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Sprawdzenie możliwości wykorzystania potencjału mikroskopii IR 
w branży naftowej
Checking the possibility of using the potential of IR microscopy in the petroleum industry

Agnieszka Wieczorek, Dagmara Sroczyńska

Instytut Nafty i Gazu – Państwowy Instytut Badawczy

STRESZCZENIE: Mikroskopia w podczerwieni z transformacją fourierowską (FT-IR) wykorzystuje dwie techniki badawcze: mikro-
skopię i spektrometrię FT-IR. Pozwala to na analizę materiału pod kątem występowania charakterystycznych grup funkcyjnych oraz na 
przedstawienie jego topograficznego rozkładu. Daje to możliwość analizy związków chemicznych w mikroobszarach badanego mate-
riału. Przegląd literatury wskazuje na szerokie zastosowanie tych połączonych technik, m.in. w diagnostyce medycznej, kryminalistyce 
czy w badaniu jednorodności analitów. Analizie poddawane są tkanki, a także pojedyncze komórki. Wśród zalet połączonych technik 
jako narzędzia diagnostycznego należy wymienić możliwość rejestracji anomalii składu chemicznego z mikrometrową rozdzielczością 
przy minimalnej preparatyce, próbki nie wymagają dodatkowego utrwalania materiału do badań ani stosowania żadnych markerów. 
Niniejszy artykuł ma na celu przedstawienie przykładowych możliwości zastosowania mikroskopii IR w pracy laboratorium naftowe-
go, podczas badania próbek ciekłych oraz stałych w postaci zawiesin czy osadów wytrąconych na elementach zbiorników, silników 
i różnych urządzeń. Wskazano na konieczność właściwego przygotowania próbek w zależności od ich charakteru oraz rodzaju zastoso-
wanej techniki. Pokazano też możliwości związane z posiadanymi bibliotekami widm oraz mapowania po wybranym obszarze widm. 
Należy jeszcze raz wskazać na istotną rolę, jaką pełni mikroskopia FT-IR w badaniu próbek niejednorodnych, głównie ze względu na 
możliwość wytypowania konkretnych punktów pomiarowych o większej koncentracji substancji organicznych w stosunku do obszarów 
z dużą koncentracją, np. wody. Dzięki temu można w prostszy sposób określać, czy dana substancja lub produkt występujący w miejscu 
poboru wpływa na powstawanie osadów lub emulsji. Mikroskopia IR umożliwia przede wszystkim prowadzenie analizy niewielkiej 
ilości próbki, co jest szczególnie ważne w badaniu pobranych substancji w śladowych ilościach.

Słowa kluczowe: mikroskopia IR, spektrometria w podczerwieni z transformacją Fouriera (FT-IR), mikroskopia, produkty naftowe.

ABSTARCT: Fourier transform infrared microscopy (FTIR) uses two research techniques: microscopy and FTIR spectrometry. This 
allows to analyze fragments in terms of specific functional groups and the presentation of its topographic distribution. It enables the 
analysis of test results in the micro-areas of the tested material. IR microscopy is a technique that brings many advantages, mainly when 
it comes to examining samples with heterogeneous composition and surface. Thanks to it, it is possible not only to analyze small sample 
areas, but also to distinguish individual substances or groups of bonds present in them. During the test, the analyst can check both the 
homogeneity of the sample and the specific areas in which its composition changes. Due to this variety of applications, this technique 
is widely used in medicine, as well as in environmental research, forensics, and the research in the oil industry discussed in this article. 
The aim of the article is to present examples of the possibilities of applying the described technique in the work of an oil laboratory. It 
should be pointed out once again that this is of great importance, especially in FTIR microscopy when sampling heterogeneous samples, 
due to the possibility of selecting measurement point results for additional concentrations of organic compounds compared to areas 
with, for example, water. This makes it easier to determine whether a given substance or product is initially affecting the sediment or 
emulsion. Above all, IR microscopy allows a small amount of sample to be analyzed, which is particularly important when examining 
the collected substances in trace amounts.
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Wstęp

