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Definition und GroBenklassen ﬁ o Ao mechung

Dresden e.V.

Mikroplastik: Partikel und Fasern (< 5 mm) aus synthetischen Polymeren

GroBenklassen: 500 um — 5 mm

/ - manuell sortier- und messbar (nach
optischer Vorsortierung)

Mikroplastik

- Einzelpartikelanalyse mittels p-Raman und
u-FTIR

. < 500 pm
'8 M ‘ - manuelle Isolation nicht moglich
' PO - Probenreinigung + Konzentration auf Filtern

- Spektroskopische Analyse der Filter mittels Raman und
FTIR Mikroskopie




Dresden e.V.

Sampling and Preparation Yy Pl
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Ergebnisse y P

1. ldentifizierung von Mikroplastik-Partikel > 500 um mittels Raman
und FTIR-Mikroskopie

2. ldentifizierung von Mikroplastik-Partikel < 500 um mittels Raman
und FTIR Imaging



Mikroplastik-Partikel > 500 um — Beispiel A Y P
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Mikroplastik-Partikel > 500 um — Beispiel B
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\ Ergebnis: & Kunststoffpartikel /

- Lackpartikel auf Harzbasis mit anorganischen Farbstoff (TiO,)
- Raman: anorganischer Fullstoff; FTIR: Polymermatrix




Mikroplastik-Partikel > 500 um — Beispiel C
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Partikel aus Wasserprobe
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Mikroplastik-Partikel > 500 pm Y P
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Vergleich FTIR und Raman:

=¢ Raman- und FTIR- Mikroskopie sind geeignet um Mikroplastik-
Partikel > 500 um eindeutig zu identifizieren

e Raman: simultane Identifizierung von ]
anorganischen/organischen Fullstoffen und des Polymers Raman und
moglich = aber: Flllstoff kann Polymermatrix Uberdecken - FTIR sind
Fehlinterpretation moglich " komplementar

T FTIR: zuverlassige ldentifizierung des Polymers, aber in der

Regel keine weitere Charakterisierung von Fullstoffen -

== zeitaufwendige handische Probenpraparation und Messung

Raman microscope alpha 300R+ (WITec GmbH, Ulm) FTIR microscope Hyperion 2000 (Bruker, Ettlingen)



Ergebnisse y P

1. ldentifizierung von Mikroplastik-Partikel > 500 pum mittels Raman
und FTIR-Mikroskopie

2. ldentifizierung von Mikroplastik-Partikel < 500 pum mittels Raman
und FTIR Imaging
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Raman und FTIR Imaging

Methodisches Vorgehen:

« Filter (@ 9 mm) einer marinen Mikroplastik-Probe < 500 um

« Spektroskopisches Imaging: vollstandige Raman/FTIR-Spektren zu
jedem “Messpunkt” einer ausgewahlten Flache (1000 x 1000 pm),

automatisierte Messung
» Auswahl charakteristischer Bandenbereiche - Erzeugung eines Falschfarbenb|ldes >

Visualisierung von potentiellen Mikroplastik-Partikeln = jeder farbige Punkt wird einzeln
beurteil: Polymer ja/nein ? (Bibliothekssuche, Spektrenbeurteilung)

« FTIR Imaging: in Transmission mit FPA-Detektor; Raman Imaging: sehr schnelles 10
Rastern
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Vergleich Raman und FTIR Imaging y P
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Comparison: Raman and FTIR Imaging Y P

Raman Image (2780 — 2980 cm1) FTIR Image (2981 — 2780 cm-')
(CH,/CHj, stretching) (CH,/CHj, stretching)
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Spectral band ranges for Raman Imaging
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Spectral band ranges for FTIR Imaging y P
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Vergleich Raman und FTIR Imaging
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Anzahl und Polymerart aller identifizierten MP-Partikel:

Raman Imaging

FTIR Imaging

Polyethylene (PE) 22 15 (-7/-32 %)
Polypropylene (PP) 5 2 (-3/-60%)
Polyvinyl chloride (PVC) 9 1 (-8/-89%)
Polycarbonate (PC) 3 1 (-2/-67%)
Polystyrene (PS) 1 - (-1/-100 %)
Polytetrafluoroethylene (PTFE) 3 2 (-1/-33%)
Polyester + Polyethylene 6 11
terephthalate (PET)

Summe 49 32 (-17/-35%)

Képpler et al., Anal Bioanal Chem. 408 (2016) 8377-8391
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Vergleich Raman und FTIR Imaging y P
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GroBenklassen aller identifizierten MP-Partikel:

Size range Raman Imaging FTIR Imaging
5-10 um 9 0
10 — 20 um 19 11
20 — 50 um 14 14
50 — 100 pm 5 5
100 — 500 pm 2 2
Summe 49 32
Messzeit 38h 20 min

16
Képpler et al., Anal Bioanal Chem. 408 (2016) 8377-8391



Vergleich Raman und FTIR Imaging
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Raman Imaging

FTIR Imaging

Anzahl und Polymerart aller identifizierten Partikel

=P sehr kleine Partikel (bis zu 1 um) kdnnen
identifiziert werden - insgesamt héhere
Anzahl an identifizierten MP-Partikeln
gut analysierbar: aliphatische und
aromatische Polymere, C=C Verbindungen
== schwierig analysierbar: Polyester

== Sehr kleine Partikel (< 20 um) kénnen nicht
identifiziert warden (diffraction limited) >
Unterschatzung des MP-Gehaltes
gut analysierbar: aliphatische Polymere
und Polyester

== schwierig analysierbar: PVC

Spektrenqualitat

== Fluoreszenz

== dicke/grof3e Partikel (> 100 um) kdnnen zu
Totalabsorbtion fihren

Messzeit

== sehr lang (kann durch Anderung der
Messparameter reduziert werden, aber
Verlust an identifizierbaren Partikeln)

=7 Schnelle Messung von relativ groBen
Probenflachen

17



Ausblick und neue Wege y P
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« Software-basierte optische Partikelerkennung und nachfolgende
automatisierter Messung aller Messpositionen

« Automatisierung der Datenauswertung
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Ausblick und neue Wege y P
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« Software-basierte optische Partikelerkennung und nachfolgende
automatisierter Messung aller Messpositionen

« Automatisierung der Datenauswertung

Raman FTIR
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