Az infravoros spektroszkopia analitikai alkalmazasa

Egy molekula nemcsak halad6 mozgast végez, de az atomjai (atomcsoportjai) egymashoz
képest is allando mozgasban vannak. Tételezziink fel egy olyan mechanikai modellt, melyben az
atomokat a tomegiikkel aranyos golyok, a kozottiik levo kotéseket pedig rugok (a kotéserdsséggel
aranyosan C=C kotés esetén kétszer erésebb rugd, mint C-C esetén) képviselik! Ez a modell —
akarcsak a valodi molekula - sokféle mozgast végezhet: foroghat a kotéstengelyek koriil, rezeghet
a kotések mentén. A molekuldk rezgésének nevezziik azt a bels6 mozgast, melynek sordn az
atomok az egyensulyi helyzetiiktdl kiilonb6z6 iranyban eltérnek. Minden mozgasforma sajatos
energiat kivan (egyedi frekvenciaval rendelkezik), amelyet pl. fényenergia formajaban
kozvetithetiink a molekulakkal. Az abszorbealt fény hatasara az adott mozgast jellemzo
amplitado novekszik; megfeleld nagy energia elnyelése esetén akar a kotés is felszakadhat.

Egy N atombdl all6 molekulara 3N mozgasegyenlet irhatd fel. Az egyenletrendszer 3N
megoldasa tartalmazza a haladd mozgéasra valamint a harom fliggetlen forgastengely mentén
végezhetd forgdbmozgasra vonatkozo értékeket is. A 3 haladomozgashoz, ill. 3 forgémozgashoz
tartozd értékeket 3N-bol kivonva megadhatd a normalrezgések szama (3N-6). Linedris
molekulak esetén a rezgések szama 3N-5. A normalrezgések soran a molekula atomjai azonos
frekvenciaval és tobbnyire azonos fazisban rezegnek egyensulyi helyzetik koril. A
spektrumokban megfigyelt savok voltaképpen ezeknek a normalrezgéseknek a gerjesztésére
forditott energiat reprezentaljak.

A molekuldk forgasallapotai ¢és normalrezgései az infravords tartomanyba esd
elektromagneses sugarzassal (A = 1-25 um) gerjeszthetok. A kiilonbozé rezgési allapotokban a
molekula dipélusmomentuma és/vagy a polarizalhatosaga allandéan valtozik, és ez az
allapotvaltozas fényelnyeléssel vagy fénykibocsatassal jar. Ha a molekula dipolusmomentuma
valtozik, akkor a rezgés infraaktiv lesz, azaz a vegyiilet az IR tartomanyba eso elektromagneses
sugarzassal kolcsonhatasba 1ép.

A normalrezgések kozott megkiilonboztetiink vegyértékrezgéseket, (az atomok a
kotésiranyban mozdulnak el periodikusan) ill. deformacids rezgéseket (ennek sordn a kotési
szogek periodikus valtozasar6l van szo6.) Mindkét tipusi rezgés lehet szimmetrikus, ill.

aszimmetrikus (1. abra).
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vegyertékrezgesel deformacios rezgések

1. dbra. A metilén (=CH) csoport vegvérték- és deformacids rezgéser

Nagyszamu vegylilet szinképének vizsgalata azt mutatta, hogy bizonyos atomcsoportokhoz és
kotésmodhoz jellemzé csoport-és kotésfrekvenciak tartoznak, melyeket karakterisztikus
frekvenciaknak, sdvoknak nevezziik. A karakterisztikus frekvenciak elsGsorban a kotésmodtol
fliggenek, és kozelitdleg, de nem teljesen fliggetlenek a molekula tobbi részétol.

A kotési, ill. csoportfrekvenciak tulajdonsagait ugyanis a kémiai szerkezet, ill. a vizsgalati
koriilmények jellegzetesen befolyasoljak.
A molekula szerkezetéb6l adodo legfontosabb effektusok:

- szubsztituensek elektronaffinitasa (induktiv mezomer effektusok, hiperkonjugacio)

- tomeg effektus (izotopcsere stb.)

- sztérikus tényezok (diasztereoméria €s rotacios izoméria, vegyértékszogtorzulas,

térkitoltés és gatlas)

- tautoméria.

A kiils6 korilmények koziil pedig els6sorban a halmazallapotot, hémérsékletet, az
olddszerhatast, ill. a kristalyszerkezetet kell megemliteni.

