LO SPETTROFOTOMETRO UV-VISIBILE

Strumento a doppio raggio

|| solvente
|l campione
Le cuvette:
v maneggiate sulla parte alta (in plastica) o sulla parte zigrinata (in
guarzo);

v il cammino ottico piu lungo attraversato dalla radiazione;
v’ sempre la stessa orientazione: prendere il triangolo come riferimento.



| PARAMETRI

. ES i - -
| I m eto d 0: = UY WinLab [C:\UVWINLABWMETHODASCANLI.MSC]

File Wiew Utilities Application Datahandling Window Help

Start Autozero EE Qllzp‘ @ Setup

M C:WUVWINLAB\METHOD\SCANLI.MSC

SCAN

Start wavelength nm Number of cycles :
End wavelength nm
Data interval nm

OUTPUT
Autosave ) On & Off Ordinate max. : 1.000
Autoprint - ) On & Off Ordinate min. : 0,000
Autolist - # on O Off List..| Display - [Overay ~|
End of Run Application: | |
Method info : [scan method lab inoig

=can. nst. w

Bl | T o) T
649.2 nm 00427 A

: s Start Wl Graph Server v1.60 InstrumentSeryLy Il Report Builder - C... E Uy WinLab [C:iLw... IT % 11.18




| PARAMETRI

Il metodo:

FS UV WinLab [C:\UVWINLAB\METHOD\SCANLI.MSC]

File View Utilities Application Data handling Window Help

Start Autozero w Qll;\" @ Setup

W C:WVWINLAB\METHOD\SCANLI.MSC

INSTRUMENT

Ordinate mode - Scanspeed:  [480 | nm/min
Lamp UV : ) On @ OH Smooth : ,...
Lamp Vis : ® 0n ) Off
Slit : m

649.2 nm —0.0424 A

‘s Start Bl Graph Serv... InstrumentS... | [ Report Build... FS uv winLab [... [T uvvisscreen... IT




Il nome del file:

Scrivere sempre
nomi diversi,
due nomi uguali
bloccano lo
spettrometro

IMPOSTAZIONE DELL’ESPERIMENTO

Il numero di campioni da
analizzare con la stessa
linea di base

FS UV WinLab [C:WUVWINLAB\METHOD\SCANLI.MSC]

File ‘“iew Utiities Application Datahanding Window Help
Start Autozero EE 22. gbl Setup

M C:WYWINLABWMETHODSCANLI.MSC

Result Filename :
ion factor : |Factor ~| Number of samples : |JE|
\ Fill t[nwr:l Delete mwl Insert row |
No. Sample Identity Factor Sample Info —]
1 EXPO1 1.0000 [Cr(H2D)4CI2][CI] i
2 EXP02 1.0000
3 EXP03 1.0000
4 EXP04 1.0000
5 EXP05 1.0000
6 EXP0O6 1.0000

649.2 nm 00422 A

. s Start Wl Graph Serv... Instruments... Il Report Build... fj LV WinLab [... [T uwvisscreen... IT




ESECUZIONE DELL’ESPERIMENTO

v Portare nello stanzino:
» 1 matracci con le soluzioni,
» delle pipette Pasteur nuove,
» un becker da 100 mL per raccogliere le soluzioni analizzate e le acque di lavaggio,
» laspruzzetta con I'acqua distillata,
» della cartaindustriale;

v' Le soluzioni nei vari solventi organici (toluene, metanolo, acetonitrile,
dimetilsolfossido, etc.) vanno maneggiate sotto cappa;

v' Maneggiare con attenzione le cuvette in quarzo;

v Registrare la linea di base;

v' Registrare lo spettro del campione,

v' La cuvette:
v' deve essere avvinata con la vostra soluzione,
v non ci devono essere bolle d’aria,
v" il livello della soluzione deve arrivare fino a 0.5 cm dal bordo,
v' deve essere messa nell’alloggiamento sempre con la stessa orientazione.



REGISTRAZIONE DELLA LINEA DI BASE

Mettere negli alloggiamenti le due cuvette contenenti entrambe lo
stesso solvente.

FS UV WinLab [C:\UVWINLAB\METHOD\SCANLI.MSC] - [o] x|
File view Utiities Application Datahanding Window Help
* Start Autozero EIL % A Setup
/ Wi C:WUYWINLAB\METHOD\SCANLI.MSC A= E
_ Result Filename :
Cliccare su Start Calculation factor : [Factor <] Number of samples : |6
Fill t[nwnl Delete mwl Insert row l
No. Sample Identity Factor Sample Info L=
1 [ExPoi 1.0000 [C{H20)4CI2][C1] m
2 EXP02 1.0000
3 EXP03 1.0000
4 EXP04 1.0000
5 |EXPOS 1.0000 |
6 |EXPOG 1.0000 _ Iﬂ
| 4

[ Data RegRETER | = RIS  Grapit D NETETER]
649.2 nm  —0.0422 A 3

1 s Start Wl Graph Serv... Instruments... Il Report Build... f"- LWV WinLab [... [T uwvisscreen... IT




REGISTRAZIONE DELLA LINEA DI BASE

F UV WinLab [C:\UVWINLAB\METHOD\SCANLI.MSC]

File ‘View Utiities Application Data handliing Window Help

[ | [ [ R B [
-[of x| - (o] x|
1,00
08 E
06
Cliccare su OK 04 o
ST

3300 400 500 N Please insert next sample: ‘Blank!

o] s | H




REGISTRAZIONE DELLO SPETTRO DELLA SOLUZIONE DA
ANALIZZARE

Mettere nell’alloggiamento del campione la cuvette con la soluzione da
analizzare.

F= UV WinLab [C:W\'WIHL#B\METHDD\SC.INLI.MSC]

File W“iew Utiities Applic ata ha Window Help

I Stop Aulozasn A . % '-H 4] YH m}' EH'.

SEE|LEEE
100
m
06
Cliccare su OK 04 Im B
~ |
0,00 T~ _
3300 400 500 7 Please insert next sample: 'EXPOL" _
oK annulla | =
i

| Soon i Tnst_JER sompie




REGISTRAZIONE DELLO SPETTRO DELLA SOLUZIONE DA
ANALIZZARE

Terminato di registrare gli spettri di tutte le soluzioni

F> UV WinLab [C:\lJ\lWIHLhB\METHOD\SClNLI.