Mikroskopia IR to technika niosąca wiele korzyści, głównie 
jeśli chodzi o badania próbek o niejednorodnym składzie i po-
wierzchni. Dzięki niej możliwa jest analiza niewielkiej ilości 

próbki oraz rozróżnianie poszczególnych substancji lub grup 
wiązań w nich występujących. Analityk może podczas badania 
sprawdzać zarówno jednorodność próbki, jak i konkretne obsza-
ry, w których następuje zmiana jej składu. Mikroskopia FT-IR 
używana jest w różnych gałęziach przemysłu w badaniach nad 
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strukturą próbek, jak np. ocena właściwości drewna (Mueller, 
2008), nad mechanizmami uszkodzeń materiałowych, np. rur 
z tworzyw sztucznych (Schuster, 2014), czy nad jakością wy-
twarzania włókien liocelowych (Özçelik Kayseri et al., 2010). 
Kolejne zastosowanie mikroskopii IR to badanie prowadzone 
w kierunku obecności mikroplastiku w wodach (Käppler, 2018). 
Technika ta pozwala także na identyfikację rodzaju zastoso-
wanego polimeru.

Zastosowanie spektrometrii FT-IR do oceny stanu zanie-
czyszczeń gleb jest znane i praktykowane od lat (Gajec et al., 
2016). Także w przemyśle naftowym stosuje się znormali-
zowane metody wykorzystujące tę technikę (Kopydłowski 
et al., 2018). Połączenie spektrometrii FT-IR z mikroskopią 
stwarza nowe możliwości analityczne. Technik tych uży-
wa się z powodzeniem w badaniach kontaktu wody z sub-
stancjami ropopochodnymi (Cao et al., 2006). Mikroskopia  
w podczerwieni z transformacją Fouriera jest obecnie jedną  
z częściej stosowanych technik w badaniach ropy naftowej  
w tym zakresie, mimo że sama woda utrudnia interpretację 
widm IR. Dzięki mapowaniu powierzchni wraz z wykorzy-
staniem techniki refleksyjnej możliwe są badania właściwości 
smarnych określonych substancji (Molenda et al., 1998a, 
1998b) przez analizę odkładających się depozytów na badanych 
powierzchniach, co daje możliwość precyzyjnego określenia 
obszarów tarcia.

Zastosowane obrazowanie spektroskopowe w podczer-
wieni jest nieniszczącą techniką analityczną wymagającą 
minimalnego przygotowania próbki i co najważniejsze – jest 
w stanie dostarczyć zarówno przestrzennych, jak i chemicznych 
informacji o próbce, można więc badać powierzchnię prób-
ki bez większej w nią ingerencji. Warto jeszcze wspomnieć 
o zastosowaniu mikroskopii FT-IR w badaniach osadów na 
wymiennikach ciepła, pozwalających na określanie skupisk 
różnych związków chemicznych, takich jak asfalteny, węgla-
ny, siarczany, sulfotlenki szczawiany, koks (Tay i Kazarian, 
2009), końcowych produktów koksowania oraz jakości węgla 
(Chen et al., 2020).

Zakład Analiz Naftowych Instytutu Nafty i Gazu – Państwo-
wego Instytutu Badawczego pozyskał zestaw mikroskopu FT-IR 
ze spektrometrem fourierowskim w podczerwieni wraz z wyposa-
żeniem pozwalającym na rejestrację widm próbek stałych, prosz-
kowych, ciekłych i gazowych. Stanowi on moduł badawczo- 
-analityczny, będący częścią stanowiska do badań nowych 
proekologicznych paliw, i służyć będzie do monitorowania 
i badania zjawisk zachodzących w module silnikowym.