A vegyiilet szinképében megjelend frekvencidkhoz a szerkezeti egység hozzarendelése
gyakran tapasztalati Osszehasonlitison ¢€s elméletileg értelmezheté egyszeriibb molekulak
szinképeivel vald Osszevetés segitségével torténik. A szinképekben leggyakrabban eléforduld

kotési és csoportfrekvencidkat az 1. tdblazatban foglaltuk ssze.



1. tablazat Néhany atomcsoport karakterisztikus hullimszama

KCritastipms Hullimeram (cm™) Mezjegzyzes

O-H 37002500 ollozo-, torzi |:u= rezge:

-H, H-M-H 3:5(0a0-3 2060 ollozo-, torzios rez.ges.

C-H 330 (acerilsnsk) olloze-, torzios rezzes
C-H 3030 (aromasok) ollogo- torzdos TRTEEs
C-H 310:0-3010 (olefinek) ollozd-, toTZids rezEas
C-H 2070-2840 (alifassk) ollozs-, tor=iss rezzes
5-H 6002550 ollozo-, torzios rezges

5i-H 2300-2100 ollozo-, torzios rezzes

W=C=0 2270 ollozo-, Torzios rezzes

C=i 12T0-2240 ollozo-, 1OrZios [EIZes

C=C 2270-2100 ollozd-, Torzios rezges

N=N=M] 2170-2130 aprirmmetrikne vegvértskrerres
C=C=C 1960 aszimmetrikus vegvertskrezges
C=0 1870-1540 ollozd-, torzios rezges

C=C 1680-1580 {olefinek) ollozo-, torZios rezEes
C=C 14610-1500 (aromasok) ollézo- rorzdos TRTEes
= 1640-1570 ollozo-, 10r7i0s rezEes

C=1 L8 1470 ollozo-, torzios rezge;.

H-H 1640-1510 deformacios rezzes

0=C-0r 1620-1540 aszimmetrikus vegvertskrezges
Q-3=0 14670-1610 2l10Z0-, Tarzios eIZes

O=l=0 18650-1500 aszmunemikus vegvertshrezses
C-H 1490-1340 deformacios rerzes

CH, 14301280 (o leEuEL:’j- kssza.l:- rezzes

CH, 1390-1380 deformacios rezgee.

O-H 1450-1210 deformacios rezzes

Q=C-C 1420-1300 sZimumeTiias VEEVEnekrezges
C- 1420-1020 0l10Z0=, TOTT10E [EIEe:

C-0 1430-1050 olla=d-, tarzios rezmés

C-N=0h 1410-1310 ollozo-, torzios rezges

MNH=0 1410-1310 ollozo-, torzios rezges

C-F 1410-1000 ollozd-, torzios rezzes

o=5=0 1350-1300 aszimunemikus vegvertshrezzes
TSN 1340-1180 iTimmaTikiG VeEyanekrar as
B=0 150e0- 1200 olloza-, TEI'ELB:» rezge-s.

C-0-C 12701230 ollozo-, torzios rezzes

C-0-C 12200601050 ollozo-, forzios rezzes

C=C= 10 sTimmemikine Vegyenekrergas
C-0-C 1150-1050 (ciklikns) ollozo-, torzios rezzes
FelDei 123 0=-1000 ::-]Ju:u:u- 1Orzios rezgn!ri.

Si-0 1 1(e0- 1030 olloz0-, fOrzios rerges

O=5=0 11801140 srimmenilus L'eg'-en'ekrez Zag
C-0-0-C B00-E0 ollozd-, torzios rezges

O-H S-E30 balogatarezzes

C-H S0-620 balogatarezzes

C-H 10000-1530 bologatorarzes

BF Q0500 balozarararzés

B-0-P 70030 bologatorezzes




Infravoros spektrofotométerek felépitése

Az infravords spektrométereknek két tipusa kiilonboztethetd meg: a diszperziods €s a nem
diszperzios miszerek. Az elobbiek miikodési elve alapvetéen megegyezik az ultraibolya és
lathaté tartomanyban miikodd spektrométerekével. Altaldban prizmat vagy optikai racsot
hasznalnak monokromatorként.

A nem diszperziv miszerek pl. interferenciasziréket, hangolhatd 1ézereket
tartalmazhatnak, de a legelterjedtebb és legkorszerlibb Fourier transzformacios késziilékek
interferométert alkalmaznak. Az FT-spektrofotométerek kozponti egysége egy Michelson-féle

interferométer.

