3
INFRACERVENA SPEKTROMETRIE

Seznameni se s infracervenou spektrometrii a funkci FTIR
spektrometru.  Méreni  zdkladnich optickych vlastnosti
materidlu — propustnosti, odrazivosti, pohltivosti. ldentifikace
mérenych materialiu. Analyza spekter. Metoda stanoveni
emisivity v zavislosti na vinové délce a teploté. Spektralni
zavislost intenzity vyzarovdani externich zdrojii zdreni
v infracervené a viditelné oblasti spektra. Spektralni citlivost
infracervenych detektorii.



3.1 CiL CVICENI

e Seznamit se s FTIR spektrometrem a méfenim vybranych optickych vlastnosti
material v infracervené casti spektra. Provést méfeni spektralni zéavislosti
propustnosti.

e Stanovit pohltivost materidlii na vinovych délkach pouzivanych infracervenych
laserd.

e Seznamit se s metodou méfeni emisivity pomoci infracervené spektrometrie.
Zmgéfit emisivitu v zavislosti na vlnove délce a teploté.

e Sezndmit se s moznostmi méfeni intenzity vyzafovani zdrojii viditelného a
infracerveného zatreni. Zméfit spektralni zavislost zdrojti zateni.

e Seznamit se s nejpouzivangj$Simi infracervenymi detektory a wurcit jejich
spektralni citlivost.

3.2 INFRACERVENA SPEKTROMETRIE
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méfenim optickych vlastnosti materiallli na riznych vinovych délkach viditelného a
neviditelného zafeni. Méfenymi optickymi vlastnostmi je pfedevSim propustnost,
absorpce, emise a odrazivost dopadajiciho zafeni, méfenymi materialy mohou byt
pevné latky (prasky, filmy, tablety), kapaliny 1 plyny.

Diky rozsahlym moZnostem méfeni nachdzi spektrometrie Sirokou oblast
uplatnéni. Jednou z nich je identifikace a analyza organickych a anorganickych
sloucenin vcetn¢ poskytnuti informaci o tvaru a struktufe molekul. V tomto
pfipadé je spektrometrie mimo jiné pouzivdna v lékafstvi k identifikaci 1ék1,
v obalovém primyslu ke stanoveni cistoty monomerickych materiall ¢i
k identifikace polymert a jejich kompozitl, v soudni analyze napt. k urceni cizich
materiall v jidle nebo népoji.

Druhou velmi Sirokou oblasti vyuziti spektrometrie jsou fyzikdlni
experimenty, mezi které lze zatfadit méfeni emisivity materidlii v zavislosti na
vlnové délce a teploté, intenzity zdrojl zateni ¢i citlivosti pouzivanych detektord.

3.2.1 Infracerveny spektrometr

Infracervena spektrometrie vyuZziva dva typy méfticich zatizeni — FTIR spektrometr
(infraCerveny spektrometr s Fourierovou transformaci) a disperzni spektrometr.
Jejich tkolem je registrovat infradervené spektrum, tj. zavislost intenzity
(absorbance nebo transmitance) infraCerveného zafeni na vinové délce.

U FTIR spektrometrti radiaéni zdroj vyzatuje infracervené zafeni, které
dopadd na interferometr, kde je modulovdno. Od interferometru toto zateni

vvvvvv

procest je modulace signalu pomoci interferometru (napt. Michelsonova).
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Obr. 3.1: FTIR spektrometr Nicolet 6700. 1 — zdroj zareni, 2 — apertura,
3 — nepouzivané beamsplittery, 4 —pevné zrcadlo, 5 — beamsplitter, 6 — pohyblivé
zrcadlo, 7 — otocné zrcadlo, 8 — detektor, 9 — vzorkovy prostor



Michelsonilv interferometr (viz. obr. 3.2) se sklada ze tii aktivnich komponent:
dvou na sebe kolmych zrcadel — pohyblivého a fixniho, a beamsplitteru
umisténého mezi témito zrcadly na linii 45°. Ulohou beamsplitteru je piesné
polovinu dopadajiciho zéafeni odrazit a druhou polovinu tohoto zéafeni propustit.
OdraZzeny paprsek poté dopada na fixni zrcadlo, prosly paprsek dopadd na
pohyblivé zrcadlo, které se pohybuje smérem k beamsplitteru a zpét ve sméru
paprsku. Disledkem tohoto pohybu je vytvofeni vysledné vystupni viny
s proménlivou intenzitou — tzv. interferogram. Tato vina prochazi od beamsplitteru
pies vzorek a je fokusovadna na detektor. Vysledné spektrum je vypocitano
z interferogramu Fourierovou transformaci.
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Obr. 3.2: Michelsonuv interferometr

3.2.2 MéFici a vyhodnocovaci software

InfraCerveny spektrometr Nicolet 6700 je ovladan pomoci spektroskopického
softwaru Omnic 7. Tento program umoznuje nejen nastaveni vhodnych parametrii
spektrometru a fizeni vlastniho méfeni, ale jeho pouzitim lze namétenad spektra 1
vhodné upravit a podrobn¢ analyzovat.