Spektrometr IR INVENIO R (rys. 1) posiada zainstalo-
wany detektor DLaTGS, pokrywający zakres 350–8000 cm−1, 
dodatkowo wyposażony jest w wewnętrzną platformę na de-
tektory umożliwiającą zainstalowanie i automatyczny wybór 
minimum 5 detektorów. Przystawka ATR wyposażona jest 

w monolityczny kryształ diamentowy, wprasowany w płytkę 
oraz klamrę dociskową wyposażoną w wymienne końcówki 
dociskowe. Przystawka z kryształem diamentowym umożliwia 
pracę w zakresie minimum 10–10 000 cm−1. Przystawka ma 
wymienną płytkę z kryształem germanowym umożliwiającym 
pracę w zakresie minimum 550–5500 cm−1. Spektrometr wypo-
sażony jest także w przystawkę ATR z kryształem wykonanym 
z selenku cynku.

Rys. 1. Spektrometr IR INVENIO R
Fig. 1. Spectrometer IR INVENIO R

HYPERION 2000 (rys. 2) to w pełni zautomatyzowa-
ny mikroskop wyposażony w detektor wysokoczuły MCT, 
pracujący w zakresie minimum 600–12 000 cm−1. Posiada 
obiektyw do pomiarów w trybie odbiciowym (powiększenie 
36-krotne), transmisyjnym (15-krotne), obiektyw szklany 
do podglądu próbki (powiększenie 4-krotne). Mikroskop 
umożliwia podgląd próbki poprzez oprogramowanie, bin-
okular oraz wbudowany w obudowę mikroskopu ekran LCD. 
Automatyczny stolik mikroskopu jest sterowany z poziomu 
oprogramowania w pozycjach XYZ o kroku 0,1 µm oraz 
powtarzalności 1 µm, zapewniając przy tym dużą precyzję 
i powtarzalność pomiarów.

Hyperion 2000 (Bruker) jest wysoce zaawansowanym urzą-
dzeniem do mikroobrazowania spektralnego. System optyczny 
mikroskopu umożliwia obserwację obszarów powierzchni od 
20 µm do 250 µm, pozwalając na przeprowadzenie pomiarów 
punktowych oraz mapowania chemicznego w zakresie spektral-
nym 7000–450 cm−1. Mikroskop umożliwia jednoczesny pomiar 
i obserwację próbki w dwóch trybach: odbicia i transmisji. 
Dużą precyzję i powtarzalność pomiarów zapewnia kompu-
terowe sterowanie stolikiem mikroskopu w płaszczyźnie x i y 
(przesuw 50 × 75 mm, dokładność pozycjonowania 0,1 µm). 
Pozyskanie obrazu widzialnego próbki, wybór obszaru do po-
miaru oraz pomiar realizowane są z wykorzystaniem pakietu 
oprogramowania OPUS/Video.
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Analiza próbek pozostałości zabezpieczonej 
w zbiorniku ze składnikami organicznymi 

i nieorganicznymi

Wykonano analizę próbki pozostałości wewnątrzzbior-
nikowej, której zasadniczą część stanowią substancje nie-
organiczne. W celu identyfikacji pozostałej części próbki dla 
porównania wybrano substancję organiczną mającą postać 
parafiny, która potencjalnie może stanowić zanieczyszczenie 
próbki wewnątrzzbiornikowej. 

Na wymienionych próbkach wykonano analizę mikro-
skopową. Analiza ta pozwala na rejestrację próbek nawet 
z dużą zawartością wody. Na rysunku 3 przedstawiono zdjęcie 
mikroskopowe płytki, na której dla porównania umieszczono 
zarówno analizowaną pozostałość wewnątrzzbiornikową, jak 

i próbkę parafiny, będącą odnośnikiem. Przebieg widm próbek 
3 i 5 w podczerwieni zaprezentowany na rysunku 4 wskazuje 
na znaczące różnice pomiędzy porównywanymi próbkami. 
Wyklucza to obecność w dużych ilościach parafiny w zanie-
czyszczeniu wewnątrzzbiornikowym. W widmie pozostałości 
widoczne jest szerokie pasmo powyżej 3000 cm−1, wskazujące 
na dużą zawartość wody.

