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Cast I




IR zareni jakozto elektromagneticka vina

Sestava z elektrickeé a magneticke slozky - kmitaji v rovinach
kolmych na sebe, smér kmitli kolmy na smér Sifeni viny

alastre
u Id

Zavislost jeji amplitudy
na ¢ase - sinusoida




Co znamena elektricky vektor ?

Vyjadiuje orientaci a intenzitu elektrického pole, napt. mezi
dvémi nabitymi deskami

® miii od kladného k zapornému polu (konvence) - smér

@ d¢lka vyjadiuje intenzitu (silu) elektrického pole

v/

@ Cim vyssi jsou kladny a zaporny naboj, tim silnéjsi je el. pole




Co znamena elektricky vektor EM zareni?

€) Vyjadiuje orientaci a intenzitu elektrického pole

Proménlivy v Case !!

Periodickd zména intenzity a orientace elektrickeho pole (prepolovavani)




IR zareni jakozto elektromagneticka vina
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Typy elektromagnetického zareni
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Vznik spektra (viditelné svétlo)
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Detelttor

Soudruh Newton p¥i Stérbma
pokusu o rozklad

slunec¢niho svétla

Hr anol .
‘ Vzorek

Stérbinou vymezime urcitou barvu, kterou
nechame prochazet vzorkem a mérime vyslednou
intenzitu zareni. Opakujem s dalsi barvou.




Konstrukce spektra (viditelné svétlo)
#

A

Spektrum

Vysledna intenzita

Barva




Konstrukce spektra (viditelné svétlo)
#

A

Spektrum

Vysledna intenzita

Vinocet, energie, frekvence, A ...

€ ) KaZda barva predstavuje "urcitou" energii zafeni — vinodet,
frekvenci atd. - pouzitelné jako jednotky na ose x




Pojem spektroskopie
e e ————

€ Spckiroskopie je disciplina, kterd se zabyva méienim intenzity
(amplitudy) urciteho vinéni (svétlo, zvuk, mech. viny atd.) po
jeho interakci s hmotou, v zavislosti na jeho energii =>
vinové délce => frekvenci ...

Zakladni Clenéni spektroskopie

AbsorpcCni (téleso pohlcuje urcité vinove delky vice nez jing)

N\

Emisni (po excitaci vhodnym zpusobem téleso urC. zareni vydava)

Luminiscence




vyrazeni vnitinich
elektronu atomu

Typy spektroskopie
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Vymezeni oblasti IR zareni
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VInocet (Wavenumber)
ﬂ

Cim vysSSi energie zareni, tim vyssi frekvence kmitu podle
Planckova zakona

E o hD E-energie, h-Planckova konstanta, v-frekvence daného
zareni

a zaroven

/ \ Y 4 /}\‘ v-frekvence daného zareni,c-rychlost svétla, A-vinova
1)*—}\. V=C délka zareni v cm

Odtud plyne: E = hv = h*c/A = hc*1/ A = hci

Velic¢ina ¥ — vlnocet, jednotky cm!, je pfimo imérna energii zareni
(steyn€ jako frekvence) - pouziti pi1 zobrazeni IR spektra (osa x)

Vinocet udava, kolikrat se vinova delka pouzitého zareni vejde do 1 cm




Princip IR spektroskopie

#

U¢inek kmitani elektrického vektoru IR zafeni na strukturu mineralu
l1ze znazornit pomoci mechanického kmitani — kinetické projevy
(pohyb Casti struktury)

P11 urcité vhodné frekvenci (jiz nalezi konkrétni hodnota
vlnoctu) dojde k rezonanci funkcnich skupin, molekul ¢i
strukturnich polyedrii ve zkoumané latce, oznaCované
souhrné terminem FONON (Beran & Libowitzky 2001)

