimierz Biniaé, Jan Broda.
Formation of fibres from polypropylene/stearic acid blends.
41st International Sympaosium on Novelties in Textiles, Sth International

e
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Symposium on Novelties in Graphics, 45th International Congress IFKT, Ljubljana,

Slovenia, 27-29 May 2010
flanferencjo wieltsekcying, gromodrgcs okolo 100 acrestnikdw 7 calego Swiata)

K20 Czestaw Slusarczyk, Wiodzimierz Biniag, Jarostaw Janicki, Marcin Baczek, Janusz
Fabia, Dorota Binias.
Drowing of unfilied and clay-filled nylon & fibers : polymorphic transition in nylon 6.
ath International Conference on Polymer Behavior : Behavior of Polymers and
Paolymer-Based Nanomaterials Related to their Structure , Lodz, Poland, 20-

23.09.2010
fimnferencio wislosehcying, promodegon hofa 100 ucresmiiomw £ cofego fwain)

K25 Ryszard Fryczkowski, Beata Fryczkowska, larostaw Janicki, Wiodzimierz Binlas.
Polylactyde fibres modified by polyanyline.
International Conference on Science and Technology of Synthetic Metals 2010,

Kyoto, Japan, July 4-5, 2010
fhprifevencio wislosedryyrg, promoozgre akofs 1000 vcrestnidn § colego faara)

K27 Wiodzimierz Binias.
The electrospinning in magnetic field.
XIPS 2010 : VIl International Conference on X-Ray Investigations of Polymer

Structure : book of abstracts, Wroclaw, Poland, 8-10 December, 2010
fperferentio wisipgskoying, grivnodegos abofs 100 weeeatmirw £ coteid dumrds)

K28 Anna Pielesz, Wiodzimierz Binia$, ladwiga Paluch,
Mild acid hydrolysis of fucaidan : characterization by electrophoresis, FT-IR and FT-
Raman spectroscopies.
¥IPS 2010 : Vill International Conference on X-Ray Investigations of Polymer

Structure, Wroctaw, Poland, B-10 December, 2010
fkenferencio wislosekoyng, gromodagos akolo J00 voresimiide £ cofepo Swisdo)

K29 Crestaw Slusarczyk, Wiodzimierz Biniag, larostaw lanicki, Marcin Baczek, Janusz
Fabia, Dorota Binias.
Palymarphic transition in nylon 6 fibers studied by WAXS and 20-FTIR
Spectroscopy.
XIPS 2010 : VIl International Conference on X-Ray Investigations of Polymer

Structure, Wroclaw, Poland, 8-10 December, 2010
fkonferencio wislasekoymo, gromaringra akofe 100 uczestnikdw 1 cafego duaotr)

K33 Malgorzata Rabie], Wiodzimierz Binlad.
Application of immune algorithm to identification of polymer materials on the basis
af their near infrared (NIR) spectra.
XIPS 2013 : IX International Conference on X-Ray investigations of polymer

structure : book of abstracts, Zakopane, Poland, 3-6 December, 2013
{komfereario wislosekoyng, gromodegoe ool 100 ucrestaikdiv ¢ catego Susana)

Konferencje krajowe :
K1 Dorota Biniad, Stefan Boryniec, Whodzimierz Binlad.
Otrzymywanie widkien chitozonowych | oceng rmign stopnio N-deacetylacii 1
rostosowaniem zakresu bliskiej podczerwieni.
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Nowe aspekty w chemii | zastosowaniu chityny i jej] pochodnych : X Seminarium

Robocze, Gdynia,25-27 wrzednia 2003
fhonferendo wisfesekcping, gromadigos chodo 100 ucrestaikdw)

K4 Dorota Binias, Stefan Boryniec, Wlodzimierz Binias.
Nadezgsteczkowa struktura chityny w swietle badari spektroskopowych.
Nowe aspekty w chemii | zastosowaniu chityny | je] pochadnych : XII Seminarium

Robocze, Szcryrk, 20-22 wrzesnia 2006
{Ranferencic wisforekoying, gromadiges okod 100 wcrestaikd)

Szczegotowe dane dotyczgce tych konferencji oraz tytuty prezentowanych referatow
najdujq sie w Zolgczniku nr &,

4. b) Oméwienie celu naukowego ww. prac i osiggnigtych wynikéw wraz 2 oméwieniem ich
ewentualnego wykorzystania.

Cel naukowy

Oddriatywanie promieniowania elektromagnetycznego z materiatami w  formie
widkniste] stanowi zespdl 2totonych zjawisk optycznych, ktdre naklfadajg sie wzajemnie na
siebie dajgc w rezultacie wynik w postact widma. Wiekszos¢ widkien ma przekrd] zblizony do
kolowego oraz rozmiary poprieczne odpowiadajqce dlugoscl fall promieniowania w zakresie
srednie] podczerwieni, co w konsekwencji powoduje, ie oddziatywujaca z niml wigzka
pomiarowa ulega dyfrakeji, rozproszeniu, zatamaniu oraz interferenci. Zjawiska te powoduja
na tyle siine znieksitalcenie wiazkli pomiarowe] w komorze spektrofotometry, e
bezposredni pomiar widm absorpoyinych wlokien w metodzie transmisyjnej staje sie
nlemotliwy. Standardowy pomiar transmisyjny widma absorpcyjnego dla wiokien wymaga
zastosowania dziatanh mechanicznych, ktére maja na celu usunigcie przeszkod zwigzanych
1 oddzialywaniami optycznymi z materiatem w postacl widknistej. Zasadniczym sposobem
jest rozdrobnienie wiokien | wymieszanie ich z bromkiem potasu oraz wykonanie pastylki
w préinl pod clnieniem kilku tysiecy atmosfer. Dziatania te powodujg jednak istotng
ingerencje w strukture czasteczkowg jak | nadczgsteczkowy badanych widkien. Wykonywane
w spostb standardowy badania moga dat odpowiedi na pytanie 1 jakiego tworiywa 53
wykonane widkna. Moje zainteresowanla badawcze w zakresie spektroskopii sq
ukierunkowane na szukanie, opracowywanie metod | sposobdw wykonywania widm whdkien
w taki sposob, aby w jak najmniejszym stopniu ingerowac w ich strukture chemiczng
i nadczasteczkows. Zioiona struktura nadczasteczkowa wiokien wymaga zastosowania
odpowiedniej preparatyki przygotowania preparatow do badan spektroskopowych.

Moje poszukiwania moiliwosci rejestracji widm widkien s§ ukierunkowane na
zastosowanie  specyficznych  zakresdw  promieniowania | konfiguracji optyczne|
spektrofotometrow oraz wyposazenia dodatkowego, specjalne] obrébki danych tak, aby byto
mozliwe badanie wiakien w ich pierwotne] postaci. Pozytywne wyniki moich badan
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pozwalajg na ich wykorzystanie w badaniach materiatowych zardwno do celow naukowych
jak i analityczmych dla przemystu przetwarczego materialow polimerowych a w szczegolnosci
tekstylnych.

Jednoczesnie moja diiatalno$é naukowa skupia sie na formowaniu i modyfikacji
materiafow  wiloknotworczych | widkien. W ostatnich latach obserwuje sie rosngce
rainteresowanie whdknami specjalnymi i foliami, ktore moga stuzyc jako nosniki substanc)i
bioaktywnych, repelentnych, prrewodzgcych prad elektryczny, wykorzystywanych do celow
adsorpcyjnych,  filtracyjnych, barierowych, termoizolacyjnych. Wyroby takle s3
wykorzystywane do specyflcznych zastosowan odzieiowych szczegolnie dla  stuib
mundurowych. W zastosowaniach tych szczegdinie istotne jest uzyskanie pozadanej
struktury wewnetrznej oraz odpowiedniego rozwiniecia morfologii powierzehni widkien. Do
tych celdw stosuje rdine metody formowania w tym ze stopu, z roztworu oraz w polu
elektrycznym. Modyfikacja tworzywa widkien mode byd prowadzona na rdénych etapach
formowania w zaleznosc od poigdanego efektu. Celem jest uryskanie widkien o poigdanej
strukturze wewnetrzne] do okreslonego zastosowania. Cecha szczegding uzyskiwanych
przeze mnle whikien sg mikro | nanopory tworzace w ich wnetrzu ciggly sied wzajemnych
pofaczen. Struktura taka umotliwla wprowadzanie do wnetrza widkien np. substancji
aktywnych oraz ich transport, wzdtuz ich osl oraz na zewnatrz, ktéry moie przeblegad
w kontrolowany sposab. Widkna o takich wlasciwoéciach mogg byé wykorzystanie miedzy
innymi do produkcii odzieiy specjalne|.

Szoregotowe omowienie prowadzonych badan | osiggnietych wynikdw.

Widmo w spektroskopll UV-Vis, NIR, MIR, Ramana jest wynikiem specyficznego
oddziatywania promieniowania elektromagnetycznego 2 probka, zastosowane| konfiguracji
optyczne] w komorze pomiarowej, parametrow spektrofotometru oraz postaci samej prabki,
Promieniowanie elektromagnetyczne w czasie oddzialywania z preparatem podlega roznym
zjawiskom optycznym. Postad preparatu w tym: rozmiar, porowatost, ksztalt, rozmieszczenie
w wigzce pomiarowej, roinice w gestoscl optyczne] na granicach faz wywoluja zjawiska
optyczne charakterystyczne dla odpowiadajgcych im diugosc fali promieniowania. Obiekty
o rozmiarach od kilku do dwudziestu kilku mikrometréw bedg wigc silnie uginac, rozpraszac
i interferowac fale o zhlizonych diugosciach. Do takich obiektdw nalety zaliczyd powszechnie
stosowane widkna w odziefownictwie | przemysle. Umieszczenie wihaklen w wigzce
pamiarowe| spektrofotometru praktycznle catkowicle wyklucza wykonanie absorpcyjnych
widm transmisyjnych. W przypadku fal krdtszych ¢ zakresu UV-Vis umieszczenie witkien
bezpoérednio w wigzce pomiarowe] powoduje, e stanowiz one dla tych diugosci fali
soczewki, ktore bardzo siinte skupiajg | po przejéciu przez ognisko fale sg silnie rozpraszane.
Zjawiska te powodujg, e promieniowanie, ktdre weszlo w kontakt 2 widknami w tych
rakresach promieniowania praktycznie nie dociera do detektorow. Zarejestrowanie widma
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dia wiokna lub wigzki widkien jest wiec szczegolnie trudne. Najprostsoym rozwigzaniem |est
zniszczenie specyficznego ksztattu | wymiarow widkien poprzez ich rozdrobnienie w nosniku
przefroczystym dla danego zakresu pomiarowego. W badaniach spektroskopowych
w zakresie fredniej podczerwieni jako substancie rozpraszajgcg stosuje sie 7 oreguly
spektralnie czysty bromek potasu.

Foton promieniowania elektromagnetycznego padajacy na  probke  zostaje
zaadsorbowany w przypadku gdy na swojej drodze natrafi na drgajgce z tg sama
czestotliwodcia pole elektryczne molekuty. W zakresie <redniej podczerwien zakres
czestotliwosci promieniowania pochtanianego pokrywa sie z drgajacym polem elektrycinym
wygenerowanym w ugrupowaniach chemicznych przez elektrony walencyjne wchodzace
w skiad wigzan chemicznych. Pole elektryczne fotonu musi wigc drgad z t3 samg
czestotliwoicia, oddziatywat w tej] samej fazie oraz w te| samej plaszczyinie polaryzacil co
drgajgce pole elektryczne ugrupowania chemicznego. Drgania pola elektrycznego
ugrupowan chemicznych w zaleinosci od budowy moga w przestrzeni | w okreslonych
plaszczyznach drgad w sposob rozciggajgcy symetryczny, asymetryczny, nodycowy, wahajacy,
deformacyjny, kolyszacy, skrecajacy oraz w sposob specyficany dla szkieletu crgsteczki, Dla
kaidego rodzaju drgan ugrupowania chemicznego obserwuje sie pasma absorpcyjne
w réinych miejscach zakresu pomiarowego.

Na ugrupowania chemiczne a swlaszcza na pole elektrycane, ktdre jest efektem ruchu
elektronow walencyjmych wphyw majg pola elektryczne ugrupowan sasiednich w ta] samej
czasteczee jak i innych czasteczek bedacych w otoczeniu. Otoczenie oscylatorow jest wiec
scidle awigzane ¢ budowga czasteczkowy (konformacjy | konfiguracja czastek) jak | z ich
strukturg nadczasteczkows, ktora jest zwigzana miedzy innymi z krystalicznoscia,
uporzgdkowaniem amorficznym, orientaciy wewnetrzng itp.  Parametry  struktury
nadczgsteczkowe] tworzywa sa szczegolnie istotne w przypadku widkien | majg istotny
wplyw na ich cechy ulytkowe. Wszystkie elementy struktury materialu oraz stan
termodynamiczny, w ktorym sie rnajdujg, majg odiwierciedlenie w specyficznym drganiu
pél elektryeznych ugrupowan chemicanych. Fotony oddziatywujy z polem elektrycznym
ugrupowar chemicznych w sposob specyficzny. Wehodza w rezonans jedynie w przypadku
gdy ich energia jest rdwna przejéciu kwantowemu elektrondw walencyjnych tworzacych
wigzanie chemiczne na jeden z wyiszych poziomow. Na przyklad dla dwutlenku wegla w
stanie gazowym w warunkach normalnych moina zaobserwowad w widmie w zakresie okoto
2350cm™’ dwie galede skladajace sie z kilkudziesieciu pikdw absorpcyjnych, ktdre moina
przyporzadkowad drganiom pol elektrycznych wigzan chemicznych ¢ dwoma atomami tlenu
wigzanymi z elektronami atomu wegla wystepujacych na orbitalach 25’ i 2p°, ktére réinia
sie energiami. Efekt ten moina zaobhserwowad stosujgc rozdzielczodl spektrofotometru
ponizej l],!r.m'l. Przy typowe] rozdzielczosci, stosowane] dia probek cieczy | cial stalych,
wynoszace] dem’, obserwujemy jedynie bardziej lub mnie] prazyblitong obwiednie
rzecrywistych zjawisk zachodzacych pomiedzy wigzky pomiarows  promieniowania
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elektromagnetycznego a badang probka. Absorpcja promieniowania elektromagnetycznego
dla rozcierczonych prabek i cienkich warstw dla ktérych absorpcja nie przekracza 1 + 2A
powinna by¢ wprost proporcjonaina do stezenia molowego oscylatordow znajdujgcych sie
w wigzce pomiarowe]. Wspdlczynnikiem proporcjonalnoscd jest w tym  przypadku
prawdopodobienstwo oddzialywania fotonu i okreslonym oscylatorem.
Prawdopodobienstwo to jest w znacanej mierze uzaleinione od poloienia oscylatora
w przestrzenl struktury chemiczne] czasteczki. W przypadku badafi materiatow
w spolaryzowane] wigzce pomiarowej zasada ta nadal obowigzuje, lecz intensywnosd pasma
jest uzaleiniona dodatkowo od wzajemnego poloienia przestrzennego plaszczyzny drgan
pola elektrycznego oscylatora | fotonu. Wszystkie uwarunkowania optyczne i strukturalne
probki wptywdja na wynik pomiaru w postac widma, W 2wigzku 2 tym kaida ingerencja
w strukture czasteczkows | nadczasteczkows probki bedzie skutkowala zafalszowaniem
Labrazu spektralnega”.

