SPEKTROSKOPIA W
PODCZERWIENI



PODZIAL ZAKRESU IR
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ODDZIALYWANIE
PROMIENIOWANIA Z MATERIA

Materia moze oddziatywac z
promieniowaniem poprzez absorpcie lub

. Fy
emisje. c
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RODZAJE ENERGII WEWNETRZNEJ
UKLADOW MATERIALNYCH

* Energia translacj

« Energia rotacji — = 1023 J/czast.
 Energia oscylacji — = 1020 J/czast. - IR
* Energia elektronow orbitali atomowych i
czgsteczkowych

» Energia spinObw niesparowanych
elektronow lub jgder o wtasciwosciach
magnetycznych




WIDMO OSCYLACYJNO-ROTACYJNE




LICZBA DRGAN CZASTECZKI

» Czgsteczka m-atomowa ma 3m stopni
swobody

nieliniowa — 3m-6 drgan podstawowych
liniowa — 3m-5 drgan podstawowych

» Drgania sg aktywne w IR tylko tedy, gdy
powodujg zmiane momentu dipolowego
czgsteczki — H,, N,, Cl, — nieaktywne

— |-Cl, CO — aktywne



DRGANIA W CZASTECZCE H,O
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RODZAJE DRGAN GRUPY CH,

1L
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Energia pofencialna (L)

ENERGIA POTENCJALNA OSCYLATORA
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DRGANIA OBSERWOWANE W MIR | NIR

AE=hv drgania podstawowe - MIF

AE=2"
AE=3"

E=(n+ /)

hv

nv 1 nadton — MIF

v 2 hadton - NIF
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JAK WYGLADAJA TYPOWE WIDMA MIR

Transmitancja [%]
Absorbancja

Liczba falowa [cm'1] Liczba falowa [¢I11'1]

A=log(1IT)



ZAKRESY WIDMA MIR
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ZAKRESY WIDMA MIR
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NAJWAZNIEJSZE ZAKRESY MIR

3650-3200 cm! — v(OH), v(NH),

3200-3000 cm! — v(C-H) (alkeny, Ar)
3000-2700 cm™" — v(C-H) (CH,, CH,)
2700-2000 cm™ —v_ (X=Y=Z), wigz. potrdjne

1800-1600 cm ! — v(C=0), v(C=C), v(C=N),
O(NH,)

1500-1350 cm' — §(CH,, CH,)
1600-1500 cm™' — v(C=C) (Ar)
1350-1000 cm™ — v(C-O)




INTERPRETACJA WIDM MIR

Nie nalezy probowac zinterpretowac
wszystkich istniejgcych pasm absorpciji

Badac kolejno podane wyzej zakresy

Whnioskowac¢ zaréwno o obecnosci grup
funkcyjnych na podstawie istnienia
charakterystycznych pasm absorpciji, jak |
o ich braku, gdy pasma nie wystepuja

UWAGA — potozenie pasm moze zmieniac
sie nawet 0 20 cm™! przy zmianie
warunkoéw uzyskiwania widmal!!
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ZALEZNOSC WYGLADU WIDMA MIR OD
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TYPOWE WIDMO ALKANU
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TYPOWY ALKIN
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TYPOWY ALKOHOL ALIFATYCZNY
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TYPOWE WIDMO KETONU ALIFATYCZNEGO

:s-‘*““wf ERTATLUA

70 =

80+

i \
50 + 2991

C-H

401 rozciagajace

301

20

10 < 2-butanon _—

: C=0
0= rozclagajace

1
4000 2000




TYPOWE WIDMO ZWIAZKU NITROWEGO

- '_._'__ ) — I"__P_:_ = ."“-mﬂ-:"."l T _._,\_‘I I':, “\.I I"' IITH\‘
| iy \f ‘»ﬂ \
| | |

\




SPOSOBY PRZYGOTOWANIA PROBEK DO
POMIAROW W SWIETLE PRZECHODZACYM

» Substancje state
— Pastylki KBr
— Roztwory CCl,, CS,, CHCl,, CH,Cl,, CH,CN

— Zawiesina w Nujolu, heksachlorobutadienie,
polichlorotrifluoroetylenie — na ptytkach NaCl