Dochazi ke zvySen¢€ absorpci zafeni o dan¢ frekvenci




Pristrojove vybaveni
e e

Ucel IR spektrometru - prosvitit &i osvitit (méfeni na odraz) vzorek
IR zafenim o ruznych frekvencich = energiich = vinovych delkach =
vinoctech

IR - spektrometr
Bruker Tensor 27

<




Pristrojove vybaveni
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Interferometr
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Pristrojove vybaveni

Komora s uchytem pro IR-mikroskop pfipojeny
nosice se vzorkem k IR-spektrometru




Vzorek

Oboustranné lestény vybrusovy Kruhové clonky (nosice pro
prep arat makrOVZOrkY)

Mosazny nosi¢ vzorkil Nosi¢ kruhovych clonek se vzorkem




Vzorek

Komora pro plyny/kapaliny

Nosi¢ kruhovych clonek se vzorkem - dimenzovan 1 na prumér KBr tablet




PrisluSenstvi - kondenzor

l Stérbina na

vzorkem ¢i1 KBr

tabletu

Kondenzor

Cocky z CsL

clonku se -y

&

Nosic¢ se
vzorkem
Cocka CocCka

Poloha vzorku

Princip kondenzoru

Svazek soustfedén do 1 bodu
(ohniska), tam vzorek. Prozafen jen
jeho maly objem, ale vysoka intenzita
- vice projde skrz vzorek.

Vhodn¢ na malo propustné vzorky.




Prislusenstvi - polarizator

Polarizer
(vertical)

Light beam

Vertically polarized
Light source w7 light waves

IR-Polarizator (zlata miizka)

Princip polarizatoru: projde jim pouze zareni s jednou konkrétni orientaci el.
vektoru v prostoru




Prislusenstvi - ATR jednotka

ATR crystal

/ \

from IR source to detector

Princip ATR

- TN




Vyznam ATR v praxi - kfemen

Ametyst Gerald (tloust’ka 0,5cm)
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Overflow
Transmisni (totalni absorpce) 3 45

meéreni _
Strukturni mody, 2.95
vibrace polyedru,
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mody a overtony
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Strukturni médy, | %

vibrace tetraedru

Absorbance (krivky odsazeny)

0,95

- 0,45

| -0,05
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IR mikroskop
Umoznuje:
» Reflexni méreni (nabrusy)
» Méfeni mikrovzorkt
* Bodova méteni (do 40 x 40 um)
 Pouziti dalSich prisluSenstvi

(termometr. komora, diamantova
tlak. komora...)




Vzhled IR spekter podél profilu ve studovanych
cranatech ("bodova' méreni IR mikroskopem)
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PrisluSenstvi - mikrotermometricka komora

Celkovy pohled

Teplotni rozsah:
-196°C < 600°C
(80K <> 873K)

pouzdra komory

B T i, B
= SR S Y (i IR WIS I LT S S s e
= s

Detail



Prislusenstvi - mikrotermometricka komora

rotermometr. .,

oramm e

/




Model OH defektu v mineralu a jeho
analogie k mechanickému oscilatoru

Kmitavy pohyb spjaty s vinénim o spravne frekvenci (vinoctu)
zpusobi rozhybani oscilatoru (at’ uz vodiku €1 zavazi)

Pevny uchyt
IR svazek

el. vektor) <+—— Pruzina
I +«— /Zavazi

(1 mech/ == "Pruzina

kmity)

Pevny uchyt
OH defekt Z:avazi na soustave pruzin

Zeslabeni intenzity zareni 0 dané frekvenci — s1lné;Si absorpce !!!




Rezonance
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Fraqisncy Batla 7

Pomér aktualni frekvence/rezonancni frekvence

Reakce "zavislého'" oscilatoru na frekvenci nuceného kmitani




Mechanicky oscilator

# o, 1 , o
Prima imernost

Tuhost pruziny Kk <y
Rez. frekvence VU, )

v, v,

Ruzna hmotnost oscilatoru
Nepiima umernost
m, »  Tuhost pruziny
L, V, Rez. frekvence Ruzna tuhost pruiiny




Pozice absorpcCnich peaku ve spektru

v = 1/27*(k/m)°> (Beran & Libowitzky 2001)

Rezonancni frekvence (v) mechanického oscilatoru primo
umerna tuhosti pruziny (k) a neprimo umérna hmotnosti
zavazi (m). TOTEZ V IR SPEKTROSKOPII !!!