2. abra: A Michelson-féle interferométer mikodési elve

Monokromatikus sugarzas esetén a fényforrasbol (S) kiindulé Ay hullamhosszisaga
sugarakat egy kollimatorlencsén (Ko) parhuzamossa tessziik, majd 45°-os beesési szoggel az
ugynevezett fényosztora (F) vetitjiik. A fényosztd egy feligateresztd tiikkor, amely — idealis
esetben — a raes6 sugarzas 50%-at atengedi a mozgo tiikor (T,) felé, masik 50%-at visszaveri az
allo tikor (T,) felé. A két tiikkorrdl visszaverddd sugarak a fényoszton talalkoznak tjra, és ott
megint (50%—50%) megoszlanak és az azonos iranyban halad6é nyalabok a két fényat (x(t):=r)-
1) kiilonbségének megfeleléen interferalnak.

Igy tehat a fényforrasbol kiindulé sugarzas fele Gijra visszajut a fényforrasba, mig a masik
fele egy gytjtélencsén (K,) athaladva a detektorba (D) jut. A detektort ér6 sugarzas tehat a két

tiikorrol visszaverddo és a fényoszton interferald nyalabok ereddje. Mivel az egyik tiikor allando



sebességgel mozog, a két fényut kiilonbsége is folyamatosan valtozik az id6 fliggvényében, és ez
altal folyamatosan valtozik a detektort érd sugarzas intenzitsa is.

A Fourier-transzformacios késziilékek altalaban egysugaras felépitéstiek, igy a hattér és a
minta spektrumat idében egymas utan kell felvenni. A hattér spektruma a fényforras hullamhossz
(hullamszam) szerinti intenzitas-eloszlasat adja, a megfeleld helyeken csokkentve a levegd H,O
¢s CO, tartalmanak, az oldoszernek ¢és a kiivetta anyaganak elnyelésével. A minta spektrumaban
a hattér felsorolt elnyelési savjai mellett megjelennek a mintat alkotd komponensek elnyelési
savjai is.

Az FT spektrométer fobb elnyei:

1./ A felépitése joval egyszeriibb, csak egy mozg6 része van.

2./ Nincs sziikség sziik résekre, sokkal nagyobb a fényerd még ugy is, hogy a sugarzas fele elvész
a fényoszton.

3./ Az Gsszes frekvenciat egyszerre detektalja. Ugyanolyan jel-zaj arany mellett sokkal révidebb
a mérési 1d0.

4./ A hullamszam-skala pontossaga 0,01 cm™-nél is jobb. Az interferométer ugyanis egy He-Ne
lézer jelét is modulalja. A kapott, igen pontosan szinuszos jel segitségével vezérlik a tiikkor

mozgatasat és az infravords jelbdl valo mintavételt.

A transzmisszids  méréstechnikdk mellett gyakran alkalmazzdk az ATR
(gyengitett/csillapitott teljes reflexido) modszert. Ez a feltét bels6 reflexiot valosit meg. A mintat
egy hosszikas Ge vagy ZnSe kristaly feliiletére helyezziikk, amelyet gyémantcellaval
kombindlunk. Az IR fény a keskeny oldalon Iép be a kristalyba és sokszori bels6 visszaverddéssel
jut at rajta. A tobbszords teljes belso reflexid megsokszorozza az abszorpcid mértékét, mert az IR
fény minden visszaverédéskor néhany mikrométer mélységig behatol a mintaba, mely elnyeli a ra

jellemzo frekvenciaju komponenseket.

=~ IR sugar

[ ATR kiistaly (gyémant)

[1 ZnSe fokuszal elem

3. abra: Az ATR Kristaly és mérérendszer felépitése



Az ATR mérés elonyei:
— nincs sziikség mintaelokészitésre
— visszanyerhet6 a minta
— roncsoldsmentes modszer
— kevés minta elegendd
— gyémant ATR mechanikailag és kémiailag ellenallo
— por, film, folyadék vizsgalhato
— kis optikai uthossz, az olddszersavok nem zavarnak
— vizes oldatok vizsgalhatok (hagyomanyos folyadékkiivettakban nem, mert az optikai

uthosszuk tul nagy, a viz abszorbealja szinte a teljes IR sugarzast)

Az ATR mérés hatranyai:
— gyengébb spektrumok, mint a transzmisszios méréseknél kapott spektrumok
— figyelni kell arra, hogy a minta és az ATR lap szoros illeszkedése megvaldsuljon
— agyémant 2200 cm™' és 1900 cm ™' kozott elnyel

— aZnSe (és ZnSe/gyémant) 550 cm™ to 50 cm™' kozott elnyel

Az ATR technika alkalmazasa
— emulzidk
— vizes oldatok
— porok
— polikristalyos rendszerek
— pasztak
— gélek

Az ATR és a transzmisszids technika mellett a harmadik gyakran alkalmazott modszer a DRIFT

(szort visszaverddés) modszer.

