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EXPERIMENTALNA TECHNIKA

SPEKTROFOTOMETRIA V BLIZKEJ INFRACERVENEJ OBLASTI
NA PRISTROJI UR 10 ZEISS

J. SUCHY, M. VASATKOVA

USAV, Oddelenie fyzikélnej a analytickej chémie Chemického tstavu SAV a Ustav dreva,
celulézy a chemickych vldkien SAV v Bratislave

Spektrofotometria v blizkej infradervenej oblasti (4000—12 000 cm™)
moze byt v niektorych pripadoch pre kvantitativne udely (reakénd kinetika,
vodikové mostiky atd.) vyhodnejsia nez infradervena spektrofotometria
v strednej oblasti (400 —4000 cm™).

V blizkej infralervenej oblasti sa nachddzaji harmonické a kombinaéné
frekvencie kmitov, ktoré pre Stidium Struktiry organickych latok obyéajne
sledujeme v oblasti jednoduchsich zakladnych kmitov; kedze v8ak harmonické
frekvencie nie st presne celistvymi nasobkami -zakladnych kmitoétov, je
v niektorych pripadoch mozné, ze sa rozdelia pasy, ktoré v zdkladnej oblasti
splyvaju [1]. Okrem toho pri spektrofotometrii v blizkej infraéervenej oblasti
mozno pouzit polarnejdie rozpistadls a sklené kyvety a vzorky nemusia byt
absolatne bezvodé. V niektorych pripadoch moze byt vyhodou i niZsia extinkeia
absorpénych pasov, ¢o pripista pouzitie hrubsich vzoriek (mikrotomové rezy,
lisované dostitky a pod.). VSetky tieto okolnosti mézu zvyhodnit spektro-
fotometriu v blizkej infradervenej oblasti oproti beZnejSej infradervenej
spektrofotometrii v strednej oblasti.

Pretoze je u nds znaény nedostatok spektrofotometrov pre blizku infrager-
venu oblast, uvazovali sme o spdsobe, akym by bolo mozné rozsirit rozsah
u nas beznych infradervenych spektrofotometrov UR 10 Zeiss tak, aby bolo
mozné overit si pouzitelnost spektrofotometrie v blizkej infradervenej oblasti
pri rieeni jednotlivych problémov.

Povodny rozsah pristroja UR 10 je 400—5000 cm~—!. Vstavany monochrométor
Littrowovho typu pracuje s troma hranolmi (KBr, NaCl, LiF), ktoré sa automaticky
vymienaju tak, aby bol vidy zaradeny hranol s najlepsou disperziou.

Pre rozsirenie rozsahu pristroja o blizku infra¢ervenu oblast je zo vstavanych hranolov
najvyhodnej$i hranol LiF, ktorého pévodny rozsah sa konéi pri 5000 cin-l. Pri tomto
vinodte je koniec péky, ktord vychyluje Littrowovo zrkadlo (obr. 1), vzdialeny 165 mm
od osi otddania vinoétového kotu¢a. Aby sme dosiahli vyssie vinodty, treba vychylovat
koniec pédky nad tito hodnotu. PretoZe sme nechceli robit mechanické zédsahy do kon-
gtrukcie pristroja, pouzili sme na vychylovanie pdky ta éast vinoétového kotica, ktord
je pdvodne uréend pre vychylovanie Littrowovho zrkadla pri zaradenom hranole NaCl.

Na pristroji nastavime vinodet 930 cm! (tento vinodet lezi v oblasti, v ktorej je do
chodu svetelného luda zaradeny hranol NaCl) a po vypnuti pristroja otoéime stolil
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s hranolmi tak, aby bol do dréhy liéov zaradeny hranol LiF (t. j. zamenfme natodenim
hranolového stolika hranol NaCl za hranol LiF; pri natdéani stolika treba pristroj vypnut
vypina¢om ,,Spektrometer‘‘ preto, lebo ind¢ nemozno bez nisilia otd¢at hranolovym
stolikom).