Cim tuzsi pruzina a ¢im lehéi zavaZi, tim vyssi je rezonanéni
frekvence.

V IR spektroskopii OH defektu: hmotnost (m)

o oscilujiciho vodiku neménna, ,,tuhost pruziny*
1OV L, . )

ﬁéing{ (pevnost O-H vazby) proménliva — vice peaku ve

pruZin se spektru.

CasteCné s

rusi — F1 % Vliv vodikového mustku: Cim silnéjsi, tim vice oslabena vazba
vs. F2 mez1 Op a H, tim niz§i frekvence vibrace a tedy vlnocet




Typy kinetickych ucinku IR zareni - H,O molekul

Mikrovlnna oblast

Ohyb — Zména H-O-H uhlu
~ 1600 cm!

"Stretching vibration" —
periodicka oscilace atomu
podel vazeb
(rozpinani/smrSt'ovani vazby

e Symmetricka vl

e Antisymmetricka v3

Translace — volneé H,O molekuly (para) Mikrovinna oblast

Rotace— volne H,O molekuly (para)

I,

Pro vybuzeni symetrické i asymetrické vibrace
nutna oscilace elek. vektoru IR svazku v
nalezitém sméru!!!!

v3

a




Typy kinetickych ucinku IR zareni - H,O molekula

Symetricka vibrace ~ Asymetricka vibrace Ohyb

P o

Rotace, kyvani




Typy kinetickych ucinku IR zareni - strukturni polyedry

i@‘ Ohyb a stretching vibrace typicke pro strukturni polyedry, pritomny na nizkych
~ vIlnocCtech

Planarni a pyramidalni polyedry
(CO,, BO,;, NH,, ...)

Ay, % (5,)

Oktaedry (CaO, MgO,, ...

Tetraedry (S8i0,, AlO,, SO, ...




Oblasti ohybu a stretching vibraci dulezitych

strukturnich polyedru

Greup Stretch Bend Group Stretch Bend
YOH 3750-2000  1300-400 Sev10, 920-830  ~420
H.0 3660-2800 16901590 Cr¥10, 870-700  ~330
NHq 3330-2800  1500-1390 WVYIO, 850-740  ~320
CO3 1600-1300  900-670 WYIOg ()  900-700
HCO; 1700-1200  900-600 MoV104 850-740  ~320
NO3 1500-1200  850-700 MoViQs (c) 1000-750
NO2 1400-1200  800-700 VO, 915-730  ~400
go;, JO 1300-1200  800-600 AsOy4 850-730  ~400

2 () 1500-1200  800-600 SelVOgq 820-700  ~400
BO, (i,c) 1200-950 530450 AlO4 (c)  900-700
SO 1200-1100  680-600 TiO4 (i)  800-650  ~350
, [ (i) 1050-950 600-550 i (i)  800-700  ~400
PO+ q(© 1300850 600550 Gy {(c) 900-800
H..PO, 1300-800  600-550 GeOs  (c)  650-550
g, J 0 1000-800 530450
()  1200-900  §00-400

S10¢ (c) 950-600

(1) Isolated pelvhedra; (¢) condensed polyhedra.