A DRIFT technika alkalmazasa:
— szilard diszperz rendszerek

— szemcsés anyagok

finom eloszlast porok

— Orléssel vagy csiszolassal kialakitott porszeri vizsgalati minta



Az IR spektroszkopia alkalmazasa

Az IR spektroszkopia nemcsak a kémiai kutatasokat segit6 modszer, de az ipar, a
gyogyaszat, régészet, Urhajozas és még szamos terlileten alkalmazott eszkoz. A kémia
tudomanyan beliill szamos nem analitikai alkalmazasa is van. Ilyen pl. a fizikai kémiaban a
molekulak jellemzé allanddinak (tehetetlenségi nyomatékok, atomtavolsagok, kotések
erdallandoi, vegyértékszogek stb.), az izotdparanyoknak a meghatarozasa, tautoméria,
konformacios és egyéb egyensulyok tanulmanyozasa, a reakciok kinetikai vizsgalata.

A preparativ szerves kémidban foként a szerkezet-felderitésben, valamint a
részfolyamatok nyomon kovetésében, a kozbensé termékek azonositdsdban, valamint a
végtermék tisztasaganak ellendrzésében hasznaljak.

Az analitikdban mind kvalitativ mind kvantitativ meghatarozast is végeznek IR
spektroszkopia segitségével.

Az elso teriilet leggyakrabban a vegyiiletek azonositasat jelenti. Legegyszertibb esetét
ennck az képezi, amikor a mintankat a rendelkezésre allo tiszta standard anyag azonos
korilmények kozott felvett spektrumaval hasonlitjuk Ossze. Az azonositds soran a teljes
spektrumot, és nemcsak egy kiragadott sadvot (ez ui. szennyezOdéstdl is eredhet) kell
Osszehasonlitani. Ha a standard spektruma a mintankénal tobb savot tartalmaz, akkor bizonyos,
hogy a két vegyiilet nem azonos. Forditott esetben az azonossdg még fennallhat, és a savok
szamanak novekedése szennyezddéssel magyarazhat6. Teljes bizonyossaggal tigy gy6zodhetiink
meg az azonossagrol, hogy n. kiilonbségspektrumot készitiink. Ekkor referenciaként a standard
anyagot hasznaljuk, és annak spektrumat vonjuk ki a mintaébol. Ha az azonossag a
koncentraciora is vonatkozik, akkor 0j savok megjelenése nélkiil eltlinnek a savok. Ha a minta
megegyezik a referenciaval, de koncentracidik eltérnek, akkor a kiilonbségspektrum megegyezik
a minta spektrumaval, de a savok intenzitasa eltér.

Ha nem all rendelkezésre a feltételezett termék spektruma, de sejtjilk annak Osszetételét
akkor hasonlé csoportokat tartalmazo vegyliletek spektrumat hasznaljuk fel 6sszehasonlitasra, ui.
az egyes atomcsoportokhoz tartozé frekvencidk kiilonbozo vegyiiletek esetén is kozel azonos
helyen jelentkeznek az IR spektrumban.

Ha semmit nem tudunk a feltételezett molekularol, akkor a spektrumban észlelt savokrol
megallapitjuk, hogy mely csoportok karakterisztikus kotési, ill. csoportfrekvencidinak felelnek
meg. A feltételezett csoportokbol mas vizsgalatokkal kisziirjiik a legvalosziniibbeket, majd ilyen
csoportokat tartalmazo anyagok spektrumait hasonlitjuk 0ssze a mintankéval, mig azt legjobban

meg tudjuk kozeliteni.



