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Mikroskop transmisyjny

Mikroskop skaningowy FEI Titan® G2 60-300
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DualBeamQuanta™ 3D FEG
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Katalizator reformingu parowego metanolu: 30Pt/carbon
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Katalizator reformingu parowego metanolu

3Pt/ TiO2
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TEM image
in bright field

Electron
diffraction

Ring Distance [A] Phases hkl
1 3.125 CeO, 111
2 2.703 CeO, 200
3 2.451 C0304 311
4 2.02 Co0304 400
5 1.914 CeO, 220
6 1.657 Co0304 422
7 1.630 CeO, 311
8 | 1560 | Co0dCe0, |su2za
9 1.430 Co0304 440
10 1.350 CeO, 400
11 1.241 CeO, 331
12 1.223 Co030,4 622
13 1.104 CeO, 422
14 1.042 CeO, 511
15 0.957 CeO, 440
16 0.915 CeO, 531
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Obraz TEM w ciemnym polu
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ldentyfikacja fazowa

ZnO (101)

ZnCr204 (111)
4.78 A

10 1/nm
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10 1/nm







Nosnik (CeO,) Faza aktywna (w formie - C0304)
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10 nm

ZnO (110) : 1.62 A

10nm_ Cr,0,(300): 1.42 A

Zno (101): 247 A 1o

'Pdzn (111): 2.19 A

Pd(311) : 1.17A

108m _ Cr,0,(104) : 2.66 A

AN

i
/// i

10nm  7nCri0,(111) : 4.78 A

0,(311): 2.5A
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Badania depozytu weglowego - dezaktywacja katalizatora

(002)




Badania depozytu weglowego - dezaktywacja katalizatora

100 nm i s,

Depozyt weglowy otacza nanoczastki katalizatora
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Katalizator reformingu parowego

etanolu 2K10Co/CeO,
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Badanie depozytéw weglowych
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Mapowanie chemiczne STEM-EDS




Monokrysztat arsenku galu - GaA
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Kolumna elektronowa SEM/STEM

///

Manipulator
. Omniprobe

Kolumna jonowa FIB

Dyfrakcja EBSD

Analizator EDX

-3




76 —

16 |

1.90

LSecs: 50
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Energy - kel
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Widmo EDX

1
9.90 10.90

1

g B3
v HV mag H
“~|30.00 kV| 80x

WD det
10.1 mm| BSED

500 pym
Quanta3D FEG

| HFW
1.87 mm

Obraz SEM i mikroanaliza punktowa

Element W% At %
C 4.07 10.39
(0) 22.44 43.02

Na 0.70 0.94
Mg 0.60 0.75
Al 4.72 5.36
Si 4.28 4.67
K 0.31 0.25
Ca 0.43 0.33
Ti 0.09 0.06
Fe 61.88 33.99
Ni 0.18 0.09
Cu 0.16 0.08
Zn 0.13 0.06
Total 100.00 100.00




" Sredni sktad ilo$ciowy
‘ Element | W% | At%
'd C 21.99 33.57

0 36.10 | 41.36
obraz SEM Na 047 | 038
Gt e g - Mg 0.89 0.67
AT . : ‘ Al 10.90 7.41
T Si 16.57 10.82
P 0.06 0.04
S 2.15 1.23
cl 0.06 0.03
K 2.10 0.99
Ca 5.07 2.32
Ti 0.41 0.16

Cr 0.04 0 0.01
Mn 0.04 0.01
Fe 2.89 0.95
Ni 0.05 0.02
Zn 0.20 0.06

Total 100.00 | 100.00

Zn SEM+Zn EHZI [P O M

Mapowanie chemiczne. Dystrybucja pierwiastkow na powierzchni glinokrzemianu
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Stop eutektyczny: Fe-Mn-C-B-Si-Ni-Cr.
Mikroanaliza liniowa (line scan)

Mikroanaliza punktowa www.lab.umcs.lublin.pl




HV mage | WD | det| HFW 11/2/2011 HV | mag WD  pressure ————2pym——— H\ WD | pressure
5.00 kV|1000 x10.1 mm ETD 149 ym 4.69e-4 Pa 10:47:13 AM 30.00 kV 50 000 x 10.5 mm 9.21e-4 Pa Quanta 3DFEG 2:20:13 PM 9.6 mm |2.13e-4 Pa

Bacterium E. coli

3 / o * . AN 25 pressure
HV |mag WD | det HFW  pressure 500 pm HV m| wD det HF\ pressure — 100 pym — 0 m|9.27e-5 Pa C 5 011 HY mag @ | WD pressure
2.00kV 100 x 9.8 mm ETD 1.49 mm 5.87e-4 Pa Quanta3D FEG 30.00 kV| 25C 10.1 mm| BSED | 59 1.19e-4 Pa Quanta3D FEG 11:38:18 AM | 30.00 kV| 35 000 x| 9.9 mm | 9.92e-5 Pa Quanta 3DFEG