Vliv okolni struktury na vibrace polyedru

Polyedry v pravidelne
struktuie deformovany

interakci s okolim
SYSTEMATICKY

Vznik mnozZstvi ostrych dobie
definovanych a soumérnych
peakt, pleochroismus

A Dokonale krystalinni
[

Absorbance [arbitrary units]

Pritomnost vice diskrétnich peaki vlivem
B systematickych deformaci polyedri u rizné
cela amorfizovany o=ms| [ mmml krystalinnich vzorkia zirkonu A) nizké
Wavenz‘:;’qber [cm'ITOU o = wsiznumber [f::_l] vinoéty, strukturni médy, B) Oblast vibraci
OH skupin (Nasdala et al. 2004, upr.)

Sklo (metamiktni vzorky) Moldavit 8
zadna pravidelnost struktury
- nesystematicke deformace
polyedrli

Ly
~

Absorbance
=

1,5

Malé mnozstvi Sirokych

=
N

nepravidelnych peaku, zadny 13
pleochroismus 12
2700 2900 3100 3300 3500 3700 3900

Vinocet (cm-1)

Moldavit (vltavin) - sklo




Vliv lokalniho chemického sloZeni na rozstépeni peaku

B Rozdilna kombinace kationt(l, vazanych ke kysliku nesoucimu vodikovy atom,
ovliviiyje silu O-H vazby - vznik peakii na jiném vinoctu

Rozstépeni OH - absorpc¢niho peaku v amfibolech série tremolit-aktinolit

Transmittance

3675 3625 675 3625 3675 3625 3675 3625
Wavenumber (cm™')

Rozc¢lenéni absorpcnich peaku na zakladé rizné celkové
elektronegativity kationti vazanych k donorovému kysliku
v amfibolech série tremolit - feroaktinolit (Burns & Strens
1966). Odpovidajici trojice kationtii na pozicich M:

A (Mg, Mg, Mg), B (Mg, Mg, Fe),

C (Mg, Fe, Fe), D (Fe, Fe, Fe).

Schéma rozloZeni kationti kolem
vodik nesouciho kysliku v
amfibolu. Donorovy kyslik je vazan
ke tfrem kationtovym pozicim, do
nichZ miizZe vstupovat Mg, i Fe




OdliSeni komponent ve vzorku pomoci IR
spektroskopie

@ Na zakladé riizné pevnosti vazeb a atomi jimi vazanych absorpce
na jinych frekvencich (nékdy charakteristickych)

Odliseni funk¢nich skupin - SiO,*, SO,*-, CO;*, PO,*, OH/H,0...
OdliSeni fazi ?

Zkoumana téz oblast FIR, kde pfitomny 1 tzv. strukturni mody (vibrace a ohyb celych
casti krystalové mrizky)

Vhodné preparaty: vSe, monokrystaly méfit nejlépe ATR (jinak nutny

extremn¢ tenky vybrus)




Typy rezonujicich funkénich skupin v
zavislosti na vinoctu pouziteho IR zareni

4000 N H O H 3200

¥-H Attached to heteroa C-H

4000

2800

vzorkoveé Kk
E- EI 'i- i I’l. il

| rotace H,0

| molekul
| (vlhkost)

Stretching + rotace |
| metan (CH

_ C—0
C=C C=N
C N C=C

2300 2100 1800 1500  Finger prind
I li .- ‘
| |

2 350 460, 1380
Cor, nujol

Triples

b et
100"

Ohyb + rotace H,O
| molekul (bend)

i Stretching + rotace CO, -
[ sklenikovy efekt




"Fingerprinting" pomoci IR spektroskopie
e —e——————————

&) Prosté porovnani tvaru zméfeného IR spektra s referenénim
spektrem z databaze

Identifikace materialii (pozor na
smesi!!!) predevsim izotropniho
charakteru, u anizotropnich bud’ ve
formé prasku ¢1 mérit nepol.
svazkem - nebezpeci prepolarizace
kvuli viceCetnym odraziim na
zrcadlech

<,
O
-
@®
e
| -
O
0
o
<C

Op¢t moZznost odlisit funkcni
skupiny

Vhodné preparaty: izotropni média *
(kapaliny, plyny, pryskyfice, Wavenumber (cm )
izoirOpni mineraly; prasel v KBr Polarizované spektrum OH - absorp¢ni

tablet¢ ¢i méfeni nepolarizovanym oblasti olivinu podél hlavnich optickych
svazkem i