Wpltyw procesu standardowego priygotowania probki na ksztaft widma
zilustrowatem na przykiadzie substancii maloczgsteczkowe] oraz polimerdw w postac
wiékien. W opracowaniach naukowych zawierajgcych badania spektroskopowe rzadko
spotyka sie szczegdlowe Informacie na temat preparatyki jak rdwniei nie komentuje sig
wplywu preparatyki na ksztalt widma i wynikajacych 2 tego konsekwencji interpretacyjnych.
Badania zaleinosci ksrtattu widma od sposobu przygotowania probki wynikajacego 2 jej
intensywnego rozdrobnienia przedstawitem w publikacji E1.

Jako przyktad wplywu oddzialywart mechanicznych stosowanych w  czasie
priygotowywania preparatow do badan spektroskopowych na strukture krystaliczng
substancji matoczasteczkowej wybralem 4-chloroaniling, Wykonatem widma praygotowujac
preparat metodg standardows poprzez intensywne utarcie z chlorkiem sodu oraz
sprasowanie pastylki w préini pod cidnieniem 1000MPa oraz poprzez delikatne
rozprowadzenie proszku na powierzchnl weczedniej sprasowanej pastylkl, Widma proszku
powtarzatem kilkukrotnie w celu sprawdzenia wphywu naniesienia na ksztalt widma. We
wszystkich przypadkach wynlk pod wzgledem jakodciowym byl identyczny, to rnaczy, Ie
rejestrowane bylo rzecrywiste widmo d-chloroaniling w postaci drobnokrystaliczne).
Pordwnanie widm 4-chloroaniliny rejestrowanych w roznych postaciach daje zaskakujgce
rezultaty, Widma réinig sie w zasadniczy sposdb. W czasie ucierania zachodzg w strukturze
pola elektrycznego czgsteczek bardzo silne zmiany, ktérych efekty sg odzwlerciedione na
zarejestrowanych widmach. Z kilkudziesieciu dobrze wydzielonych, intensywnych pasm
w widmie prabki nieutarte], po utarciu pozostaje kilkanascie waskich | intensywnych pasm.
Pozostale pasma ulegajg nieomal cafkowitemu zanikowil. Wynik ten Swiadcry o tym, ie
zanikajace pasma s3 efektem wplywu na oscylatory molekuly oddziatywan wywotanych
sasiedztwem Innych czasteczek w strukturze krysztatkow, ktdre w wynlku ucierania
[rozcienczania) w chlorku sodu zostaly od sieble odseparowane. Tak nacine miany
w widmie 4-chioroaniliny po utarciv moina tumaczyd separacja silnych oddriatywan
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elektroujemnego chloru na elektrododatnia grupe aminowa sasiadujgce] czasteczki. Efekt
powstawania slinych miedzyczgsteczkowych oddziatywan elektrostatycznych powoduje
znacine taburzenia pdl elektrycznych ugrupowan chemicznych a tym samym oscylatorow.
W zwigzku z tym, Ze w krysztatach praktycznie wsaystkie oddziatywania sgsiednich czgsteczek
majg ten sam charakter | energie, powstajg dodatkowe pasma absorpcyjne zwigzane
z oscylacjami silnie oddzialywujgcych na sieble ugrupowan. Utarcie (rozcienczenie i separacja
czgsteczek] powoduje uwolnienie sig oscylacji ugrupowan od wplywdw wywolanych
sgsiednimi czasteczkami. lloéé pasm absorpcyjnych spada wigc do poziomu podstawowych,
niezaktdconych oddziatywan elektrycznych w izolowanych ugrupowaniach chemicznych.

Do podobnych zjawisk jak opisane wyiej dochodzi w czasie rozdrabniania preparatow
innych substancjl w tym wielkoczgsteczkowych. Uporzadkowanie czgsteczek w ich przypadku
ma odmienny charakter od tego, Jaki wystepuje w silnie spolaryzowanych czasteczkach.
Uklad przestrzenny jest bardziej zroznicowany, a obszary o calkowitym braku
uporzadkowania przenikajg sie : obszarami krystalicznymi, semikrystalicznymi  lub
o ckredlone] orlentac)l przestrzenne|, Oddzlalywania wewnatrz | migdzyczgsteczkowe w tym
przypadku nie majg scisle okreslonej energii | 54 efektem praypadkowych, lokalnych ukladow
przestrzennych. Pasma absorpcyjne oscylatordw  poszczegolnych  ugrupowan 53
snieksztalcane zrdinicowanymi oddzialywaniami elektrostatycznymi | stajg sie szerokie,
plaskie bez ostro zaznaczonego maksimum. Ksztalt pasm, w szczegdlnodci oscylatorow
polarnych, informuje o stopniu uporzadkowania materiatu, Obserwacje zmian ksztafttu pasm
w widmach wywolane uporzadkowaniem przestrzennym lancuchdw polimerowych 53
szezegoinie istotne dia badan struktury nadczasteczkowej whakien,

W publikacji €1 na przykladzie keratyny wetny owcze] pordwnatem zmiany
w strukturze nadczasteczkowej obserwowane na podstawle widm kilkumilimetrowych
odcinkdéw widkien zaprasowanych w pyle bromku potasu. Dodatkowq zalety opracowane]
przeze mnie metody jest odpowiedni dobdr halogenku. W tym konkretnym przypadku jest
nim bromek potasu, ktéry ma bardzo zblitony wspdtczynnik zatamania dwiatfa do widkien
wetny. Wiazka pomiarowa przechodzaca przez uklad wiokno/KBr nie napotyka rainic
w gestodcl optyczne] obu skladnikdw (zblizone wspdlczynniki zatamania swiatla) | przenika
przez preparat bez oddziatywan optycznych na granicy faz. Wykorzystany w tym przypadku
bromek potasu dziata podobnie jak olejek immersyjny stosowany w obserwacjl preparatow
w mikroskopil optycznej. lodc promientowania, ktdre dochodzi do detektora po
oddziatywaniu absorpcyjnym jest na tyle duia, e pozwala na wykonanie precyzyjnych
pomiaréw spektroskopowych widkien welny. W przypadku innych materiatéw lub widkien
moina stosowaé halogenki metali lub ich mieszaniny, ktérych wspodlczynnik zafarmania
swiatta bedzie zblitony do badane} prébki. Metoda wykonywania widm dla odcinkow
widkien welny zaprasowanych w pastylkach halogenkdow cechuje sle  @naczng
powtarzalnoscig wynikdw. W celu zobrazowania w jaki sposob struktura nadczgsteczkowa
wiokien odzwierciedla sie w ksztalcie widma w zakresie dredniej podczerwieni
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z zastosowaniem opracowane] przeze mnie metodyki badan oraz standardowej, weine
paddatem obrébce w wodzle demineralizowane] w czasie kilku dni. Po wyjeciu wigkien i ich
wysuszeniu wykonatem widmo za pomocy moje] metody, na ktdrym pojawity sie bardzo
silne pasma absorpcyjne sugerujgce powstanie we wicknach zupelnie odmiennego zwigzku
chemicznego w stosunku do wyjsciowe] prébki kontrolnej. Badanie rentgenowskie probek
przed | po obrobce w wodzie potwierdzily znaczne zmiany w strukturze nadczgsteczkowe]
w kierunku wzrostu stopnia uporzgdkowania keratyny we wloknach po obrébee. Nastepnie
oble pastylki 2 zaprasowanymi odcinkam| widkien kolejno utartem w rotometrze w tych
samych warunkach i sprasowalem ponownie. Widma obu prébek po ucieraniu sg praktycznie
identyczne | calkowicie odmienne od wyjsciowych widm uzyskanych dla widkien wetny
w postacl odcinkdw zaprasowanych w pyle KBr. Ucieranie preparatow w celu uzyskania
Ldobrego” widma posladajacego ostre dobrze rozdzielone pasma musi sie wiec wigzac ze
swiadomodcia, ie istotnie ingerujemy w strukture preparatu. Uwazam, ze widma probek,
twlaszcza polimerdw | widkien, powinno wykonywac sig przed | po ich rozdrobnieniu
w halogenkach metali. Wéwczas poszerzamy istotnie wiedze na temat materialu widkna
wyodrebniajac strukture chemiczng od wplywu na nig budowy nadczasteczkowel,
Potwierdzeniemn tych obserwacji s3 badania wykonane dla probek bawelny | widkien
wiskozowych. Widma wykonane na odcinkach wiékien zaprasowanych w pyle bromku
potasu roinig sie miedzy sobg w sposob zasadniczy. Odpowlednio intensywne utarcle obu
pastylek w rotometrze porwala uzyskad 2 obu preparatdow nieomal identyczne widma.
Uzyskujemy wiec prostg informacje, ze budowa chemiczna obu widkien jest podobna
natomiast oba réénig sle budowy nadczasteczkowq, co mnajduje potwierdzenie w ogolne]
wiedzry o obu widknach.

Ucieranie probek widkien w celu zniwelowania wphwu struktury nadczastecrkowe)
powinno sie prowadzi¢ dobierajgc halogenek o odpowiednio wysokie] w porownaniu do
wilokna energli slecl krystaliczne] oraz czas uclerania, po ktérym nie obserwuje sie jui
istotnych zmian w ksztalcie widma.

Zawartosé wilgoci we widknach jest jednym z istotnych parametrow, ktéry warunkuje
wiadciwodcl mechaniczne | ulytkowe. Oznaczanie wilgotnoscl wiokien jest wiec jednym
z istotnych elementdw ich badan. Oznaczanie wilgoci we widknach | materiatach
wioknetwaorczych jest prowadzone z reguly metodami wagowymi polegajgcymi na wateniu
prébek przed i po ich suszeniu do stale] masy. Jednakie catkowite usunigcie wody ze
struktury wewnetrzne] widklen, a zwlaszcza tej, ktdra jest zwigzana z polarnymi
ugrupowaniami tworzywa jest z trudne i moze powodowat rownolegly rozktad termiczny,
ktdry wplywa na wynik oznaczenia. Ponadto obserwacja iloscl wody zwigzanej w okreslonych
temperaturach z widknem moie dawad podrednie informacje o strukturze nadczasteczkowe;
wiokien oraz o wigzaniach wodorowych stanowigoych niejednokrotnie o spdjnotcl tworzywa.
Wphyw wigzan wodorowych na ksztalt pasm absorpcyjnych moina obserwowac w rainych
zakresach widma w drednie] podczerwieni oraz dla réinych oscylatorow w polarnych
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ugrupowaniach chemicznych zawierajacych atomy wodoru. Jednakie najsilniejszy wplyw
wiazan wodorowych na ksztaft widma obserwuje si w zakresie drgan rozciggajacych
ugrupowar =OH | =NH. W tym zakresie liczb falowych rozciagajacym sie od okoto 4000cm™
do 3000cm™” wystepuje bardzo silne pasmo absorpcji wody w stanie ciekfym. Widkna
w warunkach normalnych, zwlaszcza naturalne, maja wilgotnosd siggajgca kilkunastu
procent. Wphow rawartoscl wody w sposob istotny uniemotliwia wiec obserwacje wplywu
wigzan wodorowych na czestotliwoscl oscylatordw. Moiliwosé pomiaru ilosci wody zawartej
we widknle bez naruszania jego stanu termodynamicznego pozwolifaby na wydzielenie
| odjecie z widma wiokna wilgotnego pasm charakterystycznych dla wody | tym samym
uzryskaé moiliwosé bezposrednie] obserwacji wplywu wigzan wodorowych na czestotliwosci
ocscylatordw ugrupowan polarnych.

Badania w podczerwieni wykonywane s3 2z reguly w standardowym zakresie
pomiarowym 4000-400cm”. Ten zakres pomiarowy jest najlepiej | najszerzej opisywany
w literaturze | tablicach czestotliwodci charakterystycznych dia poszczegdinych ugrupowarn
chemicznych. Poszerzanie tego zakresu pomiarowego jest rzadko stosowane.

W zakresie pomiarowym 4000-400cm ™ pasma absorpcji promieniowania priez wode
nakiadajg sie z pasmami charakterystycznymi dla budowy chemicznej typowych polimerow
widknotwérczych., Rozdzielenie pasm pochodzacych wylacznie od wody w tym zakresie
spektralnym jest wiec praktycznie niemoiliwe. W celu identyfikacji innych pasm
charakterystycznych dla wody rozpoczatem przeszukiwanie zakresow pomiarowych, na ktore
pozwalajg moiliwoscl techniczne aparatury. W zakresie powyie| 4000cm ™ znajduja sie slabe,
szerokie pasma absorpcyjne charakterystycane dla wody w stanie ciektym posiadajgce
maksimum przy okolo 5150cm™ oraz 6900cm ™.

Widmo wody wykonalem dla jej warstewki umieszczone] pomiedzy silnie zacisnietymi
krysztatkami wykonanymi z jodobromku talu. Warstewka wody znajdujgca sie pomigdzy nimi
w uchwycie pomiarowym pozwolita na zarejestrowanie jej intensywnego widma. Niestety
z powodu bardzo cienkie] warstwy wody pomiedzy szkietkami nie bylo moiliwe skorelowanie
widma pod wzgledem ilosciowym.

Jedng z zalet zakresu pomiarowego powyie| liczb falowych przyjetych dia sredniej
podczerwieni jest to, ie w tym obszarze bardzo niskg absorpcjg charakteryzuje sie szklo
sodowe. Umoiliwia to wykonywanie badan spektroskopowych z wykorzystaniem wody bez
stosowania krysztatéw 2z jodobromku talu |jub chlorku srebra. Promieniowanie
elektromagnetyczne dla liczh falowych powyie| 4000cm jest rawniei bardzie] przenikiiwe
w stosunku do materialow organicznych i znacznie stabie| ulega oddzialywaniom optycznym.
Efekty absorpcjl promieniowania elektromagnetycznego przez oscylatory ugrupowar
chemicznych w zakresie bliskie] podczerwieni 53 kilkadziesigt a nawet kilkaset razy mnlejsze
w stosunku do absorpcji tych samych oscylatordow w srednie] podczerwieni. Jest to zwigzane
t oddziatywaniami fotondw 2 wyiszymi harmonicznymi drgan podstawowych oscylatorow
ugrupowari chemicenych. Wiasciwosci oddziatywania promieniowania w  bliskiej
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podczerwieni z widknami oraz Intensywnosc absorpcjl poxwalaly na bezposrednie
umieszczanie w wigzce pomiarowej spektrofotometru widkien oraz bezposrednia rejestracje
widm. Metoda rejestracii widm widkien w zakresie 10500+5500cm’ daje dodatkowa
modliwoséf w postaci zapisania tla w parametrach eksperymentu | wykorzystywania go
w kolejnych pomiarach. Ze wzgledu na znikomy wplyw atmosfery w tym zakresie
promieniowania na ksztalt widm, w tym w szczegélnoscl pary wodne|, moiliwe jest
jednorazawe zarejestrowanie widma tla przyjmujgc bardzo duig liczbe skandw dochodzgcy
do kilkudziesieclu tysiecy. Tak przygotowane tlo charakteryzujace sig niskim poziomem
szumow, moze byé wykorzystywane w kolejnych pomiarach przez dlugl czas do momentu
utraty stabilnosci fradia promieniowania podczerwonego.