Az azonositas elve, munkamenete tobbkomponensii anyagok esetére is érvényes.
Tekintve, hogy idedlis esetben ezen rendszerek spektruma az alkotéelemek spektrumainak
additivitasabol ered, meg kell taldlnunk az alkotdelemek minden egyes savjat. Ehhez az
Osszehasonlitd spektrumokat standard tiszta mintak vagy ismert Osszetételi keverékek IR
spektrumainak felvétele altal esetleg katalogusbol, irodalombdl nyerhetjiilk. Az azonositast
gyakran megneheziti azonban, hogy az egyes komponensek kozotti kdlcsonhatas saveltolodast
okoz, és igy az additivitas nem érvényesiil.

Keverékek vizsgalatanal kiilondsen javasolt a differencialspektrumok felvétele. Négy
komponensnél tobbet tartalmazd rendszereket célszerli megfeleld modszerekkel frakciokra
bontani, s az igy nyert kisebb komponensszamu egységeket analizalni.

Az IR spektroszkopia kvalitativ analitikai alkalmazdsdnak specidlis teriilete a
tisztasdgvizsgalat, melynek feladata a szennyezd komponens(ek) meghatdrozasa, azonositasa.
Legegyszerlibb eset az, amikor mind a tiszta anyag, mind a szennyezd(k) ismert és rendelkezésre
all. Ilyenkor a mintank spektruméahoz hasonlitjuk ezeket, és azonositjuk a szennyez6désbol eredd
savokat.

Ha a szennyezddés nem ismert, akkor a mintank spektrumat hasonlitjuk Gssze a tiszta
anyag spektrumaval, és megallapitjuk a szennyezddésbdl eredd savokat, s azokat az ismeretlen
minta elemzésénél irt médon azonositjuk.

A tisztasagvizsgalatnal is igen hasznos a kiillonbségspektrum felvétele. Referenciaként
nemcsak a tiszta anyagot hasznalhatjuk, hanem olyan el6zetesen elkészitett elegyet is, melyben
az ismert vagy feltételezett szennyezddést ismert koncentracidban mérjiikk be. Ez esetben a
differencialspektrum a szennyez6dés mértékére is utal, ui., ha a mintank kevésbé szennyezett,
mint az elkészitett rendszer, akkor a szennyezddés elnyelési savjainal tilkompenzacid jon létre.

A kvantitativ kémiai alkalmazas azon alapszik, hogy még az igen hasonld szerkezetli
vegyiiletek IR spektruma is kiilonboz6 lehet, és az elegyek spektruma a komponensek
spektrumainak 0sszegzésébol adodik (az additivitastol vald eltérést 1d. el6zoekben). Korlatként
kell megemliteni, hogy a spektrumok altaldban savdusak, igy egymas mellett max. 3-4
komponens hatarozhaté meg. Hatrany még az abszorpcios savok nagysagrendekkel kiilonbozé
intenzitdsa, ami miatt nem lehet altalanosan megadni az IR spektrometriai analizisek
érzékenységét.

Az IR sugarzas abszorpcidjara is érvényesek Lambert és Beer torvényei, melyek

Osszevont alakja:

E=1g(I,/1)=gxcxl



ahol I, a beeso, | az | vastagsagu rétegen athalado sugar intenzitasa, E az abszorbancia, € pedig a
molaris abszorpcios koefficiens.

Tobbkomponensii rendszer egyes komponensei kiillonbozé mértékben abszorbealnak az
atmend monokromatikus sugarbol. A mért abszorbancia az egyes komponenseknek megfeleld

értékekbol adddnak Ossze:
E= Z g xexl
i=1

ahol n a komponensek szama g; az egyes komponensek abszorpcios koefficiense, c; az egyes
komponensek koncentracioja, | a rétegvastagsag.

Az abszorpcios savok nagysagat az integralabszorpcioval (teriiletabszorpcioval) vagy az
abszorpciés maximum helyénél mért abszorbancia értékkel jellemezhetjiik. Bar a
savkiszélesedések miatt az integralabszorpcié a jellemzobb, mégis ezt hasznaljak ritkabban. A
maximalis elnyelésnél mért abszorbanciat vagy ugy hatarozzuk meg, hogy a késziiléket erre az
ismert hullamhosszra allitjuk be, vagy felvessziik a maximum kornyékén a spektrumot, és a