Problém prepolarizace
R

Odraz svétla od urcité plochy zpusobuje jeho polarizaci

Polarizace svétla odrazem

Polarizator rovnobézné se smérem kmitu E svétla Polarizator kolmo na smér kmitu E svétla

oy

Odraz svétla od vihkého b\é\ta v zaplavové hglasti |
\
IJ

I.l




"Fingerprinting" pomoci IR spektroskopie
#
Je zkoumana pryskvrice sukcinit???

cm-

Pryskyrice Iran

o

w
)]

N
(@)

N w
o o
Transmitance (%)

[y
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[y
o

2400 1900
VIinocet (cm-1)




Overtony a kombinac¢ni mody

Overtony (vySSi harmonicke frekvence)

K resonanci oscilatoru nedochazi pouze pi1 jeho zakladni
resonancni frekvenci, ale 1 pr1 jejich celistvych nasobcich

Priklad: resonancni frekvence: 20Hz
1. overtone (1. vyssi harmonicka f.): 2*20Hz = 40 Hz
Vinocet se zméni analogicky!

€ KombinaCni mody
Dvé (nebo vice) resonanCnich frekvenci se mohou secist a
vytvorit do urCité miry "smeésnou resonanci"”

Priklad: rezonanc¢ni frekvence 1: 20Hz

rezonancni frekvence 2: 40 Hz

vysledny kombina¢ni mod: 20+40 = 60 Hz
Vinocet se zméni analogicky!




Peaky overtoni, kombinaéni médd, jinych SO+

ry.. s . o o overtony a
spektralnich jevu a artefaktu kombina&n

mody

REE absorpce DTXen3_80K_p0

I

PO 3 overtony a
(f-prvky) IR spektrum kOI:lbinaénm

vodniho ledu médy

T
N
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Absorbance
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UziteCné overtony a kombina¢ni mody

€@ Kombina¢ni mod
stretching H,O
(3600 cm™!) + ohyb
(1600 cm!') na 5200 cm!

Dukaz pritomnosti strukturné
vazan¢ vody piimo v mineralu
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o
=
(s ]
g =
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<
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@ Kombina¢ni mod
stretching OH (3500 cm)
+ ohyb (3500 cm-1) na 4500
cm!

Dukaz pritomnosti strukturné

vazanych OH skupin pfimo v
4000 3500
mlnerélu Vinocet (cm-1)

Absorbance




Meéreni koncentrace absorbujici komponenty
IZOTROPNI MEDIA

F

€ AbsorpCni peaky v IR spektru maji ruznou amplitudu v zavislosti na
tloust'ce preparatu a koncentraci absorbujici komponenty ve vzorku

Po nalezité kvantifikaci miry absorpce daného peaku/peakii mozno vypocist
koncentraci absorbujici komponenty

KBr tablety - nutno pfedem znat hmotnostni podil vzorku smichan¢ho

\4

s KBr v tableté !! (cely vzorek sam o sobé dodatec¢né "zredén'" KBr)
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Transmitance vs. absorbance

log(1/1,)
- log(1/1,)

d=1cm, p=0,1

I,=0,1%I,=1,* 10"

L=0,1%1,=0,1*0,1*1,=0,01%,=1, * 10>

L=0,1*L,=0,1*0,1*0,1 *I,=0,001* [,=1, * 10



Transmitance vs. absorbance

log(I/1,)
- log(1/1,)

d=1cm, p=0,1

——1/10 L
- -log(l/10)

Transmitance

1, = 0,001* I,=1, * 10

Tloust'’ka cm (d)



Kvantifikace miry absorpce IR 7,
zareni

€3 Transmitance (T)

T=1/1, [* 100%]

€ Absorbance (A)
A=-log(T)=-log(/1,)

€} Lincarni absorpéni koeficient (o) [cm™!]
a=A/d d — tloustka vzorku

Absorbance délena tloustkou preparatu v cm




Kvantifikace miry absorpce IR
zareni

Transmitance (T)
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Linearni vs. integralni absorbance

[Linearni absorbance

FWHM: full width
at half maximum C aku

i et pektrum musi byt znazornéno v
jednotkach absorbance!