Dla tworzywa widkien bawelny, welny, wiskozy, poliamidu i wielu innych pasmo
z maksimum przy okoto 5150cm™ charakterystyczne dia wody w stanie cieklym nie naktada
sie na pasma charakterystyczne dla ich tworzywa. Bardzo dobre wyniki dalo rownied
skorelowanie przeze mnie metody wagowe] i spektrofotometrycznej oznaczania wody we
widknach na podstawie intensywnoscl lub powlerzchnl pasma przy 5150cm™. Przy
ratozonych warunkach eksperymentu wspdlczynnik dopasowania prostej korelacjl wyniost
powyie] 095,

Wyniki badan opracowang przeze mnie metody spektrofotometryczng wilgotnosci
widklen mlerzone] w warunkach otoczenla bez koniecznodel ich ogrzewania przedstawitem
w publikacji B1. Odjecie widma wody proporcjonalne do intensywnosicl lub powierzchni
pasma 5150¢cm ™ pozwala na bezposrednia obserwacje zmian w ksztalcie pasm oscylatorow
polarnych wywolanych zmianami strukturalnymi lub wplywem wigzad wodorowych.
Wykonywanie widm w wigzce promieniowania z zakresu-bliskie] | srednie] podczerwieni
widakien, poprzez ich bezposrednie umieszczenie w termostatowane| komorze pomiarowej,
pozwala sledzié zaleinosici sorpcji | desorpeji wody przez ich material w zaleznosdcl od zmian
temperatury. Jednoczednie w metodzie te] moiliwa jest bezposrednia obserwacja wphywu
wigzan wodorowych na oddzialywania miedzyczasteczkowe, nie zakldcone wplywem
absorpcji promieniowania poprzez zawartg w nich wode.

Obserwacje specyfiki oddzialywania promieniowania elektromagnetycznego
7 tworzywem widkien przy wyiszych liczbach falowych w zakresie bliskie] podczerwieni
zainspirowaly mnie do poszukiwania moiliwosci rejestraci charakterystycznych widm
widkien umieszczanych bezposrednio w wigzce pomiarowej]. W tym celu dokonalem zmian
w konfiguracji optyczne] spektrofotometru, Wyniki prac eksperymentalnych w tym obszarze
przedstawitem w publikacji E2.

W celu rejestracji widm Ramana spektrofotometr ,Magna IR-860" zostal wyposaiony
w dzielnik wigzki z fluorku wapnia (CaF;) oraz detektor ,Indowo-Galowo-Arsenowy”
(InGaAs). Dla lasera o diugosci fali 1064nm {co odpowiada liczhie falowaej Biﬂacm'lj widma
przesuniecia ramanowsklego rejestruje sie z wykorzystaniem detektora InGaAs w zakresie
promieniowania od okoto 10500cm” do okolo 5500em™. Aby wykorzystaé ten zakres
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pomiarowy do bezpodrednie] rejestracii widm wiokien zmienitem konfiguracje ukfadu
optycznego spekirofotometru. Detektor DTGS wykorzystywany do badan w zakresie srednigj
podererwieni zastgpitem detektorem InGaAs, dzielnik wigzki z bromku potasu zastgpitem
dzielnikiem wykonanym z fluorku wapnia, natomiast w miejsce Zrédia promieniowania IR
wstawitem iarowke halogenowg o mocy 3W. Czulosc detektora InGaAs jest na tyle duia, aby
byt w stanle rejestrowaé bardzo stabe promieniowanie emitowane przez probki wzbudzone
laserem o mocy utamkdw wata. Swiatlo emitowane przez tardwke jest tysigee razy silnigjsze
i wielokrotnie przekracza mo#liwosci pomiarowe detektora nasycajac go, preez co traci on
motliwodci pomiarowe. Aby dostosowal nateienie wigzki pomiarowej do moiliwosci
detekcji detektora InGaAs zastosowalem w komorze pomiarowe] spektrofotometru
przesione z plytek metalowych pokrytych sadza. Odbicie wigzki pomiarowej od powierzchni
plytek ustawianych pod zmiennym katem powoduje jej oslabienie. Koniecznost thumienia
wigzki pomiarowej poprzez wielokrotne odbicie od pokrytych sadzg phytek powoduje, e nie
jest moiliwe rejestrowanie widm w stalym strumieniu fotondw stabilne] wigzki. Dlatego nie
jest motliwe wykonywanie bezposrednich pomiardw ilodciowych opierajacych sie na
proporcjonalnedci intensywnodci pasm absorpeyjnych w stosunku do iloscl oscylatorow
w wigzce pomiarowej. Stabe oddziatywanie absorpcyjne promieniowania w zakresie bliskiej
podczerwienl z wyiszymi harmonicznymi oscylatorow oraz znikome efekty oddzialywan
optycznych wigzki pomiarowej z tworzywem organicznym pozwolito na zastosowanie
w komorze pomiarowej poziomych tulejek metalowych o réinej srednicy na probki wiokien
w postaci luinych klebkow. Praby polegajgce na rejestracji widm dia prébek roinigcych sig
iloscig | uktadem przestrzennym widkien w tulejce nie wplywat w zaden sposob na ich cechy
jakodciowe. Natomiast masa widkien, ktdra nalezato umiescic w wigzce pomiarowe| byla od
kilkuset do kilku tysigcy razy wigksza nit w przypadku rejestracji widm w zakresie sredniej
podczerwieni. Pomiary widm transmisyjnych FTNIR w tej metodzie moina rejestrowad dla
probek widkien o masie od kilku dzieslatych grama do jednego grama. Natomiast kaidy
pomiar widma metody z wykorzystaniem opracowanej przeze mnie konfiguracji optycznej
twigzany jest z odpowiednim wyttumieniem energii wigzki pomiarowej, ktéra po przejiciu
przez probke, byla w zakresie czutosci pomiarowe] detektora InGaAs. Widma FTNIR wiokien
w tym zakresle pomiarowym charakteryzujg sie niewielkg lloscia dosc szerokich pasm
absorpeyjnych, jednakie o wystarczajgco charakterystycznym ksztalcie, ktdry pozwala na
doktadng analize jakosciowa tworzywa wiokien.

Uzyskane przeze mnie moiliwodcl pomiarowe w nowej konfiguracji spektrofotometry
okazaly sie przydatne do analizy jakodciowe] sktadu materlaléw tekstylnych w trakcie
wykonywanych ekspertyz do urzedu celnego | badan zlecanych i prezemystu.

Oznaczenie skfadu ilodéciowego widkien w wyrobach tekstylnych za pomocy
standardowych, znormalizowanych metod, wiate sie z pracochfonng analiza jakosciowg oraz
chemicznym, selektywnym rozpuszczaniu poszczegolnych skladnikow. Czas analizy | jej
wynik, w zaleinoéci od badanych wyrobow, moie dochodzic nawet do kilkunastu godzin
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| byt obarczonym znacznymi bledami. Dodatkowo aby wykonac taka analize konieczne jest
zniszczenie czescl wyrobu,

W wyniku wielu prob i eksperymentow zaocbserwowalem, ze skiad mieszanek wickien
i ich uktad przestrzenny w wigzce pomiarowe| nie wptywa istotnie na jakosc widm | moiliwe
jest ich rejestrowanie bezpoSrednio ¢ plaskiego wyrobu widkienniczego umieszcionego
w wiagzce promieniowania w otwarte] komorze pomiarowe], Wyrob odrielowy w trakcie
pomiaru nie ulega najmniejszemu uszkodzeniu 1 moZemy go nadal uiytkowaé, co ma
szczegolne znaczenie w analizie sktadu surowcowego konfekcji przekazanej do analizy
w ramach reklamacji.

Widma w bliskiej podczerwieni s3 zblizone swoim ksztaltem do widm w zakresie
widzialnym. Pasma sq 7 reguty szerokie ze stabo zaznaczonym maksimum, a w widmach
mieszanek wiele 7 nich naktada sie na siebie tworzac pasma bez charakterystycznych
maksiméw. Dobdr parametrow pomiarowych powinien wiec zapewnial wierne
odwiorowanie charakterystyki absorpcji badanej probki. W tym celu naleiy zoptymalizowac
przede wszystkim rozdzielczosc i liczbe skandw w taki sposdb, aby najkrdtsezy czas pomiaru
dawat wiarygodne wyniki. Zastosowanle typowej dla cial stalych w zakresie Srednief
podezerwienl rozdzielezoécl powoduje znaczne ograniczenie otwarcia szczeliny przy irodle
promieniowania, co w sposdh istotny obniia energie wigzki dla pojedynczego punktu
pomiarowego i wphywa na wzrost stosunku poziomu szumu do sygnatu. Wielogodzinne
pomiary wykonywane dla roinych wiokiem w zmiennych parametrach pomiarowych
wykazaly, fe optymalna rozdzielczosé spektrofotometru w tym zakresie pomiarowym wynosi
16cm”. Dobre spektrofotometry UV-Vis majq rozdzielczoéci rzgdu 2nm. Pordwnujac ta
wielkos¢ do rozdzielczodcl, ktorg przyjglem w badaniach FTNIR w zakresie 10500+5500cm™
to zmienia sie ona od okoto 1.4nm dla wyiszych liczb falowych do 5,3nm dla nizszych liczb
falowych. Moina wiec zaloiyé, ie dla widm o podobnym charakterze do widm w Swietle
widzialnym jest to wiasciwa roedzielczosd. Widma wykonywane 2 wiekszymi
rozdzielczosciami nie ujawnialy dodatkowych sygnalow absorpoyjnych pochodzacych od
materiatu prabki. Liczba skanéw w granicach 250 pozwala na zarejestrowanie widm, ktorych
poziom szumow nie przekracza 0,1% intensywnaosci pasm. Problemy analityczne w badaniach
FTNIR w opracowane] przeze mnie konfiguracii spektrofotometru mogy pojawic sie
w przypadku: dodatkéw do badanych materialow sadzy, bardzo intensywnych ciemnych
wybarwien, dodatkdw pigmentdw w rozdrobnieniu manometrycznym, ktére powodujg
rozpraszanie promieniowania NIR oraz pojawianie sie intensywnego tha.

Ze wigledu na koniecznosc silnego tlumienia wigzki pomiarowe| w nowej konfiguracji
optyczne] spektrofotometru nie ma modliwodcl wykonywanla bezposrednich analiz
itosciowych. Jednakie proporcjonalne efekty llosciowe pochianiania promieniowania przez
poszczegdlne widkna powinny byé wzajemnie zachowane. Zakladajac te zaloienia,
w badaniach ilodciowych skladu mieszanek, postanowitem wykorzystad jedynie ksztatt widm
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catkowicie normalizujgc przebiegi linii absorpcji do zakresu 0+1A, co w sposob prosty
zapewnia oprogramowanie.

Korzystajac z wiasciwodc promieniowania NIR w stosunku do widkien, dia ktérego
oddziatywania optyczne wigzki pomiarowe] nie wplywajg w sposob istotny na ksztalt widm,
wykonatem biblioteke widm wzorcdw widkien, a nastgpnie symulacje numeryczne widm
raznych skladdw mieszanek wiokienniczych. Analizujge zaleinodci absorpeji promieniowania
NIR w kilku wzorcowych prabkach mieszanek przez poszczegdlne widkna oraz ckreslenie
zaleinosci skladu mieszankl od efektdw absorpcji promieniowania widocznych jako zmiana
ksztattu poszczegolnych charakterystycznych pasm opracowatem sposob numerycznego
generowania widm dla dowolnych skiadéw wybranej mieszanki. Generowanie numeryczne
symulacji widm mieszanek moie uwzgledniad dwa lub wigcej skiadnikéw widkienniczych
w dowolnych proporcjach. Pordwnanie zarejestrowanego widma dla wyrobu tekstyinego
z bazg danych pozwala na okreslenie sktadu zarowno jakosciowego jak i ilosciowego wiokien.
Opracowane przeze mnie metoda analityczna opisana w publikacji E2 pozwolita na znaczne
skracenie czasu wykonywanych analiz bez uszkadzania wyrobdw.

Trudnym problemem analitycznym jest okreslenie skiadu surowcowego wyrobow
tekstylnych zawierajgcych w swym skladzie wiokna bawelny | z celulozy regenerowanej
(witkozy). Metoda oznaczania skfadu tych widkien ckreslona w ,Polskiej Normie PN-93/
P-04847/05" polega na selektywnym rozpusizczaniu skladnikow w mieszaninie kwasu
mrowkowego | chlorku omku. Metoda ta jest czasochtonna | dosd skomplikowana, a jej
wynik zaleiny od wielu czynnikdw analitycznych, a wyniki oznaczen charakteryzujg sie
znacznymi rozreutami.

Maijac na celu przyspieszenie | zwiekszenie dokladnodcl oznaczenia skiadu mieszanek
bawetna/wiskoza opracowatem nowy sposob analizy ilosclowe| uwzgledniajacy pomiary
spektroskopowe FTNIR, ktory mogitby zastapic dotychczasows metode. Wyniki badan
opisatem w publikacji B2.

W celu opracowania metody oznaczanla skiadu ilodclowego mieszanek
bawetna/wiskoza wykorzystatern widma FTNIR, wykonane za pomocg nowej konfiguracji
optycine] spektrofotometru ,Magna-IR 860", dla pleciu mieszanek wzorcowych o znanym
sktadzie. W trakcie analizy widm waorcowych rauwanytermn, e jedna 2 metod wyznaczania
skiadu procentowego wiokien moie by pomiar polozenia maksimum pasma polotonego
pomiedzy 6778cm”  (charakterystycznego dila  widkien wiskozy) do 6691cm”
[charakterystycznego dla widkien bawelny). Réinica polozen tego pasma zwiazana jest ze
zréinicowaniem oscylacji ugrupowan —0OH w oznaczanych wioknach pomigdzy baweling
i wiskozg. W bawelnie sa one bardziej ,uwikiane"” w migdzyczasteczkowe oddzialywania
wodorowe w stosunku do wiskozy | dlatego poloione s3 pray nizszych czestotiiwosciach
rezonansowych (licebach - falowych) i jednoczesnie prayjmujg trzy rozne poloienia zaleine od
grupy —OH w piericieniu glikozydowym. W przypadku wiskozy struktura nadczgsteczkowa
jest znacznie mniej uporzgdkowana. Miedzyczasteczkowe wigzania wodorowe wystepuja
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rzadzie| | o mnigjsze] energii | co powoduje, ie oscylatory O-H ugrupowan hydroksylowych
drgaja z wieksza czestotliwoscia.

Okazalo sie, te polotenie maksimum pasma pomiedzy 6778cm™ a 6691cm™ jest
liniowa zaleinodcig sktadu mieszaniny bawelna-wiskoza. Wspdlczynnik korelac]i R
w przypadku zaproponowanej konfiguracji spektrofotometru i czasu rejestracji widm wyniost
0,984. Sposab ten pozwala oslagngd dobre rezultaty analityczne.

