Benztriazol infravoros-spektroszkopias meghatarozasa

[
N

\
//N 1H-benzotriazol, 1,2,3-benzotriazol, BtaH

A médszer elve: infravords tartomanyban a molekulak fényelnyelése Osszefliggésben van a
molekulaszerkezettel. Egyes elnyelési helyek nagysaga koveti a Lambert-Beer térvényt, ez
lehetdvé teszi a molekulak mennyiségi meghatarozasat.

Késziilék: Genesis Series FTIR™, szamitogép. AA250-es analitikai mérleg

Anyagok, eszkozok: kloroform (nagyon illékony folyadék, mérélombikokat azonnal dug6zni
kell, csak vegyifiilke alatt hasznilhato a dilutorban taldlhato!), benztriazol, 5 ml-es
mérdlombikok, kistolcsér, halogénezett szénhidrogén gyjtd, KBr-sokiivetta (/= 1,0 mm),
spatula, vegyifiilke.

Minta: Kérjen mintat a gyakorlatvezet6tol!

Feladat végrehajtasa

1. Kalibralo oldatsorozat készitése: mérjen kozvetleniil az 5,0 ml-es mérélombikokba
benztriazolt 5—10—20 - 35 mg mennyiségekben (+0,5 mg pontossaggal). Jegyezze
fel a ténylegesen bemért mennyiségek tomegét! Allitsa jelre a lombikokat
kloroformmal a vegyifiilke alatt! A koncentracidkat a tényleges bemérések alapjan
szadmitsa ki!

2. Kapcsolja be a Genesis Series FTIR™ interferométert (kapcsolo a késziilék ot
hatoldalan)! A keszilék kb. egy perc utan tzemkepes. Kapcsolja be a ¥
szamitogépet! A ,,WinFIRST” program automatikusan betoltddik. Ha nem, §Sfmse=es
akkor a kovetkezd ikonnal indithat6:

3. Hatterfelvétel készitése: mossa at egyszer, majd
toltse fel a sokiivettat kloroformmal. Dugézza le a
kiivettat és helyezze a tartoba! Zarja a késziilék
fedelét.

Valassza ki a meniibdl a ,,Background Scan”
parancsot! Plot Dptions. ..
(Tools/Control Panel parancs, vagy F9 billentyti).

A z6ld Scan-gomb mellett a Background legyen

" Sample

(* Background

Spectrometer Setup._.

kivalasztva! :

Inditsa el a mérést a Secam-gombbal! A EE L i B
hattérfelvétel kb. 2 perc elteltével megjelenik a Load Method... Save Method. ..
képemy(')'n Diagnoshics. . Remote._
A  megjelend ,The File xxxxxx.bkg Exits. Accessories...

Overwrite [t?” kérdésre: Igen.

4. A tovabbi munka el6tt a vastag fecskenddvel szivjuk le a kloroformot a sokiivettabol,
¢s a szivjunk at a fecskenddvel tobbszor is levegot, amig a sokiivetta kiszarad.



5. Spektrumfelvétel: a kisebbik, acéltlis fecskenddvel Oblitse at mintaval a sokiivettat,
toltse fel, dugozza le, majd helyezze a tartoba!
A feltoltésnél vigyazzon, hogy az oldat ne folyjon ki a kiivettara!
Inditsa el a felvételt: F9 (vagy Control Panel, Scan).
A Control Panelen ekkor a Sample legyen kijeldlve.

6. Keresse meg és nagyitsa ki a megjelené spektrumon és a 1008-1009 cm™
hullamszdmhoz tartozé csticsot. Ehhez az egér balgombbal jeldlje ki a szoban forgd
tartomanyt, majd engedje el az egeret.

Hibas kijelolés esetén a spektrumra vald dupla kattintassal visszatérhetiink a spektrum
alaphelyzetére.

7. Futtassa le a csucsazonositd és kiértékeld programot: Math/Intergrate paranccsal.
(vagy Ctrl-T)
Jelolje ki a csucs integralando részének kezd6 és végpontjat, majd OK.
Az integralas eredményérdl riport késziil. Jegyezze fel a kiirt teriiletet, az integralas
kezdo és végsd hullamszamat!
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8. Oblitse at a kiivettat az oldatsorozat kovetkez6 tagjaval, és az F9 billentylivel vegye
fel az 0j oldat spektrumat. Végezze el az el6z6 két pontban leirtakat! Az integraléast
lehetdleg mindig azonos hulldimszamok kozott végezziik!

6. Keszitsen kalibracids egyenest tablazatkezeld programmal. Ne szdmoltasson az origoval,
de szamoltasson R*-et! Adja meg a benztriazol koncentraciot mg/5 ml-re (iigyeljen a
helyes kerekitésre)!