K analyze ziskanych spekter slouzi celd fada funkci pro rychlé a rozsahlé
rozbory vcetné stanoveni maxima past, vhodné separace a vyrovnavani pasu,
kontroly kvality spekter ¢i fady matematickych operaci se spektry. Tento program
je také vybaven databazi knihoven, ve které lze podle zadanych poZzadavku
identifikovat chemické slozeni méfeného vzorku. Priklad spektralniho okna je
uveden na obrazku 3.3.
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Obr. 3.3: Spektralni okno softwaru Omnic 7 s ukazkou
namerené spektralni propustnosti optickych filtrii

Vybér experimentu
Pfed nastavenim parametri méfeni se provede vybér experimentu v piikazovém
tadku Experiment umisténého v horni ¢asti spektralniho okna.

Parametry méreni

Nastaveni parametri méfeni se provede v zdlozce Collect a Bench dialogového
okna Experiment Setup v menu Collect.

V zédlozce Collect je nutné nastavit poCet scani (No. of scans), rozliSeni
(Resolution), vysledny format spektra (Final format), ulozeni interferogramu (File
Handling/Save interferograms) a Cetnost méfeni pozadi (Background
Handling/Collect beckground after 100 minutes). Tato data lze také nacist jiz
zptedem  vytvofenych  soubori  ulozenych na  Mistni disk C/
My documents/Omnic/Param/Student stiskem tlac¢itka Open.

V levé cCasti zdlozky Bench je znazornén interferogram s minimem a maximem
signalu (Min/Max nebo Peak to peak). Minimum ani maximum tohoto signalu
nesmi prekrocit hodnotu 10 V. V pravé Casti této zalozky se voli detektor (DTGS



nebo Si), beamsplitter (Quartz nebo KBr), zdroj svétla (bilé svétlo & IC), hranice
vlnoctu spektra (Max a Min range limit), zesileni signdlu na detektoru (Gain),
rychlost pohyblivého zrcadla v cm/s (Velocity) a apertura (Aperture).
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Obr. 3.4: Dialogova okna nastaveni parametri mereni v softwaru Omnic 7

Justace pristroje

Po vyméné filtu ¢i beamsplitteru, zméné zdroje a detektoru je nutné pro zajisténi
presného nastaveni pfistroje provést justaci. Justace se provadi v zéloZce
Diagnostic dialogového okna Experiment Setup v menu Collect stiskem tlaCitka
Align. Justaci je mozné provadét po nastaveni zesileni (Gain) na hodnotu 1 a to
nejdiive po 30 minutach po zapnuti IC zdroje.

Meéreni pozadi a vzorku

Me¢éteni pozadi se spusti v menu Collect/Collect Backgroung. Obdobné, méteni
pozadovaného vzorku se spusti v menu Collect/Collect Sample. Nejprve se zmeti
spektrum pozadi a posléze spektrum vzorku.

Ulozeni namérenych spekter

Namcéiena spektra (pozadi 1 vzork®) se ulozZi jako soubor ve formatu .csv volbou
vmenu File/Save As do sloZky jmeno prijmeni vytvofené na Mistni disk
D/Vyuka/Studenti/Spektrometrie.



Otevreni nového okna

Pro lepsi ptehlednost métfeni je vyhodné pouzit vice spektralnich a tkolovych
oken. Okna se ptidaji v menu Window/New Window. Pod Carou tohoto menu jsou
uvedeny nazvy aktudlné otevienych oken vcetné ukolovych.

Zména zobrazeni rozsahu y-osy

Tento pozadavek se provede v menu View tiemi zédkladnimi ptikazy — Full Scale,
Common Scale a Match Scale. Pouzitim prvniho pitikazu se vSechna zobrazena
spektra roztdhnou pies celé spektralni okno, zlstavaji ale v rozdilnych rozsazich
osy Y, tzn. Ze jednotky na ose Y plati vzdy pouze pro aktivni spektrum. Pfikazem
Common Scale se vSechna spektra v aktivnim okné zobrazi ve stejném rozsahu osy
Y, ktery je vybran z minima a maxima vSech spekter. Obdobn¢ je tomu pro piikaz
Match Scale, jehoz provedenim se také vSechna spektra zobrazi ve stejném rozsahu
osy Y, ktery je vSak definovan rozsahem aktivniho (erveného) spektra.

Nastaveni parametrii zobrazeni spektralniho okna

Parametry zobrazeni spektralniho okna se nastavi v menu View/Display Setup.
V menu Ize nastavit napt. zobrazeni miizky, anotaci ¢i informaci o zobrazenych
spektrech, barvy spekter, tloustky ¢ar, typ zobrazeni osy X aj.

Matematické operace se spektry

S naméfenymi spektry lze konat celou fadu matematickych operaci. Jednad se
o vypocet prvni nebo druhé derivace spektra, nasobeni spektra volenou konstantou,
s¢itani dvou spekter, podil spekter apod. K volbé matematickych operaci slouzi
menu Process a piikaz Spectral Math. V nové otevieném ukolovém okné Ize
v piikazovém fadku Operation pozadovanou matematickou operaci definovat
(k — konstanta, A — aktivni spektrum). Po stisku tladitka Calculate se v dolni ¢asti
ukolového okna zobrazi vysledné spektrum.

Primérnd intenzita spektra ve zvoleném rozsahu je vypocltena automaticky
pouzitim menu Analyze ptikazem Average.

Prace s knihovnami

Pro spravnou identifikaci chemického slozeni méfeného vzorku je nutné nastavit
vhodné parametry hledani. Pfedev§im se jedna o spravny vybér knihovny ¢i skupin
knihoven, zaddni podminek vyhleddvani, algoritmu vyhleddvani a vybéru
vhodného spektralniho rozsahu.