« Ciecze

— Cienki film

— Roztwory CCl,, CS,, CHCI,;, CH,CI,, CH;CN
« Gazy — kuwety gazowe



ATR




RODZAJE DRGAN W NIR

* Nadtony — szczegoIny przypadek pasm
kombinowanych

1-szy nadton 2v=2"*v
2-ginadton 3v=3*v
3-ci nadton 4v=4"*v
 Pasma kombinowane
V=V +V, +V,
V=2V, + V,



PASMA KOMBINACYJNE CH, W

CH,CI, [cm]
Pasmo Vv v obliczona |Suma
obserwowana
V_+0, 3945 3951 3055+896
V_+0, 4196 4211 3055+1156
V+0,, 4253 4251 2987+1264




ABSORBCJA W NIR

Grupy R-H charakteryzujg sie
najmocniejszymi nadtonami poniewaz majg
wysoki moment dipolowy

Inne silnie absorbujgce w NIR grupy to:0-H,
N-H, C-H, S-H itp.

Czasteczka H, nie ma momentu dipolowego,
stad nie absorbuje w NIR

Wiekszos¢ pasm w NIR tworzg drgania
rozciggajagce R-H lub rozciggajgco- zginajgce
R-H



TYPOWE PASMA ABSORPCJI W NIR
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WIDMA NIR | IR NIFUROKSAZYDU
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WZGLEDNIE INTENSYWNOSCI PASM
DRGAN ROZCIAGAJACYCH C-H

Pasmo ZaKres Intensywnosc

Podstawowe (v) | 2959-2849 cm” 1

1 nadton (2v) 5917-5608 cm 0,01

2 nadton (v 8873-8547 cm” 0,001

(3v)
J nadton (4v) 11834-11390cm™ | 0,0001
4 nadton (Sv) 14493-12087 cm™' | 0,00005




PRZYGOTOWANIE PROBEK NIR/IR

MIR: NIR:

e Substancje * Brak koniecznosci
rozcienczone obrobki wstepnej
— Pastylka KBr probek

— Roztwory (CCl,, CS,)
— Zawiesina w Nujolu

e Technika ATR —
mogg byc¢ substancje
nierozcienczane



NIR a IR

R NIR
Zakres 4000400 cm” 12500-4000 ¢’
Obserwowane pasma | Tony podstawowe Nadtony, pasma kombinowane
Technika Absorpeyjna Absorpcyna
Przygotowanie probki -~ | Tak (z wyjatkiem ATR) [ Nie
Selektywnose strukturalna | Wysoka Niska




ZASTOSOWANIA NIR

Produkty spozywcze

— Wyroby mleczne

— Wyroby piekarnicze

— Napoje

— Produkty miesne i rybne

Wyroby widkiennicze (wtdkna naturalne i sztuczne) |
polimery

Przemyst petrochemiczny
Przemyst farmaceutyczny
Medycyna laboratoryjna

Kontrola procesow przemystowych
Analiza kryminalistyczna



ZASTOSOWANIA NIR W PRZEMYSLE
FARMACEUTYCZNYM

e Sprawdzanie tozsamosci i jakosci
SUrowcow

— Badanie stopnia rozdrobnienia surowcow
— Badania polimorfizmu

« Optymalizacja procesOw suszenia
« Optymalizacja procesOw mieszania
« Badanie twardosci tabletek

e Oznaczanie zawartosci substancji
czynnych i pomochiczych



ROZNE RODZAJE LAKTOZY

Log 1/R

Y16
a0 Mesh
T2
200 Mesh
A26
231
136
059 =

1100 1300 1500 1700 1500

2100 2300 2a00
Dlugosc fali [nm]



ROZROZNIANIE FORM POLIMORFICZNYCH
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OPTYMALIZACJA PROCESU MIESZANIA
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OPTYMALIZACJA PROCESU MIESZANIA
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OPTYMALIZACJA PROCESU MIESZANIA
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OPTYMALIZACJA PROCESU MIESZANIA
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OPTYMALIZACJA PROCESU MIESZANIA
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BADANIE PODOBIENSTWA TABLETEK

1.08

Normalna tabletka
Bez substanciji aktywnej
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BADANIE TABLETEK PRZEZ BLISTRY
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Substanca aktywna 75 mg
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BADANIE LIOFILIZATU W FIOLKACH
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BADANIE ZAWARTOSCI WODY
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BADANIE ZAWARTOSCI WODY

Karl-Fisher