W czasie badania widm mieszanek wzorcowych w zakresle bliskiej podczerwieni dla
widkien bawetny | wiskozy okazalo sig, e proporcje pasm poszczegdinych skiadnikow
odbiegaja od zaleinodci liniowe]. Nie moina wiec zakladal proporcjonalnosel efektéw
absorpcji | zwykle] addytywnodci widm. Rownanle wyznacione na podstawie
eksperymentalnie dobranych wspéfczynnikdw spektroskopowych proporcjonainosci pasm
dla poszczegblnych mieszanek wskazuje, e punkty wyrainie odbiegaja od linll proste,
a zaleznos ta jest lepiej opisana rownaniem kwadratowym. Moina przypuszczad, e efekt
ten jest zwigzany z przystanianiem wigzki pomiarowej przez rosngcy ilosc jednego ze
skladnikow. Zjawisko to jest prawdopodobnie niezauwaiane w czasie wykonywania wzorcow
analitycznych mieszanin w metodach spektroskopowych do analiz porownawcrych.

Drugi sposdb zaproponowang przeze mnie do analizy ilosciowe], czyli porownanie
widma mieszaniny bawetna/wiskoza z symulacjami widm mieszanek wygenerowanych na
podstawie widm wzorcow pozwala na ustalenie skladu z dokltadnadcig ponizej 2% bledu.

W publikacji B3 opisano wykorzystanie opracowanego przez dr ini. Malgorzate
Rabie] ,sztucznego systemu immunologicznege” do przeszukiwania baz danych widm
materialdow polimerowych w postaci widkien. Molim udzialem w publikacji bylo wykonanie
testowe] bazy danych w postaci widm ocdpowiednio dobranych probek wraz z symulacjami
widm mieszanin wykonanych na podstawie wiorcow.

Zdolnost detektordw do pomiaru sygnalu maleje przy  krancach zakresy
pomiarowego | zanika catkowicie przy jego przekroczeniu, Informacja o probce zawarta
w widmach powinna zawierad jak najmnie] zaktécen pomiarowych. Wytypowany zakres
pomiarowy analizy cyfrowe| przewidziany do obrobki komputerowe| dla nowej konfigurac]i
optyczne| spektrofotometru to przedzial od 9500-5800cm”, rozdzielczosé 16cm™
a optymaina liczba skanow 250.

Wykonanie przeze mnie widm FTNIR materialow polimerowych | wiokien polegato
gtéwnie na tym, aby testowane widma oprécz informacji o materiale zawieraly spotykane we
wezedniejszych moich analizach | badanlach moiliwe zaklécenia optyczne | deformacje
przebiegu tha wymikajace z postaci | modyfikacji probek. Tak przyvgotowana baza danych
pozwolita na zoptymalizowanie funkcjonowania numerycznej analizy bazy danych widm
FTMIR. Zastosowanie prze: dr iné Malgorzate Rabiej LSZtucznego  systemu
immunologicznego” do analizy widm materialéw polimerowych pozwolito na prawidlowe
wyszukiwanie | pordwnywanie widm odpowiadajgcych im wrorcow bez wigledu na
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pojawiajgce sie deformacje ksztattu widm wynikajacych np. z oddziatywan optycznych lub
intensywnych wybarwien.

W badaniach realizowanych w naszym instytucie pod kierunkiem dr ini. Doroty Binias
dotyczacych formowania wiokien z dibutyrylochityny oraz ich obrdbce alkalicznej w celu
uzyskania widkien z chityny regenerowane] zajmowatem sig wykonaniem, opisem
i interpretacjq badan spektroskopowych. W publikacji B4 | E3 zostaly zawarte wyniki tych
badar. Zasadniczym celem badan spektroskopowych byla dokladna analiza 2z2mian
w strukturze czasteczkowe] | nadczasteczkowe] widkien w procesach obrobki chemiczne|.
Kierujac sie weczesniejszymi doswiadczeniami do analizy struktury wiokien wybralem metode
transmisyjng dia odcinkéw widkien zaprasowanych w pastylkach. Jako substancje otaczajacy
widkna w pastylce i petnigcy role cieczy immersyjne] wybratem chlorek sodu w postaci
pylistej. Wspalczynniki zalamania swiatla widkien i NaCl s3 do siebie zblizone, co umoiliwia
redukcje efektow optycznych na granicy faz pastylka/widkna. Widkna pocigte na odcinki
okoto 3-5mm mieszatem z pylem NaCl oraz zaprasowywatem w najniiszym cisnieniu
zapewniajgcym trwalosc mechaniczng pastylki wynoszacym okoto 200MPa. W celu skupienia
wigzki pomiarowej na preparacie zastosowalem zwierciadlany kolimator, ktdry pozwala na
16-krotne jej zogniskowanie. Dodatkowy zaletg kolimatora wigzki jest moiliwosc kierowania
w strone detektora czedci promieniowania rozproszonego przez preparat, co zwieksza sygnal
pomiarowy. Widm FTIR uzyskiwanych z widkien zawleszonych w pastylee nle moina
pordwnywac ilosciowo w sposob bezposredni, poniewai ilosé substancji przenikanej priez
nieréwnomierng w polu przekroju wigzke jest niemoiliwa do ustalenia. Majac na uwadze te
problemy, kazde widmo w badanych seriach byle normalizowane przeze mnie w stosunku do
wylypowanego wiorca wewnetrznego. Jako wzorce wewnetrzne wybleram na ogdt pasma
oscylatorow, ktarych stezenie nie powinno ulegac wahaniom w trakcie obrobek chemicznych
a same pasma 53 dobrze wydzielone w widmie. Przeliczenie intensywnosci widm w stosunku
do tych pasm pozwala na wigledne pordwnanie llosciowe zachodzacych procesdw
| znajduje potwierdzenie w innych badaniach ilosciowych. W przypadky widm FTIR widkien
z dibutyrylochityny byto nim pasmo Amid Il

Zastosowana przeze mnie metodyka badan pozwolita na analize zmian zachodzacych
w strukturze czasteczkowej | nadczasteczkowych w czasie obrébki chemiczne], Ograniczenie
ingerencji mechanicznej w strukture wiokien zachowal w nich, charakterystycine dla
katdego etapu procesu chemicznego, oddziatywania migdzyczasteczkowe wplywajgce na
ksztaft pasm oscylatordw polarnych blorgoych udzial w wigzaniach wodorowych. Poza
oczywistymi zmianami wynikajgcymi z ubytku ugrupowan estrowych, a w zwigzku z tym
zawartych w tych grupach oscylatoréw C=0 oraz znacznej ilosci oscylatordow ugrupowan
—CH;- oraz =CH; wchodzacych w sklad fragmentu alifatycznego kwasu maslowego, na
szczegolng uwage zastugiwato zachowanie sie oscylatora C=0 w ugrupowaniu amidowym.
W trakcie odrywania sie reszt kwasu maslowego w postaci soli potasowe] intensywnosc
pasma Amlid | maleje pomimao, ie ugrupowania amidowe nie ulegaja deacetylacji. Pasmo to
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tracl swojg ,ostrosc” | przesuwa sig w kierunku nizszych liczb falowych. W koficowym etapie
obrobki alkaliczne] w danej serii prob jego wierzcholek staje sie nieomal ptaski. W nizszych
temperaturach obrobki wierzchotek pasma Amid | w koncowym etapie obrobki jest bardzlef
plaski nit w przypadku obrobki w wyiszych temperaturach. Natomiast w Zadnym
1 przypadkow nie zostal osiggniety ksztalt pasma obserwowanych w widmie chityny
wyisciowej, w ktorej pasmo Amid | rozdwaja sie w charakterystyczny sposdéb na dwa
oddzielne wierzcholki o te] same] intensywnodci. Struktura nadczgsteczkowsg wiokien
w trakcie obrabki chemiczne] byla rdwnolegle badana metodami rentgenowskimi | wszysthkie
uzyskane wilokna z chityny regenerowane] charakteryzowaly sie mniejszym stopniem
uporzgdkowania. Na podstawie zachowania sig pasm oscylatordw na poszczegoinych
etapach obrobki alkalicznej dibutyrylochityny, wnloskowatem, ie odrywajgce sig
statystycznie reszty kwasu mastowego umozliwiajg lokalne, priypadkowe odtwarzanie sie
miedzyczasteczkowych wigzan wodorowych, W efekcie wywoluje to zjawisko przesuwania
sie pasm absorpcji zwigzanych & oscylatorami C=0 w ugrupowaniach amidowych, w kierunku
nizszych liczb falowych. Lokalny wplyw wigzan wodorowych ,rozmazuje” wigc wierzchotek
pasma Amid |. Gdyby wszystkie oscylatory C=0 ugrupowania amidowego utworzyly wigzania
wodorowe z s3siadujgeymi czasteczkami, wowezas pasmo Amid | w catosci przesuneto by sig
w kierunku niiszych liczb falowych tworzae pasmo o ,ostrym” maksimum przy nizszych
liczbach falowych. Rozmycie tego pasma we wildknach z chityny regenerowane] swiadcey
o powstaniu struktur o rogZnym stopniu uporzgdkowania w ktorych oscylator C=0 jest
rwigzany ¢ réing energig z sasiednimi czasteczkami. Analiza zjawiska znajduje potwierdzenie
w badaniach rentgenowskich. Charakterystyczne rozwarstwienie pasma Amid | w chitynie
wyjsciowe] nie byto opisywane wezesnie] w badaniach spektroskopowych,

Uzupetniajaca techniky pomiarows do badan absorpcji promieniowania w zakresie
irednie] podezerwieni |est analiza emisjl promieniowania w spektroskopli ramanowskiej.
Widma ramanowskie uzyskiwane w krotkim czasie przy stosunkowo wysokich energiach
wzbudzajace] wiazki laserowe] byly silnie zréinicowane dla tej samej probki widkien. Silne
ogniskowanie | polaryzacja wiazki wzbudzajace] powodowala, e na widmie widoczne byly
efekty silnie rozgrzanych, lokalnie zorientowanych wiokien, w ktdrych efekty byty zaleine od
wzajemnego poloienia plaszczyzny drgan pola elektrycznego oscylatorow oraz plaszczyzny
polaryzacji wigzki laserowej. Po zastosowaniu specjalnych warunkow pomiarowych widm
ramanowskich udato sig zaobserwowad bardzo interesujgce wyniki badan. Zastosowana
przeze mnie zmiana ogniskowania wigzki na wieksze] powlerzchni prébki spowodowalta
rnacznie mniejsze wrhudzenia preparatu | lokalnego nagrzewania sie wilokien lecz
jednoczednie uzyskalem izotropizacje ich polodenia przestrzennego w polu  wigzki
wzbudzajacej. Wykonane przeze mnie badania przesunigcia ramanowskiego w sposob
precyzyiny ujawnity zachowanie sie pasm oscylatorow bedace wynikiem obrobki chemicznej.
Badania ramanowskie okazaty sie szczegdinie przydatne dla analizy zachowania sig fancucha
polimeru w czasie obrobki chemicznej DBC, w tym charakterystycznych wigzan
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glikozydowych warunkujacych stopnienn polimeryzacil Jak rdwniel pasm amidowych
bioracych udzial w wigzaniach wodorowych. Badania te potwierdzity charakterystyczne
tmiany wstrukturze czgsteczkowej | nadczasteczkowe] polimeru po czasie 30 minut
deestryfikacji w temperaturze 20°C w 5% KOH. W celu dokladne| analizy proporcji pasm
emisjl promieniowania NIR przez poszczegolne oscylatory konieczny byl rozkiad widm na
poszczegdlne pasma skladowe. Rozklad widm na pasma skladowe pochodzace od
opscylatordw ugrupowan symetrycznych jest w znacznym stopniu zaleiny od doboru
parametréw matematycznych. lednakie programy sluzace do tego celu w niewielkim
stopniu uwzglednialg asymetrie pasm. Pasma rejestrowane z rozdzielczoscia dcm™? stanowia
obwiednie przej¢ kwantowych | s3 prayblizeniem standw rzeczywistych. Dlatego bardzo
watna role w doborze parametrow rozkiadu widm jest uwzglednienie i przyjecie wzorcow
wewnetrznych, Przyjecie dla tych pasm okredlonych parametrow rozkladu powinno byc
niezmienne we wszystkich seriach probek. Po analizie widm i szczegdine] obserwac]i
zachowania sie okreslonych pasm w czasie procesu deestryfikacji przyjglem, te pasmami
tymi powinny byl symetryczne ugrupowania C-0-C wystepujgce w maostkach eterowych
pomiedzy pierscieniami oraz ugrupowanie C-0-C heterocykliczne w  plersdcieniu
glikazydowym. Odniesienie proporcji pozostatych pasm w stosunku do wybranych ,wiorcow
wewnetrznych” porwolite mi na dokiadng analize pozostatych fragmentow crgsteczki
polimery w procesie deestryfikacli. W procesie regeneracji chityny znaczna czesct
oscylatordow C=0 w ugrupowaniu amidowym pozostaje nlezwigzana oddziatywaniami
wodorowymi lub tworzy je bardzo stabe. Dla chityny regenerowane| oscylator ten priy
polozeniu maksimum okolo 1659cm’ jest blisko dwukrotnie intensywniejszy niz dla
oscylatordw C=0 zwigzanych wigzaniem wodorowym | wystepujacym przy poloieniu okoto
1626cm ™. W przypadku chityny wyjiciowe] motemy zaobserwowad dwa nieomal jednakowe
pasma oscylatorow C=0 przy poltozeniu 1659cm™ oraz przy pofoieniu 1623em™. Ten drugi
jest bardziej preesuniety w kierunku nizszych energli co moie Swiadczyé o wyiszym stopniu
uporzgdkowania przestrzennego chityny.

Badania spektroskopowe wykonane przeze mnle z zastosowaniem specjalnych metod
preparacyjnych oraz aparaturowych poxwolity na zaobserwowanie specyficane] struktury
nadczasteczkowe] chityny. W strukturze tej doktadnie polowa ugrupowan C=0 bierze udzial
w silnych oddziatywaniach miedzyczasteczkowych, natomiast reszta jest od nich wolna. Taka
struktura ma zapewne szczegolne znaczenie jezell chodzi o biozgodnosc tego polimeru jak
rowniet moiliwosé oddziatywania z innymi substancjami chemicznymi w tym biatkiem.
Uwzglednienie tych wnioskdw pozwolito na zaprojektowanie struktury chityny opisane]
w publikacji E3.

Badanie zmian w strukturze nadczagsteczkowe| polimerdow widknotwarczych za
pomocg metod spektroskopowych zostalo wykorzystane w trakcle badan, pod kierunkiem
dr hab. Crestawa Slusarczyka, widkien z poliamidué modyfikowanych dodatkiem
montmorylonitu w flodci 1%; 2% 1 5% | formowanych w tych samych warunkach




Wiodzimierz Binlag  Autoreferot

technologicznych. Wyniki badan zostaly przedstawione w publikacji B5. W badaniach
zastosowano metode mieszania odcinkéw widkien z pytem NaCl | zaprasowywania w praini
pod cifnieniem okolo 200MPa. Do badan zmilan w strukturze widkien wywolanych
dodatkiem montmorylonitu zastosowano kolimator wigzki, natomiast badania zmian
rozktadu dodatku montmorylonitu wykonano za pomocg mikroskopii FTIR dia widkien
zawieszonych w cienkich phytkach NaCl.