Vybér knihovny ¢i skupin knihoven se provede v menu Analyze/Library Setup
zalozce Search Libraries v polozce Available Search libraries and groups
oznacenim pozadované knihovny a stiskem tlac¢itkem Add.

Podminky vyhledavani a algoritmus vyhledavani se zvoli v zaloZce Search Results
vybérem poloZzky Use search expert.



Vybér vhodného spektralniho rozsahu se ucini v zéloZce Serach Regions vybérem
polozky Use spectral regions, néaslednym stiskem tlacitka Add a uchopenim
hranice vybirané oblasti spektra.

Potvrzeni parametrl hledani se provede stiskem tlacitka OK.

Samotné hledani v knihovnach se spusti vybérem v menu Analyze/Search.
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Obr. 3.5: Okno softwaru Omnic 7 — nastaveni parametru vyhledavani
v knihovnach

3.3 MERENI SPEKTRALNI ZAVISLOSTI PROPUSTNOSTI

Technika méteni spektralni zavislosti propustnosti je zaloZena na interakci
dopadajiciho zafeni s méfenymi materialy. Interakce je zavisld na vlastnostech
materialu. Princip techniky spociva v priichodu dopadajiciho infraerveného zatreni
skrz vzorek (pevnou latku, kapalinu nebo plyn). Pokud frekvence tohoto zafeni
odpovida frekvenci molekulové vibrace, nastane absorpce. Vysledné spektrum je
poté dano vztahem:

T=I]*100 [%], G.1)

kde T je transmitance, I je zafeni propusténé vzorkem a I, je zafeni dopadajici na
vzorek.

Predmétem cviceni je touto technikou zméfit spektralni zavislost propustnosti
optickych komponent (filtrit), tenkovrstvych materialli a kapalnych prostfedi a




identifikovat chemické slozeni vybranych vzorki. Métené vzorky jsou umistény
do vzorkového prostoru do nastavce umoziujictho méfeni propustnosti
(viz. obr. 3.6). Po uzavieni tohoto prostoru je provedeno meéifeni. Namétfené
hodnoty jsou uvedeny na obr. 3.7 az obr. 3.10. Identifikace chemického sloZeni je
provedena po ukonceni méfeni vyuzitim knithovny spekter v softwaru Omnic 7.

Obr. 3.6: Nastavec na méreni spektralni zavislosti propustnosti (transmitance)
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Obr. 3.7: Spektralni zavislost propustnosti optickych filtri
v blizké a stredni infracervené oblasti
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Obr. 3.8: Spektradlni zavislost absorbance optickych filtru
v blizké a stiedni infracervené oblasti
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Obr. 3.9: Spektralni zavislost propustnosti tenkovrstvych materiali
v blizké a stiedni infracervené oblasti
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Obr. 3.10: Spektradlni zavislost propustnosti kapalnych prostiedi
v blizké a stiedni infracervené oblasti

3.3.1 Postup laboratorniho méreni

Priprava experimentu

- seznamit se s méficim pristrojem a jeho ovladanim

- vybrat vhodné vzorky pro méteni

- do pfistroje umistit vhodny beamsplitter

- umistit nastavec na méteni propustnosti do vzorkového prostoru
- nastavit vhodné parametry pro méteni

- provést justaci pristroje

Tab. 3.1: Parametry méreni

NIR MIR
PocCet scani | 32 32
RozliSeni 16 16
Format Transmitance/absorbance Transmitance/absorbance
Detektor DTGS DTGS
Beamsplitter | Quartz KBr
Zdroj Bily zdroj IC
Spektralni 119500 — 4000 e 7000 - 375 cm’
rozsah
Zesileni 4 1




Rychlost 0.6329 0.6329

150 (filtry a kapalna prosttedi) | 150 (filtry a kapalna prostiedi)

Apertura 88 (tenkovrstvé materidly) | 88 (tenkovrstvé materidly)

Meéreni propustnosti optickych komponent

- zméfit pozadi — prazdny drzak vzorkl

- do vzorkového drzdku umistit filtr

- zm¢étit spektralni zavislost absorbance a transmitance filtru

Meéreni propustnosti tenkovrstvych materialu

- zméfit prazdny vzorkovy prostor — pozadi vysledného spektra
- do vzorkového drzaku umistit dany vzorek

- zméfit spektralni zavislost transmitance vzorku

Meéreni propustnosti kapalnych prostiedi
- zm¢éfit pozadi — za pozadi je vzata prazdna polyethylenové folie
- zm¢éftit spektralni zavislost kapaliny

Konec mereni

- v§echna naméfend data ulozit ve formatu .csv

- vyjmout nastavec na méteni propustnosti ze vzorkového prostoru
- vzorkovy prostor uzaviit

3.3.2 Vyhodnoceni spektralni zavislosti propustnosti

Pro provedena méteni vykreslit pribéhy spektralni zavislosti propustnosti obou
méfenych rozsaht (12500 az 4000 cm™ a 7000 az 375 cm™) véetnd pozadi.

U vyhodnoceni optickych komponent z naméfené absorbance vypocitat
transmitanci podle vzorce:

1
4 =log,, T [-1, (3.2)
kde A je absorbance, T je transmitance.
Vypoctenou transmitanci porovnat s namétenou a zdiivodnit ptipadné odchylky.