Litrrowovo zrkaaio

NaCl 930 cm'
NaCt 1130 cm’

vinoctovy kotié

Obr. 1. Schéma monochromdtora (stav
uprostred rozsireného rozsahu, t. j. pri.ca
7500 cm™).

V nastaveni pristroja robime tieto dalSie tipravy: program Strbiny nastavime na 2,
mierku zdpisu-na 50 ecm~?, rychlost zdpisu na 32 cm~'/min. a stupen zosilnenia na 4—5.
Pripadnému otd¢aniu rozptylovych zrkadiel zabrénime vypnutim vypinaéa ,,Vorzerleger*'.

Po zapnuti pristroja vypinaéom ,,Spektrometer‘‘ sa pri spridvnej iprave rozsvieti biela
kontrolng ziarovka (,,LiF Prisma‘‘) a nastaveny vlnodet zodpoveds ca 5000 cm~1. V uve-
denej tiprave moZno dosiahnut rozSirenie rozsahu do 10 000 em~%; pri tomto vInodéte
stupnica pristroja ukazuje ca 1130 cm—1.

Za uvedenych podmienok premerané absorpéné spektrum nitrobenzénu v 10 mm
kyvete v oblasti 5000—10 000 cm™ je zndzornené na obr. 2 spolu so stupnicou skutoénych
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Obr. 2. Absorpéné spektrum nitrobenzénu Obr. 3. Geometrické sirky Strbiny.
v blizkej infradervenej oblasti (kremennd I. skutodnd &frka, 2. optimélna Sirka (sve-
kyveta 10 mm, bez kompenzdcie). telny tok 0,08 uW).
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vinodtov. Stupnica sa ziskala kalibrdciou pomocou létok so zndémou polohou absorpény-ch
pédsov a pomocou interferencii prézdnej kyvety 0,03 mm [4]. Spektrum je prakticky
totozné so spektrom zo zbierky T'he Sadtler NIR Spectra.

Rozsirenie rozsahu nad 10 000 cm™ nie je jednoduchym spésobom moZné preto, Ze
spektrdlna ziarivost pouzitého zdroja (silitovd tyc¢inka o povrchovej teplote ca 1300 °C)
prudko klesd so stipajiicim vinodtom: pri 6000 em-! je Ziarivost maximdlna a pri
10 000 em~* poklesne asi na 5 9%, tejto hodnoty [2].

"Nevyhodou pouzitého spésobu rozsirenia rozsahu je to, Ze Sirka Strbiny je programo-
vand a ze program Strbiny je synchronizovany s pohyborn vino¢tového kottda. Na obr. 3
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Obr. 4. Energia Ziarenia dopadajiceho na Obr. 5. Spektrédlne Sirky Strbiny.

detektor (optimum 0,08 uW). 1. skutoénd Sirka; 2. dosiahnutelnd Sirka
(tok 0,08 uW).

vidime rozdiely medzi optimalnym priebehom geometrickej sirky $trbiny pre konstantny
svetelny tok 0,08 W a medzi vynatenym skutoénym priebehom sirky Strbiny. Rozdiely
sa prejavuju nepriaznivo v dvoch smeroch. Jednak nie je energia Ziarenia dopadajiiceho
na detektor konstantnd (ako je to pri ostatnych rozsahoch [3]), ale meni sa v pomere
1:12 (obr. 4), jednak sa znizuje monochromazia zZiarenia oproti dosiahnutelnej hodnote
(obr. 5).

Jednako tento spdsob rozsirenia rozsahu spektrofotometra UR 10 o blizku infra¢ervenii
oblast mozno dobre pouzit, minimélne na to, aby sme postdili vhodnost spektroskopie
v blizkej infra¢ervenej oblasti na rieSenie rozli¢nych problémov.

Sthrn

Opisuje sa jednoduchy spdsob, akym mozno merat spektra v blizkej infra-
tervenej oblasti na infradervenom spektrofotometri UR 10 Zeiss.

Ak v rozsahu NaCl 930—1130 cm~! nahradime hranol NaCl hranolom LiF
(pootodenim hranolového stolika), mézeme premeriavat spektra v rozsahu
5000—10 000 em™2.