legintenzivebb elnyelést a spektrumbdl kiolvassuk.
Spektrumértékelés

A spektrum értékelését célszerli a legnagyobb hullamszamu tartomany feldl elkezdeni.
Ahogyan azt az 1. tablazat mutatja: 3700-2600 cm ™' kozott talalhatok az X-H vegyértékrezgések.
Koziilik 3700-3100 cm™ kozott abszorbedlnak a vou, Vi, VN rezgések, 3300 cm™' koriil
a v(=CH) rezgések, 3150-3000 cm™ kozott a =C-H és Ar-H vegyértékrezgések. 3000-2750 cm™
kozott talalhatok a metil-, metilén- és metincsoportok abszorpcidja. A 2250-2000 cm ' -es
tartomanyba esnek a harmas kovalens kotések és a kumulalt kettds kotések vegyértékrezgéseinek
a jelei, amelyek igen jol felhasznalhatok e csoportok azonositisara. 1800-1600 cm™' kozott
talalhatok az igen fontos vc-o, Ve=n, Ve=c vegyértékrezgések savjai. A karbonilsavok gyakran a
spektrum legerésebb savjai. Az 1650-1450 cm'-es tartomanyban foglalnak helyet az aromas
Vee, @ Vo, @ Vasnon rezgések savjai. Az 1500 cm™ alatti tartomanyt gyakran hivjak a molekula
ujjlenyomatanak is, mivel a sokféle deformacios rezgés, a vc.c vegyértékrezgés €s mas rezgések
egymassal csatolodnak és valtozatos szinképet hoznak létre, ami csak arra a vegyiiletre jellemzo.
Eppen ezért nem kell minden savot besorolni, mivel egyik karakterisztikus frekvencidhoz sem

rendelhetdk hozza. Ugyanakkor itt is eléfordulnak viszonylag intenziv abszorpcidk, amelyek



eredete nem kétséges s ezeket szintén figyelembe kell venni a spektrum értékelésekor, hiszen

karakterisztikus savok.

Minta elokészitése

Az IR spektroszkopia segitségével az anyagok mindharom halmazallapotban
vizsgalhatok.
Az 0ndll6 alakkal nem bird, gaz-ill. folyadék halmazallapoti mintdkat infrasugarat

atereszt6 (pl. alkalihalogenid) ablakkal lezart kiivettaban mérjiik:

Aluminium
boritd c56

Q-gyird -
IR-ablak  _~
Tamités

e
Zarokupak

4. abra Infravoros gazcella

A folyadékok és oldatok felvételi technikaja bonyolultabb, mint a gazoké. Fontos
szempont, hogy mind a kiivettaablakok, mind pedig az alkalmazott oldoszerek a valasztott mérési
tartomanyban infravords ateresztok legyenek. A folyadékok IR-spektrumat vagy folyadékfilm,
vagy pedig oldat forméaban folyadékkiivettaba toltve vehetjiik fel.

Szilard anyagokrol infravords spektrumot vagy oldott allapotban tudunk felvenni, vagy
pedig kiilonboz6 preparalasi modszereket alkalmazunk. Szilard film készithetd pl. oly mddon,
hogy az anyagbol késziilt oldatot valamilyen feliilletre felvisszilk, majd az oldoszer
elparologtatasa utan képzodott filmet vizsgaljuk.

Szuszpenziot is készithetiink (Mull-technika): leggyakrabban paraffinolajat (Nujol)
hasznalunk folyadék fazisként, mely sajat elnyeléssel rendelkezd, hosszilancu szénhidrogének
elegye. A szilard mintat achat mozsarban kevés szuszpendaloszerrel 0sszedorzsoljik, a kapott
pasztaszerii anyagot felvissziik akar egy KBr pasztillara, akar egy kiivettaablakra, a masikkal
pedig befedjiik. Hordozoként alkalmas lehet a kdznyelv altal nylonnak hivott folia kis darabja is.

Referenciaként hasonld rétegvastagsagban onmagat a szuszpendalasra hasznalt folyadékot kell



hasznalni. A szuszpenziok kvalitativ célokra megfeleléek, de mennyiségi mérésekhez belsd
standardokat kell alkalmazni.

Hasznalhatjuk a pasztillasajtolasi technikat is. A mintat KBr pasztillazd anyaggal achat
mozsarban vagy goly6s malomban finoman elporitjuk, majd sajtoloformaban présgépen vakuum
alkalmazasaval pasztillava sajtoljuk. A nagy nyomas hatasara a pasztillaz6 anyag hidegen folyos,
plasztikus allapotba keriil, beagyazza a vizsgalanddé anyagot, a sajtolas végeztével attetszo,
infraateresztd pasztillava valik. A pasztillazd anyag altalaban spektraltiszta, j6 mindségli (pl.
Merck, IR), szaraz KBr. A régebbi KBr —t 110-140°C hémérsékleten szaritoszekrényben kell
szaritani, és exszikkatorban tarolni. Hattérmérésekhez mindig az aznap hasznalt KBr-bol

készitsiink dsszehasonlitod pasztillat.

