-

Application Note AN-RS-008

l[dentificacion de mondmeros con
espectroscopla Raman

Monitorizar el proceso de polimerizacion desde el monomero

hasta el polimero.

Los polimeros estan compuestos de macromoléculas
que a su vez estan formadas por numerosas unidades
estructurales idénticas o similares, denominadas
monomeros. La cantidad de mondmeros, incluidos
aditivos o inhibidores como la benzoquinona,
utilizados para dotar a los polimeros de propiedades
especificas, es enorme.

Todos los fabricantes de polimeros utilizan los mismos
mondmeros y pueden beneficiarse de una rapida
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verificacion de la materia prima antes de introducirlos
en el proceso de polimerizacién. La espectroscopia
Raman proporciona un método analitico in situ, no
destructivo y en tiempo real para monitorear el
proceso de polimerizacion mediante el seguimiento
del consumo de mondmeros y la formaciéon de
polimeros. En definitiva, la espectroscopia Raman es
una herramienta conveniente y eficiente para diversas
industrias relacionadas con el sector de los polimeros.
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INTRODUCCION

Esta nota de aplicacion demuestra la identificacién
conveniente de mondmeros en segundos utilizando
espectroscopia Raman. Se pueden identificar
rapidamente e inequivocamente mondmeros como
estireno, diversos metacrilatos de alquilo, acetato de
vinilo, etilenglicol, fenol, acido tereftdlico y urea, asi

EXPERIMENTO

La espectroscopia Raman es una técnica de analisis
no destructiva sencilla de apuntar y disparar que
permite un analisis rdpido y seguro sin preparacion
de muestras. En algunos casos, las muestras incluso
pueden analizarse en su embalaje original.

Se utilizd un dispositivo Raman portatil de 785 nm,
con un flujo de trabajo automatizado y escaneo
raster orbital (ORSTM), para recopilar espectros de
monoémeros basicos.

La reaccion de polimerizacion de la baquelita se
controlé de forma segura colocando una sonda de
fibra 6ptica Raman de laboratorio contra la pared de
un vaso de precipitados que contenia los reactivos, lo
que permitié una evaluacion en tiempo real a medida
que avanzaba la reaccion.

ESPECTROS DE MONOMEROS

Figura 1 Contiene espectros superpuestos de
diferentes mondémeros (y benzoquinona), lo que
demuestra que Raman es sensible y altamente
especifico: es muy facil distinguir los espectros de
diferentes materiales.
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como aditivos o inhibidores como la benzoquinona.
Una demostracion rapida de los distintos espectros de
diferentes mondmeros y sus respectivos polimeros
conduce a una mirada en profundidad a la reaccion
de polimerizacion de la baquelita.
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Figure 1. Superposicion de espectros Raman de los mondmeros
analizados y benzoquinona.
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MONOMEROS Y POLIMEROS

Los mondmeros se unen para formar polimeros
durante el proceso de polimerizacién. La
monitorizacion en tiempo real de la reaccién de
polimerizacién con espectroscopia Raman es una
forma poderosa de optimizar y controlar el proceso y
el producto resultante. Es la especificidad de Raman
la que permite que los mondmeros se distingan
facilmente de sus respectivos polimeros. Figura 2
llustra las diferencias espectrales entre los materiales
de partida y los productos poliméricos.

MONITOREO DE POLIMERIZACION CON

La baquelita es un plastico termoendurecible creado
a través de la polimerizacion de fenol y formaldehido.
Figura 3 muestra como los picos Raman del fenol
disminuyen a medida que reacciona con
formaldehido para formar un polimero reticulado,
mientras que surgen nuevos picos debido a cambios
en el entorno vibracional. Las regiones de alto
desplazamiento Raman permiten la observacién de
cambios en las vibraciones de estiramiento de CH del
fenol (2000-4500 cm-1), lo que proporciona
informacién sobre esta reaccién.

CONCLUSION

El andlisis in situ en tiempo real mediante
espectroscopia Raman permite a los fabricantes de
polimeros mantener la integridad del producto
mediante controles de calidad en cada etapa, desde
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Figure 2. Superposicion de espectros Raman de mondmeros con
sus respectivos polimeros, incluidos poliéter éter cetona (PEEK),
tereftalato de polietileno (PET) y poliestireno (PS).
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Figure 3. Evolucion de las bandas Raman para fenol y baquelita
durante la reaccion de polimerizacion.

las materias primas hasta los productos finales. Esto
garantiza una calidad constante, optimiza la eficiencia
e impulsa la innovacién en la fabricacion de
polimeros.
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CONTACT

Metrohm Hispania

Calle Aguacate 15
28044 Madrid

mh@metrohm.es

CONFIGURACION
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MIRA P Advanced

El Metrohm Instant Raman Analyzer (MIRA) P es un
potente espectrometro Raman portatil que se puede
utilizar para determinar y verificar de forma répiday
no destructiva los mas diversos materiales como, por
ejemplo, principios activos y excipientes de uso
farmacéutico. Pese a su pequeno tamano, el MIRA P
es muy robusto y cuenta con un espectrégrafo de
diseno muy eficiente, que esta equipado con nuestra
extraordinaria tecnologia Orbital Raster Scan (ORS). El
MIRA P cumple la normativa FDA 21 CFR Parte 11.

El paquete Advanced incluye una lente adicional con
la que los materiales se pueden analizar directamente
0 en sus recipientes (laser de clase 3b) y un accesorio
de soporte de vial para analizar las muestras que se
encuentran en viales de vidrio (l&ser de clase 1).
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Espectrémetro Raman portatil i-Raman Prime 785H

El i-Raman” Prime - 785H es un sistema Raman de
alto rendimiento, bajo nivel de ruido y totalmente
integrado, con ordenador tipo tableta y sonda de
fibra dptica incorporados. Este espectrometro Raman
portatil utiliza un detector equipado con una matriz
de CCD con alta eficiencia cuantica, congelacién
termoeléctrica (-25 °C) y alto rango dindmico para
proporcionar analisis Raman en el dmbito de
investigacion, incluidas la cuantificacién e
identificacion en tiempo real. El alto rendimiento
proporciona espectros Raman con una excelente
relacién senal/ruido, lo que permite la medida de
procesos rapidos e incluso de las senales Raman mas
débiles para poder detectar también sutiles
diferencias en las muestras.

El i-Raman Prime 785H tiene un diseno movil y una
combinacion Unica de un amplio rango espectral y
una alta resolucién, de modo que permite realizar
medidas desde 150 cm™' hasta 2800 cm™'. El i-Raman
Prime puede funcionar con una baterfa recargable vy,
por lo tanto, es facil de transportar. De este modo,
pueden llevarse a cabo en cualquier lugar analisis
Raman de gran precision, elevado valor cuantitativo y
alta calidad en el &mbito de investigacion. El sistema
estd optimizado para el uso con nuestra tecnologia
STRaman' para el andlisis a través de embalajes no
transparentes.
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