Nektarnik Sztuczne tzy Pogromcy duchéw logo (FIB)
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X ".‘:’ A ) .. . . . . ;-‘_ 3 EI' [ 40 nm polystyrene film on oxidized Si
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e

Ni
GaN:Mg

Zrédto: Michat Leszczynski: Instytut Niskich temperatur PAN

. -
e i s A e A oD B

Typowe materiaty:

— Amorficzne

— Polikrystaliczne

— warstwy epitaksjalne

* zakres pomiaru grubosci: od 0,5nm do 1000 nm

» Zakres chropowatosci: od 0,1 do ok 3 nm

» Zakres pomiary gestosci:

— wysoka gestos¢ warstw moze uniemozliwia¢ pomiar
przykrytych warstw

— wymagana duza réznica gestosci sgsiednich warstw

www.lab umcs.lublin.pl



2 Pomiar wielkosci czastek TiO,
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Liczba zliczen

*o+re

Pd/Zn
ZnO
Pd
PdO
PdH,

I
38

30

40 42

20

o
44 46

48

Katalizator palladowy. Proces in-situ redukcji

wodorem w komorze do badan XRPD.

zrodto: Witold Zawadzki Zaktad Technologii Chemicznej UMCS

Wielkos$¢ krystalitéw PdZn obliczona na
podstawie wynikéw redukcji wodorem
w komorze reakcyjnej XRD z zaleznosci
Warrena - Scherrera

Temperatura Wielkos¢ krystalitow
(°C) PdZn (nm)
250 +
300 ++
350 7,7
400 12,1
450 14,0
500 15,7




| Etap- analiza fazowa (baza ICCD PDF4+)

Counts Counts

|| Etap- dopasowanie dyfraktogramoéw

21-01-14A-p1 21-01-14A-pl
M rutile, syn 184 %o .Rutile, syn 18.4 %
;?:;ltae'ti' ;y;29é4‘ij .Eskolaite, syn 9.4 %
e Zincite, syn 72.2 %
40000 40000 —
20000 | 20000
O\J\LJU| """"" B R [rr o |L1J‘|¥WT 0T T “l.i ..... Lﬂ‘uﬂ‘k ........ h&—‘r&#
30 40 50 60 0 8 %° 100 30 40 50 60 70 80 90 100
Position [°2Theta] (Copper (Cu)) Position [*2Theta] (Copper (Cu))
Peak List , & | l ) L 4000_ T T TF T 3 T TF E- E ETE TEERE ERT B T BE IR ERr ¢ R B 1 T
Ti02,01-089-8303 | L 2000 I |
Cr2 03 04-009-2109 ‘ B 0 4 ¥ + r—1 Y v ¥ -
Zn O; 04-009-7657 . . . . [21888 ]
No Ref. Code Score Compound Name  Chemical Mineral Name  SemiQaunt
Formula [%6]
1 01-089-8303 72 Titanium Ti O, Rutile 18,4
O Oxide
] 2 04-009-2109 31 Chromium Crt, O, Eskolaite 9,4
|:| IZI O Oxide
3 04-009-7657 83 Zinc Oxide Zn O Zincite o

www.cnf.umcs.lublin.pl




Wieksza szybkos¢ skanowania zostala osiggnieta
przez przeniesienie modulacji Peak Force Tapping z
gtéwnego skanera do dodatkowego piezo Z - skanera
w holderze sondy skanujacej oraz zwiekszenie
czestosci modulacji. Takie rozwigzanie rozszerza
pasmo sprzezenia zwrotnego Peak Force Tapping
| umozliwia bardzo szybkie skanowanie nawet
duzych obszaréw bez utraty wysokiej rozdzielczosci

Sonda (igta) ScanAsyst-Air-HR

(Bruker)

Tip radius: 10 +/- 5nm
holder ScanAsyst-HR Freq: 130 +/- 30 kHz

k: 0.4 +/- 0.2 N/m
Length: 60 pm

EFD o ob UMCS

agn  Det WD ————— 10m

www.cnf.umcs.lublin.pl



Tapping 1Hz ScanAsyst-HR 10 Hz
~4.5 minut ~30 second

oo
L] www.lab.umcs.lublin.pl
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Peak Force Error

bakterie E. coli JM 83. Zdjecie wykonane metodg ScanAsyst-HR. Rozmiar skanu: 30 pm x 30 pm.
Rozdzielczo$¢ obrazu: 1536x1536 pikseli. Czg¢stotliwo$¢ skanowania: 0,5 Hz. Szybko§¢ skanowania: 30 pm/s

www.cnf.umcs.lublin.pl




DMTModulus

.Peak Force Error

Folia HDPE www.lab.umcs.lublin.pl




Pylek bazylii 10x10 pm Bakteria Escherichia coli 3x3 pm. Nanosrebro 1x1 ym

Mikroskopia Sit Atomowych
Autor zdjeé: erysmtSlfW

P

Lecytyna 1x1 um

www.lab.umcs.lublin.pl
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RealTime EDF
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« wszystkie znane i stosowane dynamiczne techniki
temperaturowo-programowane z udziatem gazow i par:
TPD, TPR, TPO, TPReaction, itp.