A mérokésziilék iizembe helyezése

Az infravords fotométer folyamatos tizemi késziilék, ezért kiilon ki- és bekapcsolast nem
igényel. Ennek oka, hogy a fényut illetve az alkatrészek megfeleld allapotban tartasa, folyamatos
paramentesitése érdekében alland6 tizemi hdmérsékleten kell tartani a berendezést. Kikapcsolni
csak kiilonleges esetben, illetve szervizelés esetére szabad.

Kapcsoljak be a késziilékhez csatlakoztatott szamitogépet és hivjak be a Windows
programot, a megszokott modon a WIN utasitas begépelésével. A megjelend képernydn keressék
meg a PE Applications csoportot, azon beliil kattintsanak a Spectrum for Windows ikonra. Ennek
hatasara megjelenik a fotométer ilizemeltetéséhez sziikséges szoftver fOmenije, illetve
munkafeliilete. Készitsenek egy KBr pasztillat a kézipréssel ugy, hogy a vastagsaga kb. 0,5 mm
legyen. Az Instrument legdrdiilé menti alatt valasszék ki a Scan background meniipontot, allitsak
be a felbontast és a felvételek ismétlési szamat a gyakorlatvezet utasitdsa szerint. Ezzel az

eljarassal felveszik a KBr pasztilla és a mintatarto térben talalhato levegd spektrumat hattérként.



Gyakorlatok

Egyéni feladatok:

IR-01: Valasztott vegyiilet vizsgdalata KBr pasztillaban

Készitsenek egy, az adott vegyiiletet tartalmazé KBr pasztillat! Valasszak ki az
Instrument legordiild menii alatt a Scan sample meniipontot! Allitsak be a felbontast és a
felvételek ismétlési szamat ugy, ahogyan azt a hattér felvétele soran tették, és vegyék fel a
spektrumot! A File meniipont alatt a Save as meniipont kivalasztasaval mentsék el a spektrumot

egy jol azonosithatd néven (mely hossza nem haladhatja meg a 8 karaktert).

Készitsenek a vegyiilet adataibol egy tablazatot. Az elsé oszlopban tiintessék fel az elnyelési
savok hullimszamat, a kovetkezoben azt, hogy milyen csoportrezgésekhez tartoznak ezek az

elnyelési savok, a csoportrezgéshez tartozo hullamszam-tartomanyt, és a rezgéstipust!

IR-02: Valasztott vegyiilet vizsgalata ATR-feltétet haszndlva
Vegyék fel a valasztott szilard anyag spektrumat ATR-feltétet hasznalva.

Rajzoljak fel a vegyiilet szerkezeti képletét. Készitsenek a vegyiilet adataibol egy tablazatot. Az
elso oszlopban tiintessék fel az elnyelési savok hullimszamat, a kovetkezoben azt, hogy milyen
csoportrezgésekhez tartoznak ezek az elnyelési savok, a csoportrezgéshez tartozo hullamszam-

tartomanyt, és a rezgestipust!

IR-03: Valasztott vegyiilet vizsgalata DRIF T-feltétet haszndlva

Vegyék fel a valasztott szilard anyag spektrumat KBr-dal higitva, DRIFT-feltétet hasznalva.
Rajzoljak fel a vegyiilet szerkezeti képleteit. Készitsenek a vegyiilet adataibol egy tabldazatot. Az
elso oszlopban tiintessék fel az elnyelési savok hullimszamat, a kovetkezoben azt, hogy milyen
csoportrezgésekhez tartoznak ezek az elnyelési savok, a csoportrezgéshez tartozo hullamszam-

tartomanyt, és a rezgestipust!



Csoportos feladat:

IR-04: Ismeretlen vegyiilet spektrumdnak felvétele KBr pasztilliban, ATR-feltétet vagy
DRIFT-feltétet haszndlva

Vegyék fel az ismeretlen vegyiilet spektrumat a kivalasztott modszerrel.

Azonositsak a vegyiiletet az elnyelési savok hullamszam értékei alapjan! Azonositsak a vegyiiletet

a spektrum konyvtar alapjan!



