红外光谱实验指导书

 

一、目的意义
红外光谱是根据物质吸收辐射能量后引起分子振动的能级跃迁，记录跃迁过程而获得该分子的红外吸收光谱。  
本实验的目的：
    （1）了解傅立叶变换红外光谱仪的基本构造及工作原理。
（2）学习高分子聚合物红外光谱测定的制样方法。
（3）学会用傅立叶变换红外光谱仪进行样品测试。
（4）掌握几种常用的红外光谱解析方法。
二、基本原理
红外线和可见光一样都是电磁波，而红外线是波长介于可见光和微波之间的一段电磁波。红外光又可依据波长范围分成近红外、中红外和远红外三个波区，其中中红外区（2.5～25μm；4000～400cm-1）能很好地反映分子内部所进行的各种物理过程以及分子结构方面的特征，对解决分子结构和化学组成中的各种问题最为有效，因而中红外区是红外光谱中应用最广的区域，一般所说的红外光谱大都是指这一范围。红外光谱是根据物质吸收辐射能量后引起分子振动的能级跃迁，记录跃迁过程而获得该分子的红外吸收光谱。傅立叶变换红外（FT-IR）光谱仪是根据光的相干性原理设计的，因此是一种干涉型光谱仪，它主要由光源（硅碳棒，高压汞灯），干涉仪，检测器，计算机和记录系统组成，因此实验测量的原始光谱图是光源的干涉图，然后通过计算机对干涉图进行快速傅立叶变换计算，从而得到以波长或波数为函数的光谱图，因此，谱图称为傅立叶变换红外光谱，仪器称为傅立叶变换红外光谱仪。
三、实验器材
1 检测仪器 
仪器名称：傅立叶变换红外光谱仪型号：Spectrum65
测试波数范围：4000 ～ 400cm-1 波数精度：≤0.1 cm-1 
分辨率：0.1～16cm-1，一般测试样品使用4cm-1分辨率就可以达到要求。  
2仪器环境要求 
室内温度：18℃ ～ 25℃ 相对湿度：≤ 60% 
3试样制备方法 
3. 1 一般注意事项
在定性分析中，所制备的样品最好使最强的吸收峰透过率为10%左右。 
3 2 固体样品
3. 2. 1 压片法 
取1 ～ 2mg的样品在玛瑙研钵中研磨成细粉末与干燥的溴化钾（A. R.级）粉末（约100mg，粒度200目）混合均匀，装入模具内，在压片机上压制成片测试。 
3. 2. 2 糊状法 
在玛瑙研钵中，将干燥的样品研磨成细粉末。然后滴入1～2滴液体石蜡混研成糊状，涂于KBr或NaCl晶片上测试。
3. 2. 3 溶液法 
把样品溶解在适当的溶液中，注入液体池内测试。所选择的溶剂应不腐蚀池窗，在分析波数范围内没有吸收，并对溶质不产生溶剂效应。一般使用0.1mm的液体池，溶液浓度在10%左右为宜。
3. 3 液体样品
3. 3. 1 液膜法 
油状或粘稠液体，直接涂于KBr晶片上测试。流动性大，沸点低（≤100℃）的液体 ，可夹在两块溴化钾晶片之间或直接注入厚度适当的液体池内测试。对极性样品的清洗剂一般用CHCl3，非极性样品清洗剂一般用CCl4。 
3. 3. 2 水溶液样品 
可用有机溶剂萃取水中的有机物，然后将溶剂挥发干，所留下的液体涂于KBr晶片上测试；固体则用KBr压片法测试。应特别注意含水的样品不能直接注入KBr或NaCl液体池内测试。
3. 4 气体样品 
直接注入气体池内测试。
3. 5 塑料、高聚物样品
3. 5. 1 溶液涂膜 
把样品溶于适当的溶剂中，然后把溶液一滴一滴的滴加在KBr晶片上，待溶剂挥发后把留在晶片上的液膜进行测试。
3. 5. 2 溶液制膜 
把样品溶于适当的溶剂中，制成稀溶液，然后倒在玻璃片上待溶剂挥发后，形成一薄膜（厚度最好在0.01 ～ 0.05mm），用刀片剥离。薄膜不易剥离时，可连同玻璃片一起浸在蒸馏水中，待水把薄膜湿润后便可剥离。这种方法溶剂不易除去，可把制好的薄膜放置1 ～ 2天后再进行测试。或用低沸点的溶剂萃取掉残留的溶剂，这种溶剂不能溶解高聚物，但能和原溶剂混溶。 
3.6样品测试 
把制备好的样品放入样品架，然后插入仪器样品室的固定位置上，进入Spectrum软件，对背景予以扫描，再对待测样品进行扫描，采用合理的处理方式分析光谱。
四、数据处理
仪器自带程序将自动计算出所测试样品的红外光谱。
思  考  题
    （1）影响样品红外光谱的因素有哪些 ？
    （2）红外属于哪种性质的测试手段，定性？定量？为什么？