Vyuzitim knihovny spekter ve stiedni infradervené oblasti (7000 — 375 cm™)
urc¢it chemickou podstatu métené folie.




3.4 MERENI POHLTIVOSTI MATERIALU

Pohltivost materidli je dal$i optickou vlastnosti, kterd mulze byt stanovena
vyuzitim FTIR spektrometrie. Pro jednotlivé slozky zafeni dopadajiciho na méfeny
vzorek plati, ze zafeni timto vzorkem cCastecné prochdzi, CasteCné se odrazi a
¢astecné se pohlcuje. Zaroven plati, ze sloZzky dopadajiciho zéfeni jsou zavislé na
vlnovém Cisle (Ci vlnové délce). Poté lze mluvit tzv. spektrdlni pohltivosti
(absorpci), spektrdlni odrazivosti (reflektanci) a spektrdlni propustnosti
(transmitanci). Soucet vSech tii faktord je v celém spektralni rozsahu pro konkrétni
vlnovou délku roven jedné. Proto plati rovnice:
RA)+A4N)+T(1)=1 (3.3)
kde R je spektralni odrazivost, A spektralni pohltivost a T spektralni propustnost.
Za ptedpokladu, Zze méteny material je zcela nepropustny, plati:
T(A)=0 = A (A)=1-R(1) (3.4).

Z vySe uvedeného vyplyva, ze pohltivost zcela nepropustnych materialt mize
byt méfena pomoci odrazivosti. Po dopadu infracerveného zafeni na méteny
material vSak dochazi ke dvéma typim odrazu — zrcadlovému (spekularnimu) a
difaznimu. Zrcadlova slozka se pfimo odrdzi od povrchu vzorku a je rovna thlu
dopadu a thlu odrazu (neni vzorkem absorbovana). Difuzni slozka pronika do
malé hloubky pod povrch vzorku a nésledné se rozptyli do vSech sméri.

Pro méfeni difuzni odrazivosti se pouziva nastavec EasiDiff'" zobrazeny na
obr. 3.11. Jeho funkce spociva v zachyceni zateni odraZzen¢ho ze vzorku v Sirokém
prostorovém Uhlu a jeho naslednym zaméfenim na detektor. Infracerveny paprsek
vydavany zdrojem zafeni dopadd na dvojité zrcadlo umisténé uvnitt nastavce.
Dvojité zrcadlo odrazi infracerveny paprsek na hemisféru a nasledné na vzorek.
Odtud je dopadajici energie difuzné odraZzena na hemisféru a pomoci optiky
navedena na detektor spektrometru.

nv -

ARG

[ L

Obr. 3.11: Nastavec EasiDiff"™ pro méreni difiizni odrazivosti



Pro zajisténi spravné funkce difizniho néstavce je potfeba provést jeho spravné
uchyceni a nastaveni. To nejprve spociva v umisténi nastavce do vzorkového
prostoru dle vyznacenych pozic a k naslednému uchyceni k zakladni desce. Poté je
do nastavce umistén vzorkovy drzdk s hlinikovym zrcadlem nebo méfenym
vzorkem. Drzadk dovoluje nastavit dvé vzorkovaci pozice — jednu pro meéteni
pozadi a druhou pro méfeni vzorku. Pozice se nastavi klouzanim drzaku smérem
do spektrometru (zadni pozice) nebo ze spektrometru (piedni pozice). Pozice je
dana zarazkou. Po zajiSténi vhodné vzorkovaci pozice se maximalizuje signal
prochazejici skrz ptislusenstvi pomoci mikrometru umisténého na horni strané
difizniho nastavce. Jakmile je signdl maximalizovany, sebere se jednopaprskové
spektrum zrcadla. Poté se zrcadlo umisténé ve vzorkovém drzdku vyméni za
mefeny vzorek a procedura se opakuje. Vysledné spektrum vzorku je ddno podilem
dvou naméfenych jednopaprskovych spekter.

Ukolem cvi¢eni je touto metodou zméfit spektralni zavislost odrazivosti
pozadovanych vzorkli (médi, hliniku a oceli) a vypocitat pohltivost métenych
materialil na vlnovych délkach didového, NdYag a CO, laseru. Pro orientaci jsou
naméiené hodnoty zobrazeny na obr. 3.12 a obr. 3.13. Vzhledem k tomu, Ze
spektralni rozsah laserti je uveden v jednotkach vlnové délky [um] a odrazivost
v jednotkach  vinového &isla [cm™], je tfeba provést piepocet jednotek podle

vZzorce:
1

vinové cislo [em™ | = - #*107* (3.5).
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Obr. 3.12: Spektralni zavislost odrazivosti mérenych materialii ve viditelné,
blizké infracervené a stiedni infracervené oblasti
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Obr. 3.13: Vypoctena spektralni zavislost pohltivosti mérenych materialit ve
viditelné, blizké infracervené a stiedni infracervené oblasti

Postup laboratorniho méreni

Priprava experimentu

- seznamit se s metodou stanoveni pohltivosti materidlti pomoci diftizni odrazivosti
- vybrat vhodné vzorky pro méfeni

