INZYNIERIA MATERIALOWA: wybrane metody i procesy

Spektroskopia fourierowska (FTIR)
w badaniu struktury zwigzkow organicznych i nieorganicznych

Aparatura

Szklo i sprzet laboratoryjny

Odczynniki

spektrometr FTS 3000 Digilab
Excalibur Mx (Bio-Rad) wraz
z akcesoriami (technika trans-
misyjna);

waga laboratoryjna (doktadno$¢
0,001 g);

prasa hydrauliczna reczna Specac;
pastylkarka do pastylek o $red-

mozdzierz agatowy z thuczkiem;
szpatutko-tyzeczka metalowa.

bromek potasu, 99+%, do spek-
troskopii, klasa IR;

aceton do przemywania akceso-
riow;

probka do badan

Probka

nicy 10 mm.

ciekta
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1. Zapoznac sie z budowa
aparatury i akcesoriow do
wykonania ¢wiczenia.

5-Mozdzierz agatowy umie-
Sci¢ na wadze laboratoryj-
nej, wytarowac i odwazy¢
200 mg bromku potasu
(KBr). Naczynie z KBr na-
lezy niezwtocznie zamknga¢
po pobraniu odwazki w
szklanej ostonie przeciw-
podmuchowej wagi, a od-
wazanie nalezy wykonaé
szybko ze wzgledu na hi-
groskopijnos$¢ KBr.
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2. Przygotowa¢ do po-
miaru spektrometr FTS
3000 Digilab Excalibur Mx
(Bio-Rad), wage analitycz-
ng (wymagana doktad-
nos¢ do 0,001 g), prase
hydrauliczng Specac wraz
z dedykowanym oprzyrza-
dowaniem (pastylkarka).

6. Po odwazeniu, prze-
nie$¢ mozdzierz na blat ro-
boczy stotu laboratoryj-
nego i szybko rozetrze¢
ttuczkiem agatowym od-
wazong porcje KBr.

\_ J

3. Przemy¢ acetonem lub
alkoholem etylowym pa-
stylkarke (matryce do wy-
konywania pastylek z KBr),
mozdzierz agatowy oraz
pozostate elementy majace
kontakt z prébka badang w
trakcjie pomiaru.
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7. Odwazong i roztarta
porcje KBr ostroznie wsy-
pa¢ przy uzyciu szpatul-
ki do otworu pastylkarki
a nastepnie matryce umie-
$ci¢ w prasie hydraulicznej
i wlaczy¢ pompe. Proces
prasowania prowadzi¢ pod
naciskiem 8 ton.
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4.. Wiaczy¢  oprogramo-
wanie Varian Resolution
Pro. Ustawi¢ program po-
miaru. Zaktadka: Collect
— Rapid-Scan: — Electron-
ics — Resolution:*— Scans to
Co-add* — Save range (cus-
tom): 4000-400 cm’™.

*wartos¢ zgodnie z polece-
niem Prowadzqcego

8. Wyjac¢ sprasowang pa-
stylke KBr z matrycy (spra-
sowana pastylka powinna
by¢ przezroczysta). Nie do-
tyka¢ powierzchni pastylki.




0. Ostroznie  umiesci¢
pastylke w  uchwycie,
anastepnie wlozy¢uchwyt
z pastylka do komory po-
miarowej spektrometru.

13. Umiesci¢  pastylke
w uchwycie, a nastepnie
wtozy¢ uchwyt do komory
pomiarowej spektrometru.

k Liczba falowa )
1 0. Zarejestrowac wid-
mo w funkcji zaleznosci
absorbancja/liczba falowa
w zakresie liczb falowych
4000-400 cm™ dla pastyl-
ki z czystego KBr zgodnie
z instrukcjg obstugi spek-
trometru. Wiaczy¢ opcje
Collect Background (reje-
strowane jest widmo tta).
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absobrancja

k Liczba falowa )
14. Zarejestrowa¢ wid-
mo w funkcji zaleznosci
absorbancja/liczba falowa
w zakresie liczb falowych
4000-400 cm™ dla pastylki
z badang probka zgodnie
z instrukcja obstugi spek-
trometru. Wiaczy¢ opcje
Collect Sample. Otrzymane
widmo to widmo badanej
probki. Jednoznacznie na-
zwac zarejestrowane wid-
mo nazwg probki.

11. Wyja¢ ostroznie pa-
stylke z uchwytu nie doty-
kajac jej powierzchni.

Liczba falowq,
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15. Odczyta¢ pasma na
widmie prébki i dokonac
ich interpretacji. Zapisac
wyniki analizy jakoSciowe;j.

12. Na centralngj
wierzchni tej samej pastyl-
ki nanie$¢ niewielkg ilos¢
(cienka warstwe) badanej
ciektej probki.

po-
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16. Sporzadzi¢ raport we-
dtug polecen Prowadzacego.

Opracowanie merytoryczne:

Opracowanie graficzne:
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