W przypadku badanej próbki wykonano dalszą identyfi-
kację za pomocą biblioteki widm IR (rys. 5), która wskazała 
na obecność ditlenku tytanu. Na widmie tlenku tytanu (IV) 
(kolor szary) widoczne jest pasmo o dużej intensywności przy 
długości fali około 700 cm−1 oraz pasma o mniejszej inten-
sywności przy długości fali około 1630 cm−1 oraz 3500 cm−1. 
Obecność związków tytanu potwierdzona została techniką 
WD-XRF (rys. 6).

Rys. 2. Mikroskop Hyperion 2000
Fig. 2. IR-Microscope Hyperion 2000

Rys. 3. Zdjęcie mikroskopowe próbki pozo-
stałości wewnątrzzbiornikowej (lewy dolny 
róg) oraz próbki parafiny (prawy górny róg)
Fig. 3. Microscopic image a sample of the 
residue from inside the tank (lower left 
corner) and a paraffin sample (upper right 
corner)
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Rys. 4. Widmo IR próbek w punktach zaznaczonych na zdjęciu mikroskopowym, wykonane za pomocą mikroskopowej spektroskopii 
refleksyjnej (kolor czerwony – próbka 5 – pozostałość, kolor niebieski – próbka 3 – parafina)
Fig. 4. IR spectrum of samples at points marked in the microscope image, made using microscopic reflection spectroscopy (red color  
– sample 5 – residue, blue color – sample 3 – paraffin sample)

Rys. 5. Wynik wyszukiwania pasm charakterystycznych w bibliotece widm IR
Fig. 5. Result of searching for characteristic bands in the IR spectra library
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Przygotowanie próbki do dalszych badań

Przeprowadzono ekstrakcję próbki eterem naftowym, od-
dzielając następnie fazę wodną i odparowując użyty eter naf-
towy. Wykonano wielopunktową analizę mikroskopową dla 
„części organicznej”. Dokonując wyboru punktów pomiarowych 
(rys. 7 i 8), przyjęto jako kryterium grubość warstwy oraz kąt re-
fleksji. Widma o zbyt grubej lub zbyt cienkiej warstwie, a także 
te, w przypadku których kąt refleksji powodował powstawanie 

Rys. 6. Widmo WD-XRF dla próbki pozostałościowej
Fig. 6. WD-XRF spectrum for the residual sample

Rys. 7. Zdjęcie mikroskopowe próbki po ekstrakcji eterem naftowym (powiększenie 36-krotne)
Fig. 7. Microscopic image of the sample after extraction with petroleum ether (at a magnification of 36x)

na widmie efektu fali, zostały usunięte z obrazu, aby zapewnić 
czytelność widma oraz właściwą interpretację.

Przeprowadzona ekstrakcja eterem naftowym potwierdziła 
występowanie substancji organicznej w pozostałości wewnątrz-
zbiornikowej. Na widmie (rys. 9) widoczne są piki przy dłu-
gości fali około 3000 cm−1 oraz około 1500 cm−1, wskazujące 
na obecność grup –CH3, =CH2, ≡CH. Przeprowadzona analiza 
nie wyklucza udziału badanej próbki parafiny w zawiesinie 
wewnątrzzbiornikowej.
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Analiza osadów wymytych z elementów silniczka

Z dostarczonego elementu wymyto osad, a następnie zareje-
strowano za pomocą mikroskopowej spektroskopii refleksyjnej 
widma wskazanych substancji (rys. 10 i 11). Przebieg widm 
wskazuje, że składnikiem wymytego osadu może być olej 
z łożyska (rys. 12).