Roznice w  ksztalcie widm w  szczegdlnosci  dla  obszarow  absorpcji
charakterystycznych dla odmian krystalograficznych @ | y w tym konkretnym praypadku
nakladalg sie na efekty absorpeji promieniowania spowodowane dodatkiem modyfikatora.
Analiza serii  widm transmisyjnych porwala stwierdzié miany natelenia pasma
tharakterystycznego dla oscylatora 5i-0 montmorylonitu, ktore obejmuje zakres od okolo
1200+950cm™. Rotklad widm na skladowe pasma jest niemoiliwy, ze wezgledu na bardzo
niskie, bez wyrainie zaznacronego maksimum | pokrywajgce sie pasma pochodzace od
struktury nadczasteczkowej poliamidu oraz montmorylonitu. W zwigzku z niskim poziomem
szumdw w stosunku do sygnatu oraz praktycznie catkowitym wyeliminowaniu wplywu
efektdw optycanych na widma widkien zaproponowatem analizg zmian za pomoca ujemnej
drugiej pochodnej widm. Dobdr parametrow obliczania pochodnych nalely dopasowad do
zatoionej rozdzielczoscl. Zhyt maly zakres punktow pomiarowych spowoduje
wyeksponowanie szumdw aparaturowych, natomiast zbyt szeroki zdeformuje informacje
rawarty w przebiegu widma. Obliczenie ujemne] drugie] pochodnej widm, pozwolito
raobserwowal zmiany zachodzace w strukturze nadczasteczkowe] poliamidu 6 polegajace
na wzroscie intensywnodcl pasm odpowiadajacym odmianom o |y, Jak rowniei przesuniecie
maksimum pasma 5i-0 montmorylonitu w kierunku nizszych liczh falowych, co moze
podrednio Swiadcryé o silnych oddziatywaniach tego oscylatora z matryca polimeru.
Obserwacja tych zmian na podstawie rotnic w ksztalcie widm bylaby niemoiliwa
w przypadku standardowego przygotowania widkien do pomiarow spektrofotometrycznych.

Do analizy danych z serii widm prabek charakteryzujgcych sig okreslonymi zmiennymi
parametrami strukturalnymi moina wykorzystac metode korelacji dwuwymiarowe]. Jest to
metoda numeryczna zestawlajaca e sobg wzajemne rmiany funkcii w stosunku do
posrczegdlnych zmian lokalnych. Korelacja synchroniczna ujawnia zmiany w szeregu widm
dia poszczegdlnych pasm w taki sposdb, e jeieli wzrost danego pasma w okreslonym
miejscu widma jest skorelowany ze wzrostem innych pasm, wowczas pasma te skorelowane
poprzecenie beda mialy wartosci dodatnie. MNatomiast jezeli wzrost pasma w serii jest
skorelowany z obniieniem okreslonych pasm w innym fragmencie zakresu pomiarowego
widma, wowczas bedg one przyjmowaly wartodcl ujemne. Na wykresach 2D korelacji
synchroniczne] wyrainie widoczny jest wplyw dodatku montmorylonitu na pojawlenie sig
wzrosty pasm charakterystycznych dla form  krystalograficenyeh a 1 vy . Dodatek
montmorylonitu wplywa wiec na wzrost uporzadkowania struktury nadczasteczkowe
wioklen z PAG.
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Badania mikroskopowe FTIR wykonane za pomoca mikroskopu Continuum na
odcinkach widkien PAS modyflkowanych montmorylonitem prowadzitfem w celu analizy
rozktadu dodatku w przekroju widkna, Zaprasowanie widkienek w pastylce NaCl w znacznym
stopniu wyeliminowato, dla zakresu pomiarowego w sredniej podczerwieni, zatamanie
i dyfrakcje promieniowania na granicy optycznej widkno/NaCl. Wyeliminowanie zakidcen
optycinych porwala na uryskanie wiarygodne] informacii w efekcie skanowania widkien
w popreek asi. Jako tto w mikroskopowych badaniach transmisyjnych wybieram obszar dla
pastylki NaCl w poblizu skanowanego wildkna, Na linlowe] mapie spektralnej przekroju
witkna widoceny jest efekt gromadzenia sie montmorylonitu okoto 10um pod jego
powlerzchnig. Zajmuje on objetodt dla okolo 1/3 srednicy wewnetrznej widkna, a jego
rozklad wewngtrz nie jest réwnomierny. Prawdopodobnie wynika to z faktu, ze zestalajaca
sle od zewnatrz warstwa poliamidub przemieszcza do fazy cieklej dodatek montmarylonitu.
Montmorylonit nie stanowi prawdopodobnie zarodkow krystalizacji poniewaz w takim
przypadku rozmieszczony bylby we widknie w sposdb réwnomierny,

W publikacji B6 opisane jest zestawienie dwdch metod pomiarowych w odniesieniu
do moiliwosci obserwacji struktur nadczgsteczkowych na granicy fazy amorficenegj
| krystaficznej. Badania prowadzone pod kierunkiem dr hab. inZ. Stanistawa Rabieja
wykonane zostaly za pomocy dyfrakeji promientowania rentgenowskiego oraz przeze mnie
za pomocy spektroskopil FT-Raman. Zostaly przeprowadzone dla seril zsyntezowanych
prabek kopolimerdow o zrodnicowanej ilosci | sekwencjl grup bocznych. Policlefiny wuzyskane
w ten sposdb charakteryzujg sie zroinicowang moiliwoicia tworzenia obszarow
uporzadkowanych. Im bardzie] zrdénicowana budowa przestrzenna taricucha polimeru
i nieregularnos¢ poloienia grup bocznych, tym mniejsza jest zdolnodé do dopasowania sie
sgsiednich lafcuchow. Warunkuje to takie cechy polimeru jak temperatura topnienia,
gestodd czy ted parametry mechaniczne w tym twardosé.

Wykonanie badan ramanowskich wymagalo przede wszystkim doboru adpowiadnich
parametrow  aparaturowych, ktare nie beds ingerowaly w strukture nadcigsteczkows
prébek. Temperatury topnienia kopolimerdw miescily sie w zakresie 132°C do 60,5°C.
W tym priypadku nie moina bylo rejestrowad widm stosujac silne skupienie wiazki
|aserowe], ktore daje szybkie wyniki pomiaru, a widma charakteryzujg sie silnymi ostrymi
pasmaml emisyjnymi. Pomiary wykonywane przeze mnie na poszczegolnych probkach
wykazaly, te widma ramanowskie o stalych, powtarzalnych parametrach ksztattu moina
otrzymac ponize] pewnych energli wigzki laserowej, |ej zogniskowania | czasu pomiaru, ktory
jest parametrem dobieranym w zaleinoici od pozadane] jakosci widma. Przy tak przyjetych
zatozeniach, prébki o rozmiarach @2mm umiescitem w chiodzonych powietrzem tulejkach,
w taki sposob aby zapewni¢ maksymalny odbidr ciepta. Energie ogniskowanie wigzki
laserowe] | w taki sposdb, aby nie spowodowac nadmiernego nagrzewania sie wiokien, ktdre
mogloby spowodowad zmiany w strukturze nadczgsteczkowe]. Widmo rejestrowane w ciggu
24 godzin wykazywalo odpowiedni do badan stosunek sygnatu do szumu i rejestrowane dla




Wiodzimierz Binias  Autoreferot

tej same] probki rie rdinity sle w rozpatrywanym zakresie pomiarowym bardziej niz o 0,5%.
Tak wykonane widma dawaly podstawy aby s3dzic, e warunki badania nie wplynety na
parametry budowy nadczasteczkowej probki. Po wykonaniu widm dla serii probek
dokonatem rozikdadu widm na posiczegdine pasma skladowe zakfadajgc dla poszczegoinych
pasm stale parametry, w tym poloienie maksimum oraz proporcje funkc)l Gauss'a
i Lorentz’a.

Korelacja wynikow metody rentgenowsklej | ramanowskie] wskazuje na szczegoing
zgodnosé wyznaczenia zawartosci faz krystalicanych | przejéciowych. W obu metodach
pomiarowych na wynik badania majg wptyw efekty wywotane uporzgdkowaniem struktury.
W przypadku metody rentgenowskiej to odleglodc miedzyczgsteczkowe, ktdre w metodach
spektroskopowych ujawniajg sig ujednoliceniam wphywu oddziatywar
miedzyczgsteczkowych na czestotliwosci drgan oscylatorow ugrupowan chemicznych.
Natomiast struktury bardziej chaotycinym rozmieszczeniu przestrzennym w sposab
odmienny wplywaja na czestotliwosci rezonansowe oscylatorow oraz  dyfrakcjg
promieniowania rentgenowskiego. Jednakie w obu metodach konieczne jest odpowiednie
zaprojektowanie eksperymentdw oraz obrobka wynikéw, ktéra pozwala na obserwacje
subtelnych stanow uporzgdkowania czasteczek polimerdw.

W trakcie badan morfologii | struktury chemiczne] widkien otrzymywanych 2 blend
poli{fluoroewinylidenu) (PVDF) oraz polilaktydu (PLA) pod kierunkiem dr hab. inz. Ryszarda
Fryczkowskiego zajmowalem sie preparatyka wihokien do badan spektroskopowych
wykonaniem i analiza widm. W badaniach spektroskopowych seril préb technologicinych
otrzymywania wiokien z blend PVDF/PLA naleialo odpowiedziec na pytania dolyczgce
doktadnosci procesu ekstrakcji polilaktydu z wickien oraz wptywu technologil fermowania
wlokien na strukture nadczasteczkowsg PVDF. Poliffluorowinyliden) jest polimerem
o specyficznych whasciwodciach uiytkowych. Jedng z wainiejszych cech PVDF jest zdolnosc
do generowania fadunkdw elektrostatycznych pod wplywem odksztatcerr mechanicznych
cayli tzw. efekt plezoelektryceny. Efekt ten w szczegdlny sposdb zalezy od przestrzennej
konformacji farficuchdw polimeru w obszarach uporzadkowanych. Otrzymywanie folil | innych
wyrobdw z PVDF jest ukierunkowane na uzyskanie najwieksie] zawartoicl odmiany
krystalograficznej [3, ktora warunkuje wlaiciwosci piezo | pyroelektryczne. Rejestracja widm
widkien PVDF oraz preparatyka prabek nie powinny w najmniejszym stopniu ingerowac
w strukture nadczasteczkowy widkien oraz tzw. nanoprzgdzy” uzyskanej przez
dr hab. ini. Ryszarda Fryczkowskiego w efekcie nowatorskie] metody formowania blend
polimerowych. Wyniki badar spektroskopowych wykazaty bardzo dobre efekty ekstrakcji
PLA z przestrzeni miedzywldkienkowe] , nanoprzedzy” PVDF. Zaréwno wplyw warunkow
formowania jak rdowniez oddziatywanie migdzyfazowe PLA  powoduje Istotny wzrost
uporzgdkowania PVDF oraz co najwainiejsze wzrost zawartodel fazy [

Badania zmian zachodzacych w biopolimerach wymaga zastosowania szczegdinie
bezinwazyjnych metod pomiarowych realizowanych w ich naturalnym otoczeniu
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i srodowisku wystepowania. Otoczenie takich czasteczek, a zwlaszcza rozpuszczalnikdw,
wptywa w sposob zasadniczy na ich strukture nadczgsteczkows a tym samym aktywnosc
biclogiczng. Rownoczednie rmiana temperatury otoczenia powoduje istotny wplyw na
wiasciwosci bioczgstek, jak na przyklad koagulacja niektdrych biatek w temperaturach okoto
42°c. Badania struktury chemicznej | nadczasteczkowej powinny w jak najmniejszym stopniu
ingerowad w parametry ich otoczenia.

W publikacji BB napisane] pod kierunkiem dr hab. Anny Pielesz podjgltem prabe
zarejestrowania widm ramanowskich wodnych roztworéw hydrolizowanych sulfonowych
pochodnych policukrdw - fukoidyn. Fukoldyny ze wzgledu na wystepowanie aktywnych grup
sulfonowych maja silne dzialanie biclogiczne, w tym wykazane dziatanla przeciwrakowe.
Zasadniczym elementem ich aktywnosci jest odpowiednia masa czasteczkowa uzyskiwana
min. w procesach hydrolizy kwasne] zaproponowanej przez dr hab. Anng Pielesz. Uzyskane
w ten sposob roztwory fukoidyny analizowano za pomocq elektroforezy oraz widm FT-
Raman. Roztwory wodne ze wigledu na wyjgtkowo silng absorpcje promieniowania
podczerwonego w zakresie 4rednie] podczerwieni sg praktycznie niemoiliwe do analizy
metodam| FTIR. Woda w widmach ramanowskich daje bardzo slabe sygnaly emisyjne,
Umoiliwia to w pewnym stopniu rejestracje widm ramanowskich roztwordow wodnych.
Jednakie emitowane promieniowanie stokesowskie jest silnie absorbowane przez warstwy
wody | w znikomym stopniu doclera do detektora. Dodatkowym problemem analitycznym
jest zjawisko silnego nagrzewania roztworu w miejscu, w ktdrym promien lasera jest
zogniskowany, co moZe doprowadzic do niepozgdanych zmian chemicznych probki.
Korzystajac ¢ wlasciwosci promieniowania w bliskiej podczerwieni do rejestrowania widm
ramanowskich z zastosowaniem lasera 1064nm uiylem cienkosciennych rurek szklanych.
Rurki wraz z roztworem badanym umiescitem w komorze pomiarowe] w taki sposdb, aby
byly nachylone do poziomu pod katem okoto 30”. Zogniskowanie wigzki lasera musialo byc
zlokalizowane w miejscu osi rurki pomigdzy szkfem a roztworem badanym. W trakcie
pomiaru z minimalng energiq porwalajacy na pojawienie sie crytelnego sygnalu roztwor
{zawiesina) w miejscu pomiaru nagrzewal sie. Jednakie polotenie | nachylenie rurki
pozwalalo na swobodng cyrkulacje termiczng roztworu wadluz jej osi, co w efekcie
powodowalo naturalne wychladzanie sie roztwory, Ze wzgledu na dynamiczny przeplyw
cieczy w miejscu pomiaru sygnaty pojawiajgce sie na widmach w réénych odcinkach czasu
miaty zrdinicowang wysokosc 1 ksztatt. W zwigzku z tym rejestracja widm pojedynczych
probek wymagala wielogodzinnej refestracji | oraz usrednienia kilku pomiardw.
Zaproponowana przeze mnie metoda pomiaru pozwolita na obserwacje zmian chemicznych
w badanych raztworach biopolimeraw.