« temperatura programowana od -100° do 1100°C (0,1-50°C/min.)

 uktady dozowania gazow i par

* detektory: TCD oraz MS (Hiden HPR-20 Research Grade)

« programowanie eksperymentéw, automatyczne sterowanie,
kontrola oraz zbieranie i obrobka danych

Informacje o:

* rozktadzie i sile miejsc aktywnych o roznej reaktywnosci
i aktywnosci katalitycznej (heterogenicznos¢ powierzchni)

* reaktywnosci ciat statych w atmosferach redukujgcych,
utleniajgcych, innych gazow i par

* reaktywnosci depozytow weglowych utworzonych
w reakcjach z udziatem zwigzkow organicznych na katalizatorach

« kierunku i intensywnosci przemian chemicznych
chemisorbowanych reagentéw i produktéw przejsciowych

« kwasowosci i zasadowosci powierzchni ciat statych
(katalizatorow i adsorbentow) EFD A 5O
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» adaptowana wg naszego projektu jednostka PID Eng&Tech
Microactivity Reference Catalytic Reactor

 spektrometr mas Hiden HPR-20 Research Grade, do 200 amu

» czterokanatowy mikrochromatograf Agilent 490-GC

« programowanie eksperymentdéw, automatyczne sterowanie
| kontrola parametréw reakcji, automatyczne dozowanie on-line
analizowanych probek oraz zbieranie | obrébka danych

Informacje o katalizatorach i reakcjach katalitycznych:

* liczba i roznorodnosc¢ miejsc aktywnych na powierzchni
,pracujacych” katalizatorow i ich rzeczywista aktywnosc

« powierzchniowe stezenie przejsciowych czasteczek (species)
prowadzacych do produktow reakcji w jej stanie stacjonarnym

* czas ,zycia’ reagentow, produktow i przejsciowych ,species”

« wymiana atomow pomiedzy reagentami z fazy gazowej
| katalizatorem oraz zwigzkami chemicznymi na jego powierzchni

* udziat tlenu z sieci krystalicznej tlenkowych nanomateriatow
katalitycznych w przemianach reagentow

» sekwencja przejsciowych etapow reakcji na powierzchni
nanomateriatow katalitycznych w jej stanie stacjonarnym
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 dwa systemy PID Microactivity Reference Catalytic Reactor

* wymienne reaktory katalityczne z piecem rurowym do 950°C

* uktady niezaleznego dozowania 6 gazow i 2 par reakcyjnych

« termostat (hot-box) zapobiegajgcy kondensacji trudno-lotnych
surowcow i produktow reakcji

« 2 zestawy wielokanatowych chromatografow 450-GC i 430-GC
oraz mikrochromatograféw 490-GC

« programowanie procedur badawczych, zautomatyzowane
sterowanie i kontrola parametrow reakcji, automatyczne
dozowanie on-line analizowanych produktow oraz zbieranie
| obrobka danych

Do badan aktywnosci i selektywnosci heterogenicznych
nanomateriatow katalitycznych w reakcjach chemicznych
Kilka systemow reaktorowych zapewnia istotne przyspieszenie badan
» idealne do dtugotrwatych badan stabilnosci wtasciwosci
katalizatorow w czasie procesu chemicznego
 badanie roznych katalitycznych procesow chemicznych
w tym samym czasie
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= 1 « waga oddzielona od przeptywowej czesci reaktorowej,
| | zakres zmian masy 0-10 g, rozdzielczos¢ 1 ug,
W T automatyczna korekcja zera wagi
i I
|

magnet

S . * cisnienie od prézni 20 mbar do 40 bar
|  temperatura od RT do 1100°C
i (izotermicznie lub programowane zmiany temperatury)
i  uktady dozowania gazow i par (pod niskim i wysokim cisnieniem)
|  spektrometr masowy do analizy produktow reakcji chemicznych
» programowanie eksperymentow, automatyczne sterowanie
| kontrola parametrow reakciji oraz zbieranie | obrobka danych
Do badan in-situ zjawisk, ktérym towarzysza zmiany masy, np.
* tworzenie depozytow weglowych na nanomateriatach
katalitycznych w reakcjach chemicznych
« utlenianie, korozja, redukcja i rozktad materiatéow
« zjawiska sorpcyjne
w realnych, ztozonych atmosferach i warunkach reakcyjnych
(temperaturze, cisnieniu i przeptywie gazow i par)
Z jednoczesng informacjg o zmianie sktadu fazy gazowej
| lotnych produktach reakcji chemicznych
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System do badan
aktywnosci i selektywnosci
katalizatorow

mikroskop Ramana XPS, AES, UPS, ISS

Dziekuje za
uwage

s ~ i

TPR, TPD, TPO, MS

Spektrometr FT NMR
www.lab.umcs.lublin.pl