Problematyczne okazało się potwierdzenie obecności smaru 
na elementach silnika przez występowanie intensywnego pasma 
w zakresie liczby falowej około 1600 cm−1 – jest to zakres 
widma, w którym drgają wiązania związane ze strukturami 
aromatycznymi. W wyjściowej próbce będącej ekstraktem 

Rys. 8. Widmo IR uzyskane za pomocą mikroskopowej spektroskopii refleksyjnej dla próbki po ekstrakcji eterem naftowym (kolor brą-
zowy – próbka po ekstrakcji, kolor niebieski – widmo dla czystej płytki metalowej)
Fig. 8. IR spectrum obtained using microscopic reflection spectroscopy for a sample after extraction with petroleum ether (brown color  
– sample after extraction, blue color – spectrum for a pure metal plate)

Rys. 9. Widmo IR uzyskane za pomocą 
mikroskopowej spektroskopii refleksyjnej 
(kolor różowy – próbka pozostałości, kolor 
niebieski – próbka po ekstrakcji, kolor zielo-
ny – próbka parafiny)
Fig. 9. IR spectrum obtained using micro-
scopic reflection spectroscopy (pink color  
– residue sample, blue color – extracted 
sample, green color – paraffin sample)

osadu z elementów silniczka pasmo to nie jest widoczne. 
Powodem tego może być fakt użycia do ekstrakcji rozpusz-
czalników niepolarnych, które niestety nie wymyły składników 
aromatycznych z badanego elementu. Dalszy przebieg widma 
może jednak potwierdzać także udział smaru w zabezpieczo-
nym osadzie.

Wykorzystanie techniki mikroskopii odbiciowej po odpo-
wiednim przygotowaniu próbek zawiesin i osadów pozwala 
na otrzymanie widm IR umożliwiających ich interpretację 
(także na podstawie baz widm IR) nawet w przypadku po-
siadania bardzo niewielkich ilości materiału badawczego, jak 
i w przypadku próbek niejednorodnych.
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Rys. 10. Widmo IR uzyskane za pomocą 
mikroskopowej spektroskopii refleksyjnej 
(kolor czerwony – olej z łożyska, kolor zielo-
ny – osad z silniczka, kolor niebieski – smar)
Fig. 10. IR spectrum obtained using micro-
scopic reflection spectroscopy (red color 
– bearing oil, green color – motor sediment, 
blue color – grease)

Rys. 11. Widmo IR uzyskane za pomocą 
mikroskopowej spektroskopii refleksyjnej  
– węższy zakres (kolor czerwony – olej  
z łożyska, kolor zielony – osad, kolor niebie-
ski – smar)
Fig. 11. IR spectrum obtained using micro-
scopic reflection spectroscopy – narrower 
range (red color – bearing oil, green color  
– sediment, blue color – grease)

Rys. 12. Widmo IR uzyskane za pomocą 
mikroskopowej spektroskopii refleksyjnej 
(kolor czerwony – smar, kolor niebieski  
– osad, kolor zielony – olej z łożyska)
Fig. 12. IR spectrum obtained using micro-
scopic reflection spectroscopy (red color 
– grease, blue color – sediment, green color 
– bearing oil)
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Artykuł powstał na podstawie pracy pt. Wykorzystanie potencjału 
techniki mikroskopii IR w branży naftowej – praca INiG – PIB 
na zlecenie MNiSW; nr zlecenia: 0043/TA/2020, nr archiwalny: 
DK-4100-0031/2020.
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Centrum FEDE z ramienia Instytutu Nafty i Gazu – Państwowego In-
stytutu Badawczego (INiG – PIB) pełni rolę Instytucji Wdrażającej Pro-
gram Operacyjny Infrastruktura i Środowisko 2014-2020 (POIiŚ 2014-
2020) dla działania 7.1 „Rozwój inteligentnych systemów magazynowa-
nia, przesyłu i dystrybucji energii”, w ramach którego dofinansowywa-
ne są projekty:
• budowa i/lub przebudowa sieci przesyłowych i  dystrybucyjnych 

gazu ziemnego wraz z  infrastrukturą wsparcia dla systemu z wy-
korzystaniem technologii smart, 

• budowa i/lub przebudowa sieci przesyłowych i  dystrybucyjnych 
energii elektrycznej o napięciu nie mniejszym niż 110kV z wyko-
rzystaniem funkcjonalności smart, 

• zwiększenie możliwości regazyfikacji terminala LNG. 