Jjeho amplitudy

Absolutni vyika peaku

Absorbance

Bezrozmeérna

\
Pozice peaku W\’}'ﬁka pozadi
W
3520 3540

Integralni absorbance

Plocha pod kiivkou daného
peaku

Ptiblizn€ rovna amplitudé
daného peaku * FWHM

8 Deéleno tloustkou preparatu [cm] Spektrum musi byt znazornéno v
jednotkach absorbance!

Wavenumber (cm™)
( = vinoéet)

Dulezité vlastnosti peak

Linearni absorb¢ni koeficient [cm™']

Integralni absorb¢ni koeficient [cm™] Jednotka cm! !'!!




Stanoveni koncentrace absorbéru

Mira absorpce IR zareni zavisla 1 na koncentraci absorbéru
v preparatu

£ i;_‘;__‘ ‘;1' 2

[Lambert-Beeruv zakon

Linearni zavislost mezi absorbanci A (absorpénim koeficientem a) a koncentraci
absorbéru ¢

Absorbance/'A e * C * d

— tloust’ka preparatu [cm]

t V piipadé stopovych
molarni absorpCni koeficient koncentraci sta¢i zhotovit
Absorpeni koeficient tlustsi vzorek !!!

o = A/d =" x C+ koncentrace

v

c = A/(e*d)

C = o/¢




Molarni absorpc¢ni koeficient €, vysledné jednotky
koncentrace

€ Charakterizuje pfimou imérnost mezi absorbanci A
(absorpcnim koeficientem a) a koncentraci absorbéru

Prima umérnost velicin x a 'y

o =@ y (©* x

Koeficient pfimé umérnosti k

& ednotky € zavisle na pouzitém typu absorbance/abs. koeficientu

Linearni absorbance/abs. koeficient [--]: 1*mol !, *cm™!

Integralni absorbance/abs. koeficient [cm™']:  1*molly,,*cm

€ Jcdnotky vysledné koncentrace: moly,, /1

Obskurni - nutny dalsi prepocet na wt%.
Molarni hmotnost absorbujici sloZKy [g*mol!]

»
e[Wt%] = c[mOly5/1] * (0,1 M i) Pyt hustota mineritu grem




Linearni versus integralni absorpc¢ni veliCiny
CO JE VYHODNEJSI?

&) Lincarni podoba - bere v potaz
pouze amplitudu peakii

FWHM: full width
at half maximum

FWHM je sirka
peaku v poloviné
Jjeho amplitudy

Absolutni vyska p?aku

Absorbance

3520

Wavenumber {cm'1)
{ = vlnocet)

| Integralni podoba - plocha
pod peakem

FWHM: full width
at half maximum

FWHM je Sirka
peaku v poloviné
jeho amplitudy

Absﬂl_l:ltni \__)"ika pea ku

o
3]
=
[41]

!
e
=]
7]

R

<

Wavenumber (cm™)

(= vInocet)




Meéreni wulfenitu za normalni a snizené teplot

Wulfenit Mezica Xenotim Diamantina

| 208K | 298K

Absorbance
Absorbance

°1 llc

1 80K

lc 1

0,0 T T T T T T T
T T T T T
4000 3800 3600 3400 3200 3000 2800 2600 3800 3600 3400 3200 3000

1y Wavenumber (cm™)

Absorbance
Absorbance

Wavenumber (cm”

£33 Amplituda peakd silng zavisla na teploté vzorku!!!