- do pfistroje umistit vhodny beamsplitter a pozadované filtry ¢1 clonky

- umistit nastavec na méteni difizni odrazivosti do vzorkového prostoru

Viastni méreni

- nastavit vhodné parametry pro méieni pozadi

- provést justaci pfistroje

- zméfit pozadi — jednopaprskové spektrum hlinikového zrcadla
- nastavit vhodné parametry pro méteni vzorku

- zméfit spektralni zavislost reflektance (odrazivosti) vzorku



Tab. 3.2: Parametry méreni

Diodovy laser Nd:YAG laser CO, laser
pinova delka 1 o.8 1 um 1.06 um 10.6 um
Pocet scantl 32 32 32
Rozliseni 8 8 8
Format Reflektance Reflektance Reflektance
Detektor Si DTGS DTGS
Beamsplitter | Quartz Quartz KBr
Zdroj Bily zdroj Bily zdroj 1C
Spektralni 15700 — 9000 cm™ | 12500 — 4000 cm™ | 4000 — 350 cm”
rozsah
Zesileni 2 2 1
Rychlost 0.9494 0.1581 0.4747
Apertura 70 70 70
Filtr Cerveny Bez filtru Bez filtru
Clonka C clonka Bez clonky Bez clonky

Ukonceni experimentu

- namétend data ulozit ve formatu .csv

- vyjmout nastavec na méteni difizni odrazivosti ze vzorkového prostoru
- vzorkovy prostor uzavfit

Zpracovani nameérenych dat

- pro provedena méfeni vykreslit pritbéhy spektralni zavislosti odrazivosti vSech
meéfenych rozsahll véetné pozadi

- vypocitat spektralni pohltivost vS§ech métenych vzorkt

- ze ziskanych vysledkii odecist pohltivost materidli na vlnovych délkach
vybranych lasert

- v daném spektralnim rozsahu méfené materialy porovnat



3.5 Ml}:ﬁENi EMISIVITY MATERIALU V ZAVISLOSTI NA VLNOVE
DELCE A TEPLOTE

Emisni spektrometrie je technika pouzivand k méfeni emisivity materiali
v zavislosti na vlnové délce. Méficim ptistrojem je infraCerveny spektrometr této
technice uzptsobeny. Spektrometr musi byt vybaven externim portem a moznosti
vyjmuti vnitiniho zrcadla odrazejiciho zéafeni vydavané zdrojem k interferometru.
Meéfeny material nahrazujici vnitini radiacni zdroj zafeni je umistén vné vzorkovy
prostor spektrometru. Zafeni vydavané vzorkem je pomoci externiho zrcadla
odrazeno a pfes externi port dopraveno na interferometr odkud prochdzi pies
prazdny vzorkovy prostor na detektor (viz. obr. 3.14). Vysledné emisni spektrum
je dano vztahem:

E=—" [']9 (36)

kde & je emisivita materialu, I, je intenzita vyzafovani redln¢ho télesa, I; je
intenzita vyzafovani ¢erného télesa.
Ovladaci software spektrometru bohuzel neumoziiuje stanovit emisivitu

ptimo. Pro vyhodnoceni je tedy pouzito analogického vztahu pro transmitanci:

T:II*IOO [%], (3.7)

o

kde T je transmitance, I je intenzita vyzafovani vzorku, I, je intenzita vyzatovani
pozadi.

Name¢ifené hodnoty v jednotkach transmitance tedy odpovidaji hodnotam
emisivity méten¢ho materialu.

Podminkou zachyceni spravného emisniho spektra je zajiSténi dostate¢ného
mnozstvi zateni dopadajici na interferometr. Zateni je ziskano vhodnou geometrii
ulohy a ohfevem vzorku na teplotu vyssi, nez je teplota okoli.




Obr. 3.14: U sporadani pracovistée mereni emisivity pomoci infracervené
spektrometrie. 1 — zdroj zareni (plotynka nebo vzorek o definované teploté),

2 —apertura, 3 — nepouzivané beamsplittery, 4 — pevné zrcadlo, 5 — beamsplitter,
6 — pohyblivé zrcadlo, 7 — otocné zrcadlo, 8 — detektor, 9 — vzorkovy prostor,
10 — vnéjsi parabolické zrcadlo, 11 — napdjeni topné desky, 12 — termoclankova
dotykova sonda, 13 — prepinac termoclanku, 14 — zaznam mérené teploty

Predmétem cviceni je pomoci emisni spektrometrie zméftit spektralni zavislost
emisivity materialli. Méfenymi vzorky jsou hlinik a ocel, Cerné téleso je pro
jednoduchost méfeni nahrazeno materidlem natfenym cernou emisni barvou
s emisivitou 0.95. Ohiev vzorkil a imitace ¢erné¢ho télesa na shodnou teplotu je
zajistén plotynkou, jejiz teplota je regulovana externim zdrojem. Teplota vzorki
béhem meéfeni je kontrolovana pomoci dotykového digitdlniho teploméru
Technoterm 9500. Pro zachyceni spravného emisniho spektra je nutné zajistit, aby
méfeny vzorek byl umistén do ohniska zrcadla. Spravné umisténi vzorku umoznuje
laserovy paprsek vychazejici z externiho vstupu spektrometru. Naméfené hodnoty
jsou zobrazeny na obr. 3.15.
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Obr. 3.15: Spektralni zavislost emisivity hliniku a oceli pri teplote 200 °C
ve stiredni infracervené oblasti spektra