W pracach eksperymentalnych dotyczgcych doboru  warunkdw formowania
i reagentow prowadzacych do  uzyskania widkien chitozanowych 2 widkien
z dibutyrylochityny oraz chityny regenerowanej opisanych w publikacji B9 napisane] pod
kierunkiem dr in¢. Doroty Biniaé oraz pod moim kierunkiem B12, zadaniem bylo znalezienie
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| opracowanie sposobu szybkie] kontroli uzyskanych efektdw deacetylacji widkien, Naletato
w czasie badan eksperymentalnych wyselekcjonowad odpowiednie pasma oraz wyznaczyc
ich proporcje, ktére w czasie procesu deacetylacji bylyby dobrym wskainikiem efektow
reakcji chemicznych. Poszukiwanie takich zaleinosci w zakresie srednie] podczerwieni nie
daty oczekiwanego efektu. Pasma charakterystyczne dia ugrupowan amidowych, a nastepnie
aminowych wystepuja w tych samych lub zblizonych zakresach liczb falowych, na ktore
naktadaly sie dodatkowo efekty zwigzane z zawartodcia wilgoci. Analize widm widkien
chitozanowych rozszerzytem o zakres liczb falowych powyiej 4000cm™. W tym celu
wykorzystalem opracowang we wczedniejszych pracach eksperymentalmych konfiguracje
optycznag spektrofotometru. Wykorzystanie moiliwosci pomiarowych tak skonfigurowanej
scieiki optyczne] spektrofotometru umoiliwilo badania wlokien umieszczonych
bezpodrednio w metalowe] tulel o Srednicy Smm. Zauwaiylem, ie wraz ze werostem
priereagowania ugrupowan amidowych do aminowych pojawiaja sie ostre pasma przy okolo
6500cm™ zfozone z nadtondw oscylacji ugrupowania —NH; charakterystycznego dla budowy
chemicznej chitozanu. Pasma te w sposéb latwy | jednoznaczny moina oddzielii od
poostatego fragmentu widma, ktdre stanowl zespdl absorpefl oscylatordw tworzgcych
szerckie na okoto 1500cm™ pasmo. Charakterystyczne efekty deacetylacji ugrupowania
amidowego obserwowane w zakresie bliskie] podczerwieni staly sie podstawg do
opracowania przeze mnie metody oznacrania stopnia deacetylacji chitozanu.

Rozwdj prac badawczych z dziedziny poliolefin przeznaczonych do formowania
whokien oraz wzrost ich produkc)i wymusil dzialania polegajgce na rnacigcej modyfikaci
w kierunku wyeliminowania |ub ograniczenia ich niekorzystnych wlasciwosc, ktore
w znacznym stopniu eliminujg je z zastosowanr odziezowych. Jednym z nich jest szczegdlnie
niska retencja wilgoc. W trakcie prac eksperymentalnych nad formowaniem widkien
polipropylenowych modyfikowanych w kierunky nadania im wiasciwodcl hydrofilowych
uzyskatem widkna ze stopu polipropylenu | kwasu stearynowego. Celem tych dziatan bylo
w plerwszym etapie wprowadzenie do matryey witkna substanc]l hydrofobowe], tworzacej
z polipropylenem roztwor w temperaturze stopu. Dlugi tancuch alifatyczny kwasu
stearynowego nadaje mu cechy zblizone do poliolefin. W stanie plynnym oba skladniki
mieszaja sie ze soba w katdych proporcjach llosciowych, Formowanie widkien ze stopu
polipropylen/kwas stearynowy jest technologicinie molliwe do zawartoéc kwasu
stearynowego powyie] 50%, jednakie takie wiokna charakteryzujg siz bardio niskg
wytrzymatoicia mechaniczng, Wtdkna, kidre posiadajg odpowiednia wytrzymatosé | moga
stanowic produkt mozliwy do zastosowania komercyjnego modna formowad e stopu
zawierajgcego do okoto 30% kwasu stearynowego. Po uformowaniu widkien kwas
stearynowy wyplukiwalem w acetonie. Oznaczenie ubytku masy | badania spektroskopowe
wskazywaly, ie okolo 3+5% kwasu stearynowego wigie sie trwale 2 matrycy
polipropylenowg. Obrobka widkien roztworem wodorotlenkiem potasu w celu zmydlenia
kwasu powoduje uzyskanie na powlerzchni widkien oraz na wewnetrznych powierzchniach




Wiodzimierz Binias Autoreferat

mikropordw, powstalych po wyplukaniu kwasu stearynowego, ugrupowan COOK', ktdre
nadajg im charakter hydrofilowy, Opracowany przeze mnie sposob modyfikacji wewnetrznegj
morfologii widkien polipropylenowych zostal opisany w zgloszeniu patentowym P1.

W publikacjl B10 napisane] pod kierunkiem dr ini. Doroty Binias zostaty wykonane
i opisane badania postac kwasu stearynowego w strukturze zestalone] mieszaniny
z polipropylenem w postaci witkna. Maim zadaniem byto formowanie widkien z okreslonych
mieszanek polipropylenu z kwasem steanymowym oraz badania FTIR, ktdre wykonatem
stosujgc metode zaprasowywania fragmentow wiokien w pastylkach z KBr. W czasie prac
technologicznych przy formowaniu widkien z mieszanek PP/kwas stearynowy okazato sie, e
uzyskiwany w podobnych warunkach stop przedzalniczy ma tnacinie mniejszg lepkosc od
polipropylenu. Zachowanie sie stopu podczas formowania wilokien wskazuje na wzajemne
oddziatywania obu skladnikéw prowadzacego do powstania jednorodnego we
wlasciwosdciach stopu. Uzyskanie odpowiednie] do formowania wiokien lepkodc stopu
uzyskano w temperaturze 140°C.

Widma wldkien formowanych ze stopu polipropylenfkwas stearynowy byly
analizowane gldwnie pod katem struktury nadezgsteczkowe| skladnikdw. Ksztatt pasma
rwigzanego z osofatorami C=0 w ugrupowaniach karboksylowych kwasu stearynowego
wykarywal znaczne roinice w zaleinosci od jego zawartoici we wioknach., Dla kwasu
stearynowego pasmo karbonylowe jest zfoione z kilku oscylatordw rdinigoych sie
czestotliwodcia drgan. Zjawisko to moina wyjasnic jedynie tworzeniem sie specyficznych
pod wigledem energetycznym wigzan wodorowych pomiedzy sgsiadujgoymi grupami
karboksylowymi czasteczek tworzacych uklady krystaliczne. Prawdopodobnie sa polozone
naprzeciwko siebie tworzac swoiste dimery. Zorientowane na zewnatrz tafdcuchy olefinowe
nadajg kwasow! stearynowemu w postaci state] wlasnodcl hydrofobowe. Wraz ze spadkiem
ilosci kwasu stearynowego w tworrywie whdkien zdznacia sie tendencja do zaniku
oscylatordow C=0 o mniejsze] czestotliwodci drgan, ktére sg charakterystyczne dla wiazan
wodorowych, ktdre tworzg. Przy niskich zawartodclach kwasu stearynowego oscylatory C=0
ugrupowania karboksylowego absorbujg promieniowanie o znactnie wyiszych wartosciach
liczb falowych. Réznica w poloieniu ich maksimdw dochodzi do 40cm™®, Zjawisko to moina
wytfumaczyd  silnym  oddziatywaniem fadcuchdw alifatycznych kwasu  stearynowego
z polipropylenem o zblitonych charakterze chemicznym. Wigzanie sie fancuchdw kwasu
stearynowego 7 powierzchnig narastajgoych apregatow  polipropylenowych w czasie
zestalania sig strugi stopu przedzalniczego powoduje w efekcie zaburzenie procesu
krystalizac)i kwasu. Moiliwe jest, te rozpusiczone na powlerzchni polipropylenu czasteczki
kwasu stearynowego zachowujg sie jak srodek powlerzchniowo crynny. Wtopiong” na
powierzchni mikroporéw widkna czgsteczki kwasu stearynowego powodujg zjawisko
epitaks)i w stosunku do zestalajgcego sie w dalsze] kolejnodcl kwasu, W efekcie wytracony
I zestalony kwas nie tworzy dobrze uporzadkowane] struktury krystaliczne]. Potwierdzeniem
takiego przebiegu zjawisk s3 badania szerokokatowe] dyfrakcji promieniowania
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rentgenowskiego, We wszystkich probkach wildkien z kwasem stearynowym nie
zaobhserwowano odbudowania struktury krystaliczne] charakterystyczngj dia coystego kwasu
stearynowego. Kolejnym dowodem na rozpuszczanie sig kwasu stearynowego na
powierzchni polipropylenu jest efekt pozostawania po jego ekstrakcji w acetonie okolo 3+5%
jego masy w stosunku do masy polipropylenu.

Wzajemne oddziatywanie grup karboksylowych w czasie zestalania sig strugi stopu
jest widoczne przy matych zawartodciach kwasu. Rozpuszczone w polipropylenie czgsteczki
oddzialywujac na siebie zakiocajg przebieg porzgdkowania sig lancuchow polipropylenu.

W efekcle najniiszy stoplen krystalieznodel polipropylenu obserwuje sie dla widkien
o zawartosci 5+10% kwasu stearynowego.

Obrabka alkaliczna widkien za pomocy roztworu KOH prowadzona w celu uryskania
silnie hydrofilowych grup na powierzchni widkien | ich mikropordw powoduje powstanie
grup -COOK". Sole potasowe mogg powstawad jedynie w reakcll z pozostatym na
powierzchni polipropylenu, po ekstrakcji w acetonie, kwasem stearynowym. Okazuje sig, ie
mniejsza zawartosd kwasu w wyjsciowym stopie, odpowiada wigksze] zawartosd mydia
potasowego. Jednym z powodow takiego efektu moie by¢ utrudniona dyfuzja acetonu do
wnetrza wlokna, Magle ochtodzenie strugl powoduje w pierwsziej kolejnodcl zestalenle sis
polipropylenu | utworzenie btonki z ciaglego polimeru. Ciekly jeszcze kwas stearynowy jest
zamykany we wnetrzu widkna, Przy niskie] zawartodel kwasu powstaje grubsza icianka
z nieporowatege polipropylenu. Im mnlej kwasu stearynowego w stople tym grubost
rewnetrzngj warstwy wildkna wieksza a jej porowatosc jest mniejsza. W efekcie ograniczona
jest migracja czastek acetonu do wnetrza wiokna oraz kwasu stearynowego na zewnatrz.
W przypadku widkien, w ktdrych plerwotnie bylo 30% kwasu stearynowego, wyplukanie
kwasu oraz mydel potasowych jest nieomal catkowite, co nie jest rjawiskiem podadanym
w priypadku uzyskiwania wiokien hydrofilowych., Wykonane zdjecia SEM  preelomow
widkien wykonanych w cieklym azocie po ekstrakcji i zmydlaniu ujawniaja mikropory
o rozmlarach okofo 0.1 pm x 0.5pm.

Doswiadczenia uzyskane przeze mnie w czasie badand | prac naukowych nad
opracowaniem widkien mikroporowatych z poliolefin pozwolily mi na wilecie udzialu
w realizacji zadan badawczych w ramach programu badawczego Wykorzystanie
nanotechnologii w nowoczesnych materiatach”(nr projektu POIG 01.01.02-02-002/08),
finansowanego ze srodkow UE w ramach Programu Operacyjnego Innowacyjna Gospodarka
we wspalpracy z Wroctawskim Centrum Badan EIT+ 5p z o.0. oraz Politechnikga Wroctawska.
W ramach tego projektu Bratem udzial w pracach badawczych dotyczgcych: opracowania
technologii w kierunku doboru modyfikatordw do uzyskania wickien | folil o przestrzennej
strukturze porowate], umoiliwiajace] je] wypelnienie; otrzymywania nanokompozytowych,
elektroaktywnych widkien i folii na asnowle PVDF, PLLA metody stopows; doborze | syntezie
substancji elektroaktywnych | magnetycznych  spelniajacych warunek przetwarzania
w stopie przedzalniczym; opracowaniu technologii formowania widkien i folii z PVDF i PLLA
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wykazujacych mikro i nano porowatodd speiniajgcg warunek ciaglodci sciezek przewodzacych
w masle materiatu matrycowego. Jednoczesnie bralem udzial w badaniach polegajacych na
ocenie stabilnoici wyselekcjonowanych wiokien i folii otrzymanych ze stopu w warunkach
przewidywanego uiytkowania - badaniu podlegaty min. nastepujace parametry uiytkowe:
odpornost na swiatto stoneczne, konserwacje, scieranie.

Uzyskane w wyniku prowadzonych prac badawczych w wyiej wymienionych
zadaniach rezultaty w postacl probek widkien o okreslonych parametrach ulytkowych
porwolity mi na sformulowanie tresci zgloszenia patentowego P33 pt. | Material
mikroporowaty oraz [ego sposob otrzymywania®,

Zgloszenie patentowe P3 dotyczy dwoch przedmiotdw wynalazku w  tym
Dpracowanego prieze mnie sposobu otrzymywania mikrosferycznego weglanu wapnia do
formowania pustych mikroporéw w objetoscl wiokien oraz sposobu ich formowania
umoiliwiajacego uzyskanie ciggle] sieci mikro | nanopordw,

Opracowany przeze mnie sposob otrzymywania mikrosfer CaCD; polega na
okresowej syntezie weglanu wapnia w zawiesinie dyspersyjnej uzyskiwanej przez zmieszanie
parcjalnych gliceryddw wyiszych kwasdw thuszczowych oraz kwasu
dodecylobenzenosulfonowega w  odpowiednich  proporcjach. Dobdr  proporc)
dyspergatorow decyduje o wielkosci i ksztalcle uzyskiwanych mikrosfer weglanu wapnia.
Mieszanine dyspergatordw emulguje sie w goracej wodzie, a nastepnie dodaje
naprzemiennie porcjami roztwdr weglanu dwusodowego | chlorku wapnia. Zawiesing
mikrosfer weglanu wapnia straca sie mieszaning benzyny ekstrakcyjnej | octanu etylu. Do
strgconego osadu dodaje sie roztworu oleju rzepakowego (jako sSrodka przeciwzbrylajgcego)
w acetonie, a w dalszej kolejnosci suszy. Mikrosfery o srednicach okofo 200nm stanowig
dodatek do formowania mikro | nanoparowatych wiékien polipropylenowych z elastomerem
termoplastycznym. Bezpoirednie formowanie wiokien polega na zmieszaniu granulatu
polipropylenu oraz elastomeru termoplastycznego z odpowiednig porcjg mikrosfer weglanu
wapnia oraz olejem rzepakowym. Mieszaninge wprowadza sie do wytlaczarki i formuje
w temperaturach okolo 180°C. Po zestaleniu strugi prredzalniczej whokna rozcigga sie miedzy
galetaml w stosunku okofo 2/1. Otrzymane widkna ekstrahuje sie w acetonie w celu
usuniecia niezwigzanego oleju rzepakowego, a w dalszej kolejnosc w roztworze kwasu
octowego w celu rozloienia weglanu dwusodowego do octanu sodu | wyplukania go
w goracej wodzie,

Olej rzepakowy w trakcie formowania wiokien gromadzi sie w przestrzeniach
pomiedzy testalajgcym sie tworzywem widkien | tworzy w ich wnetrzu sieé nanokanalikdw.
Kanallki te faczg we wnetrzu wilokna mikropory powstate po wsunieciu weglanu
dwusodowego, Otrzymane w ten sposdh wihokna pozwalaja na wypelnienie wolnych
przestrzeni substancjami ptynnymi oraz lch transport wzdiul widkien | do powierzchni
w sposob kontrolowany poprzez dobor Hosci nanokanalikdw, ktora jest warunkowana
zawartoscig oleju rzepakowego.
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Opracowanie sposcbu otrzymywania widkien zawierajacych ciggty wedlui osi siec
nanokanalikdw jest w szczegolnoscl zaleine od tworzywa widkna. O ile kaidy rodzaj
polimery moina wypetniac rozdrobnionym materiatem nieorganicznym, w tym na przykiad
pigmenty, tlenki tytanu, weglan wapnia, o tyle wytworzenie w ich strukturze wewngtrzne]
sieci kanalikow umoiliwiajgeych transport cleczy Jest zadaniem trudniejszym. W tym celu
nalezy wyselekcjonowad substancje odporng termicinie w warunkach przetwarzania,
tworzacy roztwdr z polimerem w stopie przedzalniczym. Ponadto substancja ta powinna
spelniat nastepujgce warunki @ utrzymaé  wystarczajacy lepkosc stopu, nie wchodzic
w reakcje chemiczne ze skiadnikami, mie¢ zdolnosC do wydzielania sie w sposdb selektywny
| specyficzny w trakcie zestalania strugi oraz roznic sie wiasciwosciami fizykochemicznymi na
tyle, aby byfo moiiiwe jej usuniecie z witkna, Dodatkowo powinna byt tania i nietoksyczna.