8 Plocha pod peaky zlistava viceméné konstantni !!!



Stanoveni hodnoty molarniho absorpcniho koeficientu &
#

} Stanoveni koncentrace absorbéru nezavislymi metodami,
nasledna korelace s absorbanci peaku ve spektru

Nezavislé metody stanoveni koncentrace OH/H,O : Proton MAS-NMR, Karl-
Fischerova titrace, NRA...

} Odvozeni hodnoty € ze
znamych trendu

-
@)
o~
-
©
=
o
@
o
£
£Z)
-

Linearni korelace € s vlnoctem
sttedil peaktll v ptipad€ vodnych . | |
spécii - vice variant!!! a0 3000 2500 2000 1500
> Wavenumber {cm'1)




Postup stanoveni obsahu vody v izotropnim mineralu

s granétu 2

Zjistit plochu pod kitvkou IR spektra znazornéneho v podobé
absorbance A

Nutno fitovat pomoci PeakFitu a extrahovat numericka data

Stanovit Ci odvodit molérni absorpéni koeﬁcient £

\A AR

and Rossman 1997)

&3 Zjistit tloustku vzorku v cm d

Mikrometrické méfidlo, pamét’

&€ Zjistit hustotu vzorku minerlu v g¥cm=> p a molarni

hmotnost absorbéru v g*mol! M_ ...
Pyknometr, pfiblizna hodnota hustoty mineralu napf. pomoci udaji z www.mindat.org
Mol. hmotnost vypoctem pomoci periodicke tabulky

Vypocist koncentraci ve wt% pomoci upraveneého vztahu
c[wt%] = A/(e*d) * (0,1*M

specie)/ Pmin




Cviceni 1
Seznameni s programem Peakfit v.4
tipy na SMYSLUPLNE fitovani IR spekter (piiklad granat)

Vypocetkoncentrace H,O v granatu s pouzitim ziskanych udaju

Fitoyvani IR spektra xenotimu mérenéeho za normalni teploty priklad
problému s.odliSenim jednotlivych peaki v IR spektru

Eitovani IR spektra xenotimu po doplnkovych informacich z IR
spektra tohotéz vzorku za 80 K




Vzhled IR spekter granatu

VSechna spektra na¢tena ve sméru kolmém na (110)

Nepolarizované méfeni Typické jevy v OH spektralni oblasti

24 granatu typu grossular — andradit.
—
| lavni peak
Sl ||”—’f‘fﬂl—;}‘dmg1:'ussu]ﬂrm'é

20 4 [ substituce

158 Oba grafy: vzorek ST-12H, Moravské
16 H Branice (krystal z dutiny)

1.4 4 I Plochy peak odpovidajici
volné H,0 v inkluzich Polarizovana méreni

@
o
-
m
o
_
o
uwl
o
<L

1.2 1

1,0 ! Peaky C-H vazeb v
"_ syntetické pryskytici, kteri
0,56 f TN tmeli vzorky

ee— T
0.6

04 T T T T T T T
4000 3800 3600 3400 3200 3000 2800 2600

VInocet (cm™)

Absorbance

Amplituda, pocet a pozice peakil ve
spektru nezavisla na sméru kmitani
polarizovaneho IR svazku — spektra

granatu se chovaji 1zotropné. |
— Vinotet (cm’ )

T
3600




Zkoumany granat - fakta
e e — e

@ Grossular/andradit Grs,,Adr,,

@ Tloustka ledténého preparatu 300 um = 0,03 cm

€ 1zotropni mineral (pfi méfeni polarizovanym IR svazkem
stale stejny tvar spektra)

Nutno fitovat pomoci PeakFitu a extrahovat numericka data

€) Hustota grossular/andradit 3,6 - 3,8 gem™ (3,594 - www.mindat.org)

€@ Molarni hmotnost H,O cca. 18 gmol-!
M(H,0)=M(H,) + 0,5M(0O,) =2 gmol! + 16 gmol! =18 gmol!