Postup laboratorniho méreni

Priprava experimentu

- seznamit se technikou méfeni emisivity pomoci emisni spektrometrie

- ze spektrometru vyjmout vnitini zrcadlo odrézejici zafeni vyddvané zdrojem
k interferometru a otevfit externi port

- do pfistroje umistit vhodny beamsplitter

- umistit nastavec na méfeni propustnosti do vzorkového prostoru a vzorkovy
prostor uzaviit

- vn¢j§i parabolické zrcadlo nastavit do spravné pozice pro méfeni

- umistit méfené materidly do méfici polohy

Viastni méreni

- oh'at méfené materialy na pozadovanou teplotu

- nastavit vhodné parametry pro méteni

- provést justaci ptistroje

- zm¢étit pozadi — jednopaprskové spektrum imitace cerného télesa
- zm¢étit spektralni zavislost emisivity (transmitance) vzorku



Tab. 3.3: Parametry méreni

MIR
Teplota vzorkl 200 °C
Pocet scantl 32
RozliSeni 8
Format Transmitance
Detektor DTGS
Beamsplitter KBr
Zdroj Off
Spektralni rozsah 4000 — 350 cm™
Zesileni 8
Rychlost 0.3165
Apertura 70

Ukonceni experimentu
- vypnout ohtev vzorkl

- naméiena data ulozit ve formatu .csv

- uzavtit externi port

- zakryt vnéjsi parabolické zrcadlo

- vyjmout nastavec na méteni propustnosti ze vzorkového prostoru

- uzavtit vzorkovy prostor

Zpracovani namérenych dat

- pro provedend méteni vykreslit pritbéhy spektralni zavislosti emisivity

- ve spektralnim rozsahu 770 — 1350 cm™ stanovit primérnou hodnotu emisivity

obou métenych materialt




3.6 MERENI SP’EKTR,ALNi ZAVISLOSTI INTENZITY VYZAROVANI
ZDROJU ZARENI

Technika méfeni intenzity zdrojii zafeni v zavislosti na vinové délce je ve své
podstaté velice podobnd emisni spektrometrii. I u této techniky plati, ze vnitini
radiaéni zdroj je nahrazen zdrojem externim a zéafeni vydavané timto zdrojem je
pomoci externiho zrcadla odrazeno, pies externi port dopraveno na interferometr a
po projiti prazdnym vzorkovym prostorem dopadé na detektor (viz. obr. 3.16).

Rozdil je vSak v charakteru vysledného spektra. Na rozdil od emisni
spektrometrie, kde je vysledné spektrum ddno pomérem intenzity vyzafovani
redlného a Cerné¢ho télesa, je intenzita vyzafovani zdroji zafeni meétfena piimo
— vysledné spektrum je jednopaprskoveé.

i

Obr. 3.16: Schéma méreni spektralni zavislosti intenzity vyzarovani zdroju zdreni.
1 — zdroj zareni, 2 — apertura, 3 — nepouzivané beamsplittery, 4 — pevné zrcadlo,
5 — beamsplitter, 6 —pohyblivé zrcadlo, 7 — otocné zrcadlo, 8§ — detektor,

9 —vzorkovy prostor, 10 — vnéjsi parabolické zrcadlo

Predmétem cviceni je zméfit spektralni zavislost intenzity vyzafovani zdroj zafeni
ve viditelné a blizké infraCervené oblasti. K tomuto Ucelu je vybudované
pracovisté méfeni intenzity zdrojii zareni, které je zobrazeno na obr. 3.17. Za
zdroje zafeni jsou vzaty raznobarevné Zarovky a diody, jejichZ oznaceni a
charakteristika jsou uvedeny v tabulce 3.4. K umisténi zdroje zafeni do ohniska
vnéj$iho parabolického zrcadla slouZzi laserovy paprsek vychazejici z externiho
vstupu spektrometru. Naméfend spektra intenzity vyzafovani zarovek ve viditelné
oblasti jsou uvedena na obr. 3.18, spektra intenzity vyzatrovani diod ve viditelné
oblasti na obr. 3.19 a intenzita vyzafovani infraervené diody ve viditelné a blizké
infraCervené oblasti na obr. 3.20.



Obr. 3.17: Pracoviste mereni spektralni zavislosti intenzity
vyzarovani zdroju zareni

Tab. 3.4: Oznaceni Zarovek a diod

Zarovka | Oznadeni Dioda Oznaceni
Usporna zativka PILA OW .
1 (~40W) 1 Oranzova L-53ED-12.5
Reflektorova zarovka modra v,
2 PHILIPS 40W 2 Zluta L-53YC
Reflektorova zarovka zelena ,
3 PHILIPS 40W 3 Zelena L-53GC
Reflektorova zarovka zluta x .
4 PHILIPS 40W 4 Cervena L5-3EC
5 Reflektorova zarovka Cervena 5 Bil4
PHILIPS 40W
6 Meékkeé bilé svétlo PHILIPS 40 W | 6 Infracervena LD247
7 Standardni prasvitnd zarovka
PHILIPS 40 W i i
2 Standardni bila zarovka PHILIPS ) ]
40W
9 Zarovka pisobici proti hmyzu i i
PHILIPS 60W
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Obr. 3.18: Spektralni zavislost intenzity vyzarovani zZarovek

ve viditelné oblasti spektra
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Obr. 3.19: Spektralni zavislost intenzity vyzarovani diod

ve viditelné oblasti spektra
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Obr. 3.20: Spektralni zavislost intenzity vyzarovani infracervené diody ve viditelné
a blizké infracervené oblasti spektra

