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Laboratorni prace €. 4: Stanoveni vybranych vilastnosti
sorbentl pomoci FTIR

Cil prace:
Provést porovnani a identifikaci jednotlivych funkénich skupin u neznamych vzork( biochard pomoci
FTIR-ATR (Fourier-transform infrared with Attenuated total reflection).

Teoreticky uvod

Principem IC spektroskopie je absorpce infracerveného zafeni (760 nm — 1 nm) pfi préichodu vzorkem,
kdy dochazi ke zménam rotacné vibracnich energetickych stavli molekuly v zavislosti na zménach
dipdlového momentu molekuly. Analytickym vystupem je IC spektrum, které vyjadfuje zavislost
energie (transmitance ne absorbance) na vinoctu dopadajiciho zareni a poskytuje informace o
pfitomnosti vazeb mezi jednotlivymi atomy méfeného vzorku.

Intenzita absorpéniho signalu pfi dané vinové délce je pfimo umérna koncentraci pfislusné vazby.
Kvantitativni stanoveni obsahu sledované slozky ve vzorku je zaloZeno na sestrojeni kalibrac¢ni kfivky,
které by méla byt linearni. Z Lambert- Beerovy rovnice vyplyva, Ze absorbance je pfimo Umérnd
koncentraci sledované slozky c, tloustce kyvety b a absorptivité a.[2]

A=ab-c
Pro metodu ATR ma rovnice tvar:
A=kc

Kde k je konstanta zahrnujici absorptivitu a tloustku kyvety a c je opét koncentrace stanovené slozky.
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Metoda ATR je zaloZena na totalnim odrazu IC zafeni pfi prachodu krystalem o velkém indexu lomu
(diamant, ZnSe). Ve vzorku, ktery je v tésném kontaktu s ATR krystalem, vznika pfi totdlnim odrazu na
rozhrani dvou optickych prostfedi (krystal/vzorek) zeslabujici se (evanescentni) vina.
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Obr. 1 IC spektrum dvou vzorkd biocharu pFipravenych za teploty 450 °C (B450) a 550 °C (B550)[1]

Obr. 2 Pricip metody ATR [5]
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Pracovni postup
1. Ptipravte si vzorky biocharu pro potifeby FTIR analyzatoru:
e Pfipraci s biocharem pracujte v digestofi (kvlli moZznému zdpachu) a vyuZijte potfebné
ochranné pomdicky. (rukavice, bryle, plast)
e Rozemelte vzorky v laboratornim mlynku IKA A10
e Rozetrete vzorky v tfeci misce

2. Namérte FTIR spektra:

e Pracujte v programu OMNIC, v zéloZce Expt. Set. nastavte pocet skenll na 32 a parametr
Resol. (rozlideni) na 4. V zaloZce Bench nastavte rozsah méFeni od 4000 — 450 cm™ pomoci
parametrd Max a Min range limit. Po skoncéeni kazdého méreni spektrum ulozte do Vami
vytvorené slozky v adresati Spectra/laborky/vase_jméno.

e Pred zahajenim celé serie méreni je nutné naméfit pozadi pristroje pomoci Col Bkg.

o Nasledné méfite spektra pomoci tlacitka Col Smp.

e Provedte vyhodnoceni namérenych dat a porovnani jednotlivych vzorka.

3. Postupujte podle pokyn( obsluhy.

Vyhodnoceni vysledki

Porovnejte pritomnost jednotlivych funkénich skupin u kazdého z mérenych vzork.[3,4]

Protokol bude obsahovat: nazev prace, jméno, datum, princip méfeni, pouZité pfristroje, strucny
postup, namérené spektrum, zavér s diskuzi.

Literatura

1. Singh, B.; Fang, Y.; Johnston, C. T., A Fourier-Transform Infrared Study of Biochar Aging in
Soils. Soil Science Society of America journal. Soil Science Society of America 2016, 80 (3), 613-622.
2. Cantrell, K. B.; Hunt, P. G.; Uchimiya, M.; Novak, J. M.; Ro, K. S., Impact of pyrolysis
temperature and manure source on physicochemical characteristics of biochar. Bioresource
Technology 2012, 107, 419-428.

3. Kinney, T. J.; Masiello, C. A.; Dugan, B.; Hockaday, W. C.; Dean, M. R.; Zygourakis, K.;
Barnes, R. T., Hydrologic properties of biochars produced at different temperatures. Biomass and
Bioenergy 2012, 41, 34-43.

4, Haberhauer, G.; Rafferty, B.; Strebl, F.; Gerzabek, M. H., Comparison of the composition of
forest soil litter derived from three different sites at various decompositional stages using FTIR
spectroscopy. Geoderma 1998, 83 (3), 331-342.

5. Fredeen, K. Diamond ATR operation. American Laboratory.
https://www.americanlaboratory.com/914-Application-Notes/19176-Miniaturized-FTIR-for-
Maximized-Productivity/.

Navody zpracoval: Ing. Josef Fartak, Ph.D. Rok 2018

EVROPSKA UNIE
Evropské strukturaini a investi¢ni fondy

Operaéni program Vyzkum, vyvoj a vzdélavani