Spousta publikaci o IR spektrech tohoto minerdlu




Vypocet koncentrace H,O - co jiz zname

Molarni absorpc¢ni koeficient

|

C[Wt%] r T/ (S*d) * (09 1 >x<1\/[spe(:ie)/ Pmin

Celkova absorbance spojena s OH absorpcemi

INTEGRALNI VARIANTA !!!!




Odvozeni molarniho absorp¢niho koeficientu

Podle vSeobecného trendu vlnocet - € (Libowitzky & Rossmann 1997)

Polarizovana méreni 9e+5 SR LA R j
" W W ew v" ‘
Teéziste 8e+5 | .
25 - cca. 27865 L
. j Te+5 - |
..II — . !
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oL =90 1e+5 [ J
oo 3640 cm 0 fz g oSl N PRI R TR S UV RN TR T S T BT T I I L L L 1 | I
3800 3700 3600 3500 3400 3500 3000 2500 2000 1500 1000
= -1 A
Vinocet (cm™) Wavenumber (cm™)

& = 246,6%[3753 - H(cm™)] wibowitzky & Rossman 1997) {5 - vlnodet

Literatura - kalibrace presn¢ na granat Grs/Adr
(Maldener 2003)




Zjisténi integralni absorbance
#

Peakfit v.4




Absorbance

Absorbance

Vysledny fit

Absorbance
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Fitovani IR spektra xenotimu méreného za

normalni teElotz

IR spektrum xenotimu
(Ibitiara city, BRA) méreno
za pokojové teploty
polarizovanym svazkem ve
sméru paralelné s osou C

krystalu a kolmo na ni .

4000 3800 3600 3400 3200 3000
Vinoéet (cm™)

Q
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©

Q
P
o
2}

Q
<

=
[}

Proved’te SMYSLUPLNY fit obou IR spekter.




Fitovani IR spektra xenotimu méreného za

teploty kapalného dusiku (80 K)

IR spektrum tohotéz
xenotimu (Ibitiara city, BRA)
méreno za teploty kapalného
dusiku (80 K) polarizovanym
svazkem ve sméru paralelné
s osou C krystalu a kolmo na
ni. Vede k mnohem lepSimu
odliSeni jednotlivych
spektralnich komponent.
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<

4000 3800 3600 3400 3200 3000

Wavenumber (cm™)

Proved’te SMYSLUPLNY fit obou IR spekter za 80 K.




Absorbance

-0.5

Vysledek fitovani IR spektra za 80 K

DTXen3 80K pO0

1.5+

0.5+

3800

3475 | 3150 | 2825
VlInocet (cm™)

2500




Vysledek fitovani IR spektra za 80 K

DTXen3 80K p90

0.7

0.61125+
0.5225

0.43375+

0.345+

Absorbance

0.25625-

0.1675+

0.07875

-0.01

3614.3 | 3242.9 | 2871.4 | 2500
Vinocet (cm™1)




Fitovani IR spektra xenotimu méreného za

normalni teploty - druhx’ pokus

Z.a pouziti novych informaci
0 pocCtu a pozici peaku v IR
spektru xenotimu za nizke
teploty proved’te revizi fitu
IR spektra za normalni

n
o

=
5

=
[}

Q
Q
c
©

Q
S
o
%)

o

<

teploty. .
P.S. Mate to urcité
Spatné, ze?? Vinoet (cm)

OPRAVTE f{it IR spektra za pokojové teploty.
Jako zaklad pouzijte predchozi fit!




Fitovani IR spektra xenotimu méreného za
normalni teploty - druhy pokus (vysledek)

DTXen3 HO 298K p0
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Vinocet (cm™1)




Fitovani IR spektra xenotimu méreného za

normalni teploty - druh' pokus

DTXn3 HO 298K p90
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Vinocet (cm™)




Dékuji Vam

Za pozomost ! -