Pre spravnu funkeiu pristroja treba znizit rychlost zapisu, pouzit Strbinovy
program 2 a vhodne upravit zosilnenie. ‘

Aj ked je rozliSovacia schopnost pristroja v opisovanej iprave nizsia nez pri
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Specialnych pristrojoch, spbésob je dobre pouzitelny na postidenie vhodnosti
absorpénej spektrofotometrie v blizkej infradervenej oblasti pre rieSenie
jednotlivych problémov.

CIIEKTPO®OTOMETPUS B BJIM3KON MHOPAKPACHON
OBJIACT HA NHOPAKPACHOM CIIEHKTPOOOTOMETPE
VP 10 EICC

1. CYXH, M. BAITATHOBA

UCAH, Xumuyeckuii uacTuTyT CIIOBaIKOM aKafgeMUH HAYK U
MucTuTyT NHepeBa, MeJsToNo3bl M XUMEYeCKUX BoJoKOH CioBankoll akajeMud HaYK
B BpaTuciaase

OnucaH DpOCTHIL ¢Moco6, IpH HOMOIM KOTOPOTO MOKHO M3MEPATH CHEKTPLI B OMm3KOM
uHppaxpacHol obmacTu Ha MHPparpacHoM cnexTpodoTomerpe YP 10 Ileiicc.

Ecan 3amenuts npusmy NaCl B eii quanaszone 930—1130 e~ npuamoii u3 LiF (moBopo-
TOM CTOJIMKA ¢ NPH3MaMH) MOKHO M3MepATh CIeKTPEl B gmamasoHe oT 5000 mo 10000 cM~t.

Jlns mpaBHILHOTO Xofa npuGOpa, HEOOXOMMO TMOHE3ATH CKODOCTH 3aIMCH, PHMEHATH
nporpamMmy Ienu 2 ¥ yio0HO DPHCIOCOOUTH ycuJIeHHE.

Xors paspemampmas crnoco6HOCTs, Npubopa B ONMCAHHOW YCTAHOBKE MEHBIIAA YeM
y CHelHajbHLIX aNmapaToB, Bce TaKH 3TOT cIocol yaoOeH muIs OpMEeHETHPOBOUYHONR OIEHKH
npuMeHEMOCTH aGcopOnMoHHOI ciekTpofloToMeTpHE B 6iM3K0Il mHpaKpacHOi obmacTa s
M3yYeHUs OTHCJIBHEIX ITPodIeM.

Hoctymmio B pegaxknuio 7. 9. 1961 r.

SPEKTROPHOTOMETRIE IM NAHEN ULTRAROT-BEREICH AUF
DEM GERAT UR 10 ZEISS

J. SUCHY, M. VASATKOVA

CSAV, Chemisches Institut an der Slowakischen Akademie der Wissenschaften und
Institut fiir Holz, Cellulose und Chemiefasern an der Slowakischen Akademie der Wissen-
schaften in Bratislava

Es wird ein einfaches Verfahren beschrieben, mittels welchem man die Spektren im
nahen Ultrarot-Bereich auf dem UR-Spektrophotometer UR 10 Zeiss messen kann.

Wenn man im Bereich NaCl 930—1130 cm~ das NaCl-Prisma durch ein LiF-Prisma
ersetzt (durch eine Drehung des Prismentisches), so vermag man Spektren im Bereich
5000—10 000 cm~! zu messen.

Fiir oin richtiges Funktionieren des Gerits ist es notig, die Registriergeschwindigkeit
zu erniedrigen, das Spaltprogramm 2 anzuwenden, und. die Verstdrkung in geeigneter
Weise zu regulieren.

Auch wenn das Auflosungsvermdgen des Gerits in der beschriebenen Anwendung
niedriger ist als dies bei Spezialgerdten der Fall ist, so ist dennoch dieses Verfahren fiir
die Beurteilung der Eignung der Absorptionsspektrophotometrie im nahen UR-Bereich
fiir die Losung von einzelnen Problemen gut verwendbar.

In die Redaktion eingelangt den 7. 9. 1961
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