W trakcie prac laboratoryjnych | prob otrzymywania widkien nanckapilarnych
z Innych polimerow niz alifatyczne, udato mi sig uzyskac takie wiokna z poliamidub.
Substancig modyfikujgcg okazal sie acetanilid. PA 6 rozpuszcza sig w temperaturze
formowania w acetanilidzie tworzac roztwér. Lepkodé roztworu nawet przy zawartoscl 50%
w/w acetanilidu pozwala formowac widkna z predkosciami kilkuset metrdw na minutg.
Widkna zaraz po restaleniu naleiy rozciggaé do kilkuset procent diugosci poczgtkowej.
Acetanilid moina ekstrahowaé : widkien acetonem lub metanclem w temperaturze
otoczenla. Wiokna poliamidowe o mikro lub nanokapilarne| strukturze wewnetrzne] zostaty
opatentowane w 2004r. pod numerem 369162 pt."Sposdb wytwarzanla widkien/folil
mikroporowatych z poliamidéw”. P2 w zalaczniku 6.

W trakcie realizacji projektu KBN nr 3 TOBE 09129,  Elektroprzedzenie mikrowtakien
z pochodnych celulozy do celow blomedycznych | mikrofiltracii”, ktérego bylem
kierownikiem, pracowatem nad formowaniem mikrowlokien z pechodnych celulozy w polu
elektrostatycznym. Uzyskanie maksymalnie cienkich widkien wigie sie w te] metodzie
glownie z trzema parametrami procesu. Jednym z nich Jest rozcieficzanie roztworu
wioknotworczege do graniczne] lepkosci umoiliwiajgce] formowanie sie widkienek, drugim
jest rwiekszanie nateienia pola elektrostatycznego pomiedzy elektrodami do momentu
powstania wyladowan koronowych a trzecim szybkoéé  wyplywu roztworu z kapilary.
Mozllwosci doboru tych parametrow formowania wigle sie e nacznym ograniczeniem
wydajnosci procesu. Otrzymanie mikrowlokien do celow filtracyjnych i sorpoyjnych wigte sig
w szczegdinofci 2z maksymalnym rozwinieciem powierzchni  wiasciwe] materiatu.
Podnoszenie potencjalu pola elektrycznego do porlomu okote 30450kV  powoduje
pojawienie sie na koncu kapilary wytadowan koronowych w postaci iskier. W skrajnym
proypadku zbyt dule natelenie pola elektrycznego powoduje powstanie wyladowan, ktore
moga spalic wlokna. Powstawanie wyladowan elektrycznych pomiedzy elektrodami
postanowtem wykorzystac do specyficzne] modyfikaci otrzymywanych mikrowlokienek.

Polimery | widkna poddane dziataniu plazmy niskotemperaturowej ulegajg
szczegdine] modyfikacji powierzchni zardwno morfologii powierzehni jak 1 reake]i
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chemicznych zachodzacych na ich powierzchniach. Oba procesy wynikajace z modyfikacji
plazma niskotemperaturowa powinny w sposob siczegolny polepszyd zakladane parametry
sorpeyjne 1 filtracyjne mikrowtokien. W tym celu postanowilem zaprojektowac i zbudowac
urzadzenie umoiliwiajgce wykorzystanie pola elektrycznego zardwno do formowania
witkienek jak i do generowania plazmy niskotemperaturowej na tym samym etapie procesuw.
Powstawanie plazmy niskotemperaturowe] odbywa sie z reguly pod obnizonym cisnieniem.
W tym celu wybratem szklany zhiornik umoiliwiajacy formowanie widkien w jego wnetrzu.
Zamkniecie strefy formowania wiokien wigzalo sie rdwnied z koniecznodcly rowigzania
kolejnych problemdw zwigzanych z czyszczenlem wylotu kapilary z narastajacych osadow
polimeru, odprowadzania opardw rozpuszczalnika oraz odbioru powstajgcych mikrowtdkien.

Wynikiem moich prac bylo rhudowanie reaktora do formowania whikien w polu
elektrostatycznym, ktérego konstrukcja i dziatanie zostalo opisane w zgloszeniu patentowym
P4 nr 381739 pt.” Reaktor do elektroprzedzenia”.

Wykorzystujgc moiliwosci reaktora otrzymalem mikrowldkna @ roztworu w acetonie
acetylo-maslanu  celulozy. Widkna otrzymywatem be: oddziatywania plazmy
niskotemperaturowe] oraz pod obnizonym dénieniem z jej udziatem. W tych warunkach
wokdt kapilary | elektrody zbiorcze] generowata sie plazma niskotemperaturowa
oddzialywujica bezposrednio z formujacymi sie z roztworu widkienkami.

Wyniki prac badawczych opisatemm w publikacji Bll. Uzyskane mikrowtokna
charakteryzowaly sie silnie rozwiniety powierzchnia w stosunku do  widkien
niemodyfikowanych. co potwierdiono ra pomocy fotografil SEM. Powlerzchnia widkien
zostata jednoczesnie zmodyfikowana chemicrnie, co potwierdzitem badaniem za pomocg
spektrofotometrii UV-Vis z zastosowaniem kull catkujgcej. Natomiast analiza widm
dyfuzyjnych FTIR potwierdzita, e widkienka w cale] masie nie ulegly istotnym zmianam
chemicznym, co dowodzi  wylgcznie powierzchniowego oddziatywania plazmy
niskotemperaturowe] na etaple formowania sle mikrowtdkienek. Dizisfanle reaktora
zastosowanego do elektroprzedzenia daje wiec modliwosci modyfikacji polimerowych
materialdow widknotwarcaych.

Podsumowanie.

Przedstawiony jako rozprawa habilitacyjna cykl publikacji pod wspdinym tytulem
«Bodanio spektroskopowe | formowanie nonoporowatych, polimerowych materiafdw
widknotwdrczych” jest zwigzany z inkynierig materialowa we wiokiennictwie, w tym badar
spektroskopowych budowy chemicznej | struktury nadczgstectkowe] materiatow w formie
widkien, modyfikacji ich morfologii oraz sposobdw wytwarzania.
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Za najwazniejsze elementy nowoscl naukowej i technologicznej w moich badaniach uznac
nalety opracowanie:
il ° nowej metody wykonywania widm wldkien oraz preparatyki pozwalajgce|
okreslic | odrainic zmiany chemiczne | strukturalne w badanych preparatach;

ii) oryginalne] konfigurac)i optycene) spektrofotometru ,Magna IR-860"
pozwalajacej na rejestracie transmisyjnych widm w bliskie] podczerwieni
materiatow wiokienniczych bez koniecnosci ingerencji w ich strukture
fizykochemiczna;

i} systemu tworzenia bibliotek symulacji widm mieszanek widkien do szybkiego
i precyzyjnego oznaczania skladu jakosciowego | ilodclowego materiatow
tekstylnych.

iv) metody pomiaru wilgotnosci widkien umoiliwiajgce] badanie zmian w
strukturze chemicznej | nadczasteczhowej wiakien.

v} tachniki rejestracji widm widkien zaprasowanych w pyle KBr
charakterystyczne] struktury chemicznej | nadczasteczkowej modyfikowanych
widkien poliamidowych.

wi) spektroskopowej metody oinaczania stopnia deacetylacjl chitoranu 2
wykorzystaniem pomiarow w zakresie bliskiej podczerwieni.

wili) technologii formowania wiokien zawierajgcych ciagla, nanokanalikows sied
potaczen wolnych przestrzenl we wnetrzu widkien z poliolefin, blend
polipropylenowych z elastomerami termoplastycznymi, poliamidowych oraz 2
polilaktydu.

vill)  Zaprojektowanie, budowa | wykorzystanie reaktora do formowania w polu
elektrostatycznym mikrowldkien @ estrdw celuloty o modyfikowanej
w atmosferze plazmy niskotemperaturowe] powierzchni.

Badania te nie tylko zaowocowaly publikacjaml w prestiltowych czasopismach
dotyczacych iniynierii wlokienniczej | materiatlowe], ale réwniei pozwolily na uzyskanie
trzech polskich patentow.

5. Oméwienie pozostatych osiggnigé naukowo-badawczych

5. a) Staie w zagranicznych osrodkach naukowych

5. b) Wyrdtnienia wynikajgce z prowadzenia badan naukowych

Material mikroporowaty do wytwarzania wiokien | folil (Microporous material for
production of fibres and films) - Srebrny Medal na Miedzynarodowych Targach
Whynalazczoscl, Badan Naukowych | Nowych Technologii Brussels Innova 2014
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5. ¢) Dziafalnoét recenzencka

Recenzowatem artykuty naukowe dla nastepujacych czasopism (z Listy Filadelfijskiej):

Fibres and Textiles in Eostern Europe = 9
Journal of Natural Fibres -3
Polimery - 2

5. d) Udzial w projektach badawczych
Po uzyskaniu stopnia doktora bratem (lub biorg) udzial w realizacji 16 krajowych projektow
badawczych.

Projekty mirdzynarodowe:

Projekty krajowe:

. Projekt badawczy Nr 7 TOBE 035 13 ,Identyfijkacjo widkien przeobrazonych

termicznie”
Politechnika todzka filla w Bielsku-Biale] - wykonawca — termin realizacji:
01.07.1997-31.12.1999

. Projekt KBN nr 7 TOSE 009 17- ,Badanio struktury celulozy bokteryjnef”, Politechnika

todeka filie w  Bielsku-Biate] — wykonawca - termin realizacji 01.09.1999r-
31.06.2002r

. Projekt KBN nr 7 TOBE 070 18 — .Badanio struktury nadczgsteczkowe) | wlasnosci

mechanicznych folii polisiloksonouretanomocznikowych” — Akademia Techniczno -
Humanistyczna w Blelsku Blale] - wykonawea — termin realizacji 01.09.2000r.—
31.06.2001r

. Projekt KEN nr 7 TOBE 048 21, Mechanizm wigzania nowoczesnych barwnikow

fopartych o nietoksycrne pochodne benzydyny) ¢ widknami naturainymi, Akademia
Techniczno-Humanistyczna w Blelsku Biale] - wykonawca — termin realizacjl
01.09.2001r- 31.12.2002r.

. Projekt KBN nr 7 TO98 D08 21 - ,Badania nad otrzymywaniem nowych widkien

przewodzgeych” -  Akademia Techniczno- Humanistyczna w  Bielsku  Biatej,
wykonawca, termin realizacji 01.08.2001r— 30.06.2003r

. Projekt KBN nr 4 TOBE 009 22 - Wybrone wiasciwoscl widkien o kontrolowanej

strukturze na bozie chitytny [ fej pochodnych” - Akademia Techniczno- Humanistyczna
w Bielsku Biate], wykonawca — termin realizacji 2002-2003

. Projekt KBN nr 4 TOBE 047 22,  Bodania strukturaine, mikrobiclogiczne

i technologiczne wybranych arrosdw ze rhiordow wawelskich”, Akademia Techniczno-
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Humanistyczna
w Bielsku Biate], wykonawca — termin realizacji 2002-2004

8. Projekt KBM nr 3 TOBE 014 26,  Struktura nodczgsteczkowd | wybrane wigsciwosci
widkien z modyfikowanych kopoliomiddw”, Akademia Techniczno-Humanistyczna
w Bielsku Biate], wykonawca — termin reallzacji 2004 - 2006

9. Projekt KBN nr 3 TOBE 09129, . Elektroprzedzenie mikrowfdkien z pochodnych celulozy
do celow biomedycznych | mikrofiltracfi®, Akademia Techniczno-Humanistyczna
w Bielsku Biale], kierownlk projektu — termin realizacji 2005 - 2008

10. Projekt POL-POSTDOK Il Nr PBZ/MNISW/07/2006/53,"Oprocowanie technologii
wyltwarzania modyfikowanych hydroksyapatytem widknin weglowych
preeznaczanych na podiota dla iniynierll tkankowe/”, Akademia Techniczno-
Humanistyczna w Bielsku Bialej, wykonawca - termin realizacli 20.06.2007-
15.06.2010

11. Projekt N N507 2033 33, Otrzymywanie mikroporowatych, biooktywnych widkien
i wyrobdw poliolefinowych.”- Akademia Techniczno- Humanistycina w Bielsku Blate|,
wykonawca — termin realizacji 12.11.2007 - 11.05.2010

12. Projekt 0342/T02/2010/70 luventus Plus, .Badania in wvitro i in vive widknistych
podioiy dia inéynierii tkankowej kosci” - Akademia Techniczno- Humanistycina
w Bielsku Bialej, wykonawca - termin realizacji: 13.12.2010-31.12.2011

13. ,Otrzymywanie wiokien w polu elektryczno-maognetycznym”, - Akademia Techniczno-
Humanistyczna w Bielsku Biatej, kierownik projektu, — termin realizacji : 2011

14. Projekt N NS0B 469034 "Rolo metostabilne formy b w procesie (re) krystalizocli
i topnienia poliamidu & ; synchrotronowe badania w czasie rzeczywistym”- Akademia
Techniczno- Humanistyczna w Bielsku Biate], wykonaweca, — termin realizacji :
02.06.2008 - 30.04.2011

15.Projekt N N507 550938,"Biomimetyczne resorbowalne podioio modyfikowane
hydroksyapatytem dle  iniynierii  tkonkowej kosci”’- Akademia Techniczno-
Humanistyczna
w Bielsku Biate], wykonawca — termin realizacji 09.04.201 0- 08.04.2013

16. Projekt NanoMat , Wykorzystonie nanotechnologil w nowoczesnych materialach”,
realizowany ze Srodkdw Unil Europejskie] w ramach programu L Innowacyjna
Gospodarka®, nr umowy o dofinansowanie - POIG 01.01.02-02-002/0B -
wykonawca, termin realizacji: 1.07.2008 - 30.06.2014.
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5. &) Publikacje

Catkowita liczba publikacji: 31 (28 po doktoracie)
W bazie lournal Citation Reports (JCR): 24 (21 po doktoracie)

Ogoina liczba cytowan: B4
Liczba cytowan bez autocytowarn: 79

Indeks Hirscha: h=8

Sumaryczny Impact foctor: 3 IF= 20,575 {suma z 22 indwksownanych publikadi|

Stan na dzien 24.11,2014 r., wedlug bazy (5| Web of Science,
Spis publikacji jest zawarty w Zalgcaniku 6.

5. f) Uczestnictwo w konferencjach naukowych

Referaty wygloszone samodzielnie:
Wiodzimierz Binias, Andrze] Wiochowicz.