Celem działania jest zapewnienie bezpieczeństwa energetycznego oraz 
stabilności i ciągłości dostaw energii wsparcie skupiono na rozbudowie, 
przebudowie i modernizacji energetycznej oraz gazowej infrastruktury 
przesyłowej i dystrybucyjnej.

Terminal LNG w Świnoujściu
Przykładem inwestycji o strategicznym w skali kraju znaczeniu jest roz-
szerzenie funkcjonalności terminalu LNG w Świnoujściu. Uruchomiony 
pięć lat temu Terminal LNG im. Prezydenta Lecha Kaczyńskiego. No-
minalna moc regazyfikacyjna świnoujskiego gazoportu ma wzrosnąć z 5 
mld m3 do 7,5 mld m3 rocznie. Tym samym terminal będzie w stanie po-
kryć nawet do 40 proc. obecnego zapotrzebowania Polski na gaz ziem-
ny. W  ramach rozbudowy Gazoportu, przy wsparciu pochodzącemu 
w ramach Programu Infrastruktura i Środowisko, zwiększy się przepu-
stowość instalacji regazyfikacyjnej oraz możliwości systemu przeładun-
kowego Terminalu (drugie nabrzeże). Rozbudowany zostanie również 
lądowy (kolejowy) system przeładunku, a także  powstanie trzeci zbior-
nik LNG wraz z instalacjami.

Korytarz Północ-Południe 
Korytarz to potężne przedsięwzięcie infrastrukturalne – system ma po-
łączyć Terminal LNG w Świnoujściu oraz Gazociąg Bałtycki/Baltic Pipe, 
przez południową Polskę, Republikę Czeską, Słowację i Węgry z termi-
nalem LNG w Chorwacji. Komisja Europejska przyznała inwestycji sta-
tus „Projektu o znaczeniu wspólnotowym” („Project of Common Inte-
rest”). 

O skali tego przedsięwzięcia świadczy choćby wielkość środków przy-
znanych na ten cel w perspektywie na lata 2014-2020. Planowany koszt 
wybudowania dziewięciu gazociągów przesyłowych wynosi prawie  
5 mld zł, z czego 2,2 mld zł będzie pochodzić z Funduszy Europejskich.

Budowa Gazoportu i projekty składające się na europejski korytarz ga-
zowy jest spektakularnym przedsięwzięciem o  strategicznym znacze-
niu. W ramach działań wdrażanych przez Centrum FEDE w obszarze 
energetyki również mniejsze inwestycje niemniej równie ważne i po-
trzebne. Obejmują one m.in. modernizację i budowę gazociągów dys-
trybucyjnych otwierających dostęp do tego paliwa indywidualnym od-
biorcom, w tym mieszkańcom miejscowości pozbawionych dotychczas 
tej możliwości.

Inne działania
Działania Centrum FEDE nie są związane tylko z tematyką gazu ziem-
nego. Dofinansowywane są również projekty skupiające się na  rozbu-
dowie i modernizacji sieci elektroenergetycznej, co przekłada się na jej 
sprawność i  niezawodność, ale także umożliwia podłączanie nowych 
źródeł energii – odnawialnych (OZE). 

Obecne działania są kontynuacją perspektywy finansowej 2007-2013, 
w której to Centrum FEDE również zajmowało się działaniami związa-
nymi z wdrażaniem Funduszy Europejskich w sektorze energetycznym, 
pełniąc rolę Instytucji Wdrażającej w Programie Infrastruktura i Środo-
wisko 2007-2013. W  ramach tych działań dofinansowywane zostały:  
4 podziemne magazyny gazu ziemnego, 8 gazociągów przesyłowych 
gazu ziemnego o  łącznej długości prawie 1000 km, terminal regazyfi-
kacyjny skroplonego gazu ziemnego w  Świnoujściu, połączenie ener-
getyczne Polska-Litwa, 24 projekty budowy sieci dystrybucyjnych gazu 
ziemnego o łącznej długości prawie 1600 km.
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