Postup laboratorniho méreni

Priprava experimentu

- sezndmit se s metodou méteni spektralni zavislosti intenzity vyzafovani zdroji
zareni

- vybrat vhodné externi zdroje pro méteni

- ze spektrometru vyjmout vnitini zrcadlo odrézejici zafeni vyddvané zdrojem
k interferometru a oteviit externi port

- do pfistroje umistit vhodny beamsplitter a pozadované filtry ¢i clonky

- umistit nastavec na méfeni propustnosti do vzorkového prostoru a vzorkovy
prostor uzavitit

- vn¢j§i parabolické zrcadlo nastavit do spravné pozice pro méteni

- umistit externi zdroj zafeni do métici polohy

Viastni méreni

- zapnout externi zdroj zafeni

- nastavit vhodné parametry pro méteni

- provést justaci ptistroje

- zm¢étit spektralni zavislost intenzity vyzatrovani externiho zdroje



Tab. 3.5: Parametry méreni

VIS B VIS R NIR

o . | Zarovky 1,2,3,4,5 Zarovky 1,6,7,8,9 :
Métené zdroje Diody 1},,2,3,4,5,6 Diody 1},,4’5’6 Dioda 6
Pocet scanll 25 25 25
RozliSeni 16 16 16
Format Single beam Single beam Single beam
Detektor Si Si DTGS
Beamsplitter | Quartz Quartz Quartz
Zdroj Off Off Off
Spektralnt 1 53000 — 16000 cm™ | 15700 — 9000 em! | 12500 — 4000 e
rozsah
Zesileni 8 1 1
Rychlost 0.3165 0.6329 0.9494
Apertura 96 70 70
Filtr Modry Cerveny Bez filtru

A clonka

Clonka Bez clonky (zéiivka) Bez clonky

Ukonceni experimentu
- vypnout externi zdroj zafeni

- namérena data ulozit ve formatu .csv

- uzavfit externi port
- umistit vnitini spektroskopické zrcadlo do spektrometru
- zakryt vnéjsi parabolické zrcadlo
- vyjmout nastavec na méteni propustnosti ze vzorkového prostoru
- uzaviit vzorkovy prostor

Zpracovani namérenych dat

- vykreslit jednotlivé pribéhy spektralni zavislosti intenzity vyzafovani externich
zdrojti zatreni
- provést jejich vzajemné porovnani



3.7 MERENI SPEKTl’{ALNiCH ZAVISLOSTI DETEKTIVITY
INFRACERVENYCH DETEKTORU

Detektor je jednou z dllezitych soucasti FTIR spektrometrii. Jeho ukolem je
transformovat vstupni energii (tepelnou energii, svételné kvantum) na energii
vystupni, kterd je poté prevedena na signal. Pro infraCervenou oblast FTIR
spektrometrit jsou casto pouzivany dva typy detektori — DTGS (deuterované
triglycerinsulfat detektory) nebo MCT (HgCdTe) detektory.

DTGS detektory spadaji do skupiny tepelnych detektorti, které prevadéji
tepelnou energii na elektricky signal, konkrétné reaguji na tepelné¢ podnéty
zpusobujici zménu kapacity detektoru. Tato zména je poté méfena jako zména
napét'ova. Mezi jejich ptfednosti lze zaradit nizké potizovaci naklady, moznost
chodu bez nutnosti chlazeni a relativn¢ jednotnou citlivost v celém spektralnim
rozsahu. Tato citlivost je vSak oproti kvantovym detektorim pomérné mala.

MCT detektory pracuji na principu kvantové mechaniky. Jejich princip tedy
spo¢ivd v excitaci elektrického naboje (elektronu) pomoci dopadajiciho
infracervené¢ho zafeni. Pocet excitovanych elektronii a tedy velikost vystupniho
signdlu je imérnd intenzité zareni. Hlavni vyhodou téchto detektort je vysoka
citlivost, nevyhodou je pak uzsi spektralni rozsah a nutnost chlazeni na nizkou
provozni teplotu tekutym dusikem.

Zakladnim ukazatelem vlastnosti detektorti je detektivita:

D= NV (3.8)
Vn * ES * A1/2 °
kde Af je Sitka pasma frekvenci, V je vystupni signal detektoru, V, je stiedni
kvadratickd hodnota Sumu detektoru (rms), Es je hustota toku dopadajici na
detektor a A je plocha detektoru.

Pro méteni spektralni zavislosti citlivost detektort je pouzivan detektorovy
interface zobrazeny na obr. 3.21. Toto pfisluSenstvi je stejné jako nastavec na
méfeni transmitance a difuzni odrazivosti umistén do vzorkového prostoru
spektrometru a pomoci externiho vstupu je knému piipojen detektor. Pred
piipojenim MCT detektoru je nutné zajistit jeho chlazeni kapalnym dusikem a
dostatecné zesileni pomoci piedzesilovace. Zapnuti detektoru je provedeno az po
piipojeni k interface. Externi detektor je mozné ptipojit ¢i odpojit pouze, kdyz je
v ovladacim softwaru spektrometru nastaven jiny detektor. Pro zachyceni
spravného vystupniho signalu je zapotiebi detektor vlozit do ohniska zrcadla
odrazejiciho infracerveny paprsek od interferometru do vzorkového prostoru.
Vystupni signdl DTGS detektoru umisténého uvniti spektrometru je méten pres
prazdny vzorkovy prostor pii standardni konfiguraci.



Obr. 3.21: Pracoviste mereni spektralni rozloZeni citlivosti infracervenych
detektoru s detailem detektorového interface

Detektivitu lze podle rovnice (3.8) vyhodnotit za predpokladu znalosti vSech vyse
uvedenych parametri. Vyuzitim vnitiniho zdroje zéafeni spektrometru Ize
zabezpecit, aby na métené detektory dopadala stejna hustota energie. Prichodem
pres vnitfek spektrometru se spektralni rozloZeni a intenzita zdroje zafeni méni,
neni proto zndma piresna hodnota dopadajici na detektor. Z tohoto divodu nemize
byt pii tomto experimentalnim uspotfaddani vyhodnocovéana hodnota detektivity, ale
porovnanim vystupniho signalu (viz. obr. 3.22) méfen¢ho detektoru s vystupnim
signalem Sirokopasmového detektoru spektrometru mtize byt urCeno spektralni
rozloZeni citlivosti.
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Obr. 3.22: Spektralni zavislost vystupniho signalu DTGS a MCT-PV detektoru
v infracervené oblasti spektra

Postup laboratorniho méreni

Priprava experimentu

- sezndmit se s detektorovym pfisluSenstvim a metodou méteni detektort pomoci
tohoto piislusenstvi

- vybrat spravné detektory pro méfeni

- MCT-PV detektor pfipravit pro méfeni (vychladit kapalnym dusikem a ptipojit
ptedzesilovac)

- do piistroje umistit vhodny beamsplitter a pozadované clonky

Meéreni vystupniho signalu DTGS detektoru
- nastavit vhodné parametry pro méfeni

- provést justaci pristroje

- zméfit vystupni signal DTGS detektoru

Meéreni vystupniho signalu MCT-PV detektoru

- umistit detektorovy interface do vzorkového prostoru

- ptipojit externi detektor k detektorovému interface a umistit ho do spravné meéfici
pozice

- nastavit vhodné parametry pro méteni



- provést justaci pristroje

- zméfit vystupni signal MCT-PV detektoru

Tab. 3.6: Parametry mereni

DTGS detektor MCT-PV detektor
Pocet scanti 25 25
Rozliseni 8 8
Format Single beam Single beam
Detektor DTGS Photoacustic
Beamsplitter KBr KBr
Zdroj IC IC
Spektralni rozsah 7500 — 350 cm’! 7500 — 350 cm’!
Zesileni 1 1
Rychlost 1.8988 1.8988
Apertura 88 88
Clonka Bez clonky D clonka

Ukonceni experimentu

- namé&fend data ulozit ve formatu .csv
- vypnout externi detektor a vyjmout ho z métici pozice
- vyjmout detektorovy interface ze vzorkového prostoru

- uzaviit vzorkovy prostor

Zpracovani namérenych dat
- vykreslit pribéhy vystupnich signalit métenych detektorti
- podle vykreslenych prabéha definovat spektralni citlivost detektorti




3.8 POKYNY PRO VY}’RACOVANi PISEMNEHO REFERATU A
KONTROLNI OTAZKY

3.8.1 Obsah referatu

V ¢asti zvolené metody zpracovani popsat jednotlivé experimenty méfeni
— spektralni zavislost propustnosti materidlli, metodu stanoveni pohltivosti
materiall pomoci difuzni odrazivosti, emisni experiment, meéfeni intenzity
vyzatovani zdroji zafeni a detektivity detektor — celkové uspotradani, méfené
materidly, parametry méfeni, postup méfeni a vyhodnoceni.

V ¢asti vysledky a diskuse uvést:

- prubéh spektralni zavislosti propustnosti vSech méfenych materiala a spektralni
zavislosti absorbance optickych komponent rozdéleny do grafii podle spektralnich
rozsahtll a skupin vzorki, vykreslit hodnoty vypoctené transmitance a tyto hodnoty
porovnat s transmitanci naméfenou, identifikovat material méfené folie,

- prubéh spektralni zavislosti reflektance a pohltivosti métenych materidli pro cely
méfeny spektralni rozsah, konkrétni hodnoty pohltivosti materidlii na vinovych
délkach laserti a vzajemné porovnani materiala,

- prubeh spektralni zavislost emisivity pii teploté vzorkti 200 °C, primeérnou
hodnotu emisivity v definovaném spektralnim rozsahu,

- prubéh spektralni zavislosti intenzity vyzatovani zdroja zaieni rozdéleny do grafii
podle skupin méfenych zdroji, métené zdroje vzajemné porovnat,

- prub¢h vystupnich signdli infracervenych detektori v méiené oblasti spektra
vcetné jejich skuteéného spektralniho rozsahu.

3.8.2 Kontrolni otazky

Na jakém principu pracuje FTIR spektrometr?

Co je to transmitance a jakym zpiisobem se méti?

Jakou metodou je méfena pohltivost materiali a v ¢em spociva jeji princip?
Co je emisivita a jaké jsou zplisoby jejiho stanoveni?

Jakym zplisobem je méfena intenzita vyzafovani externich zdroja?

Jak je definovana detektivita detektorti a na ¢em piedevsim je zavisla?