The changes of the structural properties of wool in the course of the process of its
growth on sheep. The 10th International Wool Textile Research Conference :

abstracts, Aachen,Germany, November 26-December 1, 2000

- Wiodzimierz Binias, Dorota Binias.
Badanie skiedu tekstylidw metodqg spektroskopii w bliskiej podczerwieni.

Knitt Tech 2006 : VIl miedzynarodowa konferencja naukowo-techniczna n.t. : Nowe

techniki i technologie w dziewiarstwie, Ciechocinek 2006.

- Dorota Binias, Stefan Boryniec, Wiodzimierz Binias.

Otrzymywanie wiokien chitozanowych ( ocena zmign stopnia N-deocetylacji

r 2ostosowo-niem rokresu hiiskiej podczerwieni,

Nowe aspekty w chemil i zastosowaniu chityny i jej pochodnych ; X Seminarium

Robocze, Gdynia,25-27 wrzesnia 2003

- Dorota Binias, Stefan Boryniec, Wiodzimierz Binias.
Nadczgstecikowa struktura chityny w swietle badon spektroskopowych.

Nowe aspekty w chemii i zastosowaniu chityny i je] pochodnych : XII Seminarium

Robocze, Szcayrk, 20-22 wrzesnia 2006

Lista prezentowanych referatow zostala zamieszczona w Zatgczniku 6
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6. Przebieg pracy naukowej
6. a) Okres przed uzyskaniem stopnia naukowego doktora

Studia na Wydziale Wiokienniczym Politechniki Lodzkie] Filli w  Bielsku-Bialej
ukonczytem w 1989r. uzyskujac stopien magistra inzyniera - specjalnost Chemiczna Obrobka
Wyrobdw Whdkienniczych. Praca magisterska rostala napisana pod kierunkiem prof. pw. dr
hab. inz. Andrzeja Wiochowicza pod tytulem ,Radiocying modyfikecio zaiolconych wiokien
welny”,

Po zakonczeniu studiow zostalem zatrudniony w Instytucie Widkienniczym Filii
Politechniki Lodzkie] w Bielsku-Biatej na stanowisku asystenta naukowo-dydaktycznego.

Maoja praca zwigzana byla z daiatalnodcia dydaktyczng. Prowadzitern wyktady z Nauki
o Widknle na studlach nlestacjonarnych, laboratoria z Nauki o Widknie oraz laboratoria
z chemii ogdlnej, organiczne, fizyczne] oraz twiczenia rachunkowe z chemii. W tym okresie
pracowalem w l|aboratorium spektroskopil i mikroskopii specjainej. W tym okresie we
wspdipracy | pod kierunkiem mgr Mariana Wysockiego poznawatem techniki wykonywania
widm w podczerwieni na dwuwigzkowych spektrofotometrach 2 zapisem graficznym na
papierze. Uzyskatem wiedze na temat zjawisk optycznych wplywajgoych na jakosc widm,
projektowaniu uktadow optycznych zapewniajgcych odpowiednig jakosd widm oraz szeroko
pojete] interpretachi uzyskiwanych wynlkdw. Wykonywatem badania spektroskopowe
w zakresie srednie] podczerwieni dia pracownikdw naukowych Instytutu Widkienniczego
oraz nieliczne badania na zlecenie przemysiu.

Pod kierunkiem prof. zw. dr hab. ini. Andrzeja Wiochowicza rozpoczatem badania
przyczyn wystepowania zaidlced zewnetrznych fragmentow runa owiec polskich. Byl to
problem, ktory w sposob istotny pogarszal jakosd wyrobdw z welny owcze] orazr rwiekszal
koszty obrobki chemiczne|, w tym w szczegolnoicl wybielania. Prowadzone badania wspdlinie
z dr hab. Elibiets Wojciechowska oraz dr hab. Anng Pielesz polegaly na uchwyceniu réénic
w skiadzie chemicznym oraz strukturze nadczgstecikowej ora morfologicene] widkien welny
na réinych etapach jej wzrostu na owcy.

W tym czasie w badaniach spektroskopowych pojawily sie aparaty fourierowskie, ktare
umodliwlaty  wielokrotnie saybsze | precyzyjniejsze  pomiary widm  FTIR.
Wykorzystanie spektrofotometrii FTIR oraz pomoc merytorycina oraz  praktyczna
mgr Mariana Wysockiego w przygotowaniu badan FTIR pozwolifa mi na przeprowadzenie
seril badan dla zréinicowanych zespotow whosowych pobranych z owlec polskich zaréwno
w rakresie sredniej podczerwieni jak | dyfrakcli promieniowania rentgenowsklego. Badania
wplywu  zroinicowanych czynnikow  fizykochemicznych na  strukture chemiczng
i nadczgsteczkowy porwolity mi  na  sformutowanie  pod  kierunkiem
prof. 2w, dr hab. Inz. Andrzeja Wiochowicza ter rozprawy doktorskiej pod tytultem Badania
zmian struktury naodczgsteczkowej welny w czasie jej odrostu na owcy | oddziolywonio
wybranych czynnikéw zewngtrznych”, ktdrg obronitem w roku 2000 na Wydziale Indynierii
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Widkiennicze] | Ochrony Srodowiska Politechniki todzkie) Filii w  Bielsku Biale].
6. b) Okres po uryskaniu stopnia naukowego doktora.

W dalszej pracy naukowo dydakiycznej rozwijalem zakres moje] dziatalnosc
dydaktyczne] prowadzac wyklady | éwiczenia z przedmiotow ,Tekstylia Inteligentne”;
Joknoznawstwo”; MNowoczesne Techniki Pomiarowe™; Fizykochemiczna Analiza
Instrumentalna Tekstyliow®; , Widkna Specjalne”; .Nauka o Materiatach”.

W tym crasie wraz ¢ dyplomantami zajmowalem sie realizacja prac iniynierskich
| magisterskich, w ktérych zasadniczym elementerm bylo wykorzystanle metod
spektroskopowych w modyfikacji widkien | materiatow polimerowych. Wielokrotnie tematy
prac byly bezpoSrednio zwigzane 2z zagadnieniami ujmujacymi aktualne problemy
technologiczne w raktadach przemystowych,

Moje zainteresowania w  badaniach spektroskopowych @ wykorzystaniem
spektrofotometru ,Magna IR-860" firmy Nicolet skupity sig nad zastosowaniem ich do
analizy struktury chemicznej | nadczgsteczkowej wibkien w ich niezmienionej dziataniami
preparacyjnymi postacl,

Dzistania mechaniczne | termicene na widkna wphywalg istotnie na ksetalt
uzyskiwanych z takich preparatéw widm. Korzystajac z posiadanego wowczas wyposaenia
laboratorium opracowatem metode zaprasowywania widkien w pyle halogenkow metali
alkalicznych. Metoda ta pozwolita na istotne ogranicienie wplywiu zjawisk optycznych na
granicy wiokno/osrodek. Przenikajaca tak przygotowany preparat wigzka pomiarowa nie
ulega zakldceniom spowodowanym dyfrakcja, interferencja, zatamaniem, rozproszeniem.
Wykonywane w ten sposdb widma pozwolily na analize subtelnych zmian w strukturze
widkien,

Badania nad strukturg wiokien i wplywem na ich wlasciwosci zroinicowanych
czynnikéw zewnetrznych pozwollly na opracowanie przeze mnie metod badania wilgotnosci
widkien w stanie plerwotnym bez ich ogrzewanla, analizy oddalywan
miedzyczastecekowych, wplywu odmian krystalograficzanych na parametry materialow
widknotwarcoych.

Badania spektroskopowe wykonywane :a pomocy dodatkowego wyposaienia
spektrofotometry w  kolimator wigzki, przystawke dyfuzying, fotoakustycena, komore
termiczna, krysztaty ATR, mikroskopie IR oraz ramana byty wykorzystywane w trakcie badan
do prac naukowych, rozpraw doktorskich wykonywanych przez pracownikdw naszego
instytutu oraz osob 1 poza Akademii Techniczno-Humanistyczne|, dlecen z przemysiu, policji
oraz os6b prywatnych w celach reklamacyjnych.

W crasie prac eksperymentalnych nad :mianami w konfiguracji optycznej
spektrofotometru ,Magna IR-B60" opracowatem sposab wykonywania widm transmisyjnych
w zakresle bliskie] podczerwieni, Zardwno specyfika zjawisk optycznych w tym zakresie

Slromg




Wiodzimlerz Biniag Autoreferat

promieniowania jak | ciulost detektordow pozwolity na opracowanie metody badan
jakosciowych i ilosciowych sktadu surowcowego wyrobow tekstylnych. Moiliwosc
wykonywania szybkich, precyzyjnych | nieniszczacych badan konfekcji pozwolifa na
wykonywanie setek badan | ekspertyz zlecanych przez sklady celne.

Moja dziatalnosé naukowa zwigrana byta rdwniei z udzialem w realizacji kilkunastu
grantow z dziedziny widkiennicze] oraz modyfikacji materiatéw polimerowych.

W trakcie realizacji tych projektow zajmowatem sie glownie wykonywaniem badan
spektroskopowych oraz pracami zwigzanymi z formowaniem wiokien.

W latach 2000-2010 w zwigzku z reallzacjgy projektdéw badawczych wykonywatem
badania spektroskopowe dla: probek | materialow w projektach rwigzanych z identyfikac)y
materialow widkienniczych przeobraionych termicznie na przyklad w trakcie poiardw;
identyfikacia materialéw uiytych do konstrukc|i arraséw wawelskich; badania struktury
chemicznej | nadczasteczkowej celulozy bakteryjnej: folii olisiloksanouretanomocznikowych;
badaniom i analizie efektow chemicznych wigzanych z faczeniem sie barwnikow
z pochodnych benzydyny z widgknami naturalnymi; widkien przewodzacych prad elektryczny;
widkien na bazie chityny | Jel pochodnych; modyfikowanych kopoliamiddw;
modyfikowanych widkien weglowych; modyfikowanych, mikroporowatych, bioaktywnych
widkien polipropylenowych; podiody do hodowli tkankowych.

W latach 2007-2009 |ake kierownik realizowatem grant krajowy polegajacy na
formowaniu mikrowtdkien z pochodnych celulozy do celdw biomedycznych 1 filtracyjnych.
Efektem tych prac bylo opracowanie przeze mnie zaloien konstrukcyimych | wykonanie
reaktora do elektroprzedzenia. Reaktor zostal miedzy innymi wykorzystany do formowania
mikrowtakien z acetylomaslanu celulozy w atmosferze plazmy niskotemperaturowej,

W latach 2010-2014 bratem udzial w realizacji projektu  NanoMat ,Wykorzystanie
nanotechnologii w nowoczesnych materiatach” ." realizowany ze srodkdw Unii Europejskiej
w ramach programu ,Innowacyjna Gospodarka®, nr umowy o dofinansowanie - POIG
EJLﬂLU!-DEﬁDINBWe wspotpracy z .Wroctawkim Centrum Badan EiT+" oraz Politechniky
Wrodlawsks. W ramach realizacji tego projektu zajmowalem sie beiposrednio realizacjs
czterech zadan w tym: "Otrzymywanie wiokien i folii z polimerdw termoplastycznych: dobor
nancnapeiniaczy | technologil formowania w  kierunku uzyskania widkien | falil
o przestrzenne strukturze porowatej umotliwiajace] jej wypelnienie” - polegajacy na
ppracowaniu technologii formowania widkien | folii polipropylenowych z domieszkami
poryfikujacymi, ocenie parametrow reologicznych, strukturalnych uzyskanych materiatow.

" Dtreymywanie nanokompoiytowych, elektroaktywnych widkien | folil na osnowie PYDF,
PLLA metodg stopows, optymalizacia skladu stopu przedialniczego” -  polegajacy na
doborze | syntezie substancji elektroaktywnych | magnetycznych speiniajacych warunek
przetwarzania w stopie przedzalniczym, opratowaniu technologil fermowania wiékien | folii
z PVDF 1 PLLA wykazujgcych mikro | nano porowatosc spefniajaca warunek cigglosc sciezek
przewodzacych w masie materialu matrycowego, ,Optymalizacja procesu otrzymywania
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uktaddéw polimerowych w kierunku uzyskania widkien o zdefiniowanym przewodnictwie
elektrycznym | wiatciwosciach magnetycznych” - polegajgce na zebraniu | opracowaniu
poprzednich wynikow badan | wyselekcjonowaniu obszaru parametréw technologicenych
formowania i stosowanych dodatkéw i substancji pomocniczych w celu uzyskania tworzywa
o eptymalnych parametrach w stosunku do wymagan aplikacyjnych,

~Ocena stabilnosci wyselekcjonowanych widkien i folii otrzymanych ze stopu w warunkach
przewidywanego uiytkowania” - polegajacy na ocenie nastepujacych parametrow
usytkowych: odpornost na dwiatlo stoneczne, konserwacje, scieranie oraz analizie wyrobow
i wyznaczenie parametrow ulytkowych w wyselekcjonowanych partiach. Praca w tym
projekcie badawcrym pozwolila mi na wykorzystanie | poszerzenie dotychczasowej wiedzy
: dziedziny technologii formowania wickien oraz na moiliwosé opracowania nowych
sposobow modyfikacji widkien | materiatéw widknotwarczych.

Uzyskane w wyniku realizacjl prac naukowych we wspdlpracy 2 WCB EiT+ oraz
Politechniky Wroctawskg widkna charakteryzuja sie unikatowymi cechami strukturalnymi,
ktdre mogq zostac wykorzystane w wyrobach bioaktywnych, medycznych, sportowych,
termoizolacyjnych, kamuflujacych lub szerokopasmowe| absorpcji fal elektromagnetycznych.

Moja dziatalnoid naukows rwigzana jest rowniei z badaniami prowadzonymi przez
studentdéw w ramach prac indynierskich | magisterskich, w ktdérych do tej pory bylem
promotorem 34 prac dyplomowych (magisterskich | intynierskich).

Koordynujgc prace studentdw staram sie, aby ich tematyka byla zwigzana
z okolicznymi zaktadami przemystowymi a ich prace byly w miare mozliwosci wykonywane
na zapotrzebowanie przemysiu. Wszystkie prace, ktorych bytem promotorem musiaty
zawierac szereg badan i eksperymentéw nad nowymi problemami | zagadnieniami zmuszajac
studenta do indywidualnego rozwigzywania zagadniert pomiarowych | technologicznych.

Poza zajeciami dydaktycznymi realizowanymi w dziataniach statutowych uczelni oraz
badaniami naukowyml chetnie zajmujg sie dziataniami popularno-naukowymi promujacymi
uczelnig wirdd miodziezy szkol podstawowych, gimnazjalnych oraz srednich. Duio radosc
sprawia mi  wykonywanie pokardw | eksperymentow 2 najmiodszymi  dziecmi
w przedszkolach, szkotach w ktorych widaé niezwykte zainteresowanie i zaangaiowanie.
W zwigzku z tymi dzialaniami bytem przez dwa lata koordynatorem wydzialowym
Beskidzkiego Festiwalu Nauki | Sztuki organizowanego przez Akademie Techniczno-
Humanistyczng w Bielsku-Biate], corocznie biore czynny udziat w pokazach | warsztatach dia
miodziety w ramach przeprowadzanych akcji promujgcych Uczelnle tj. Dni Otwarte,
Dziewczyny na Politechniki.

strona 41 41

[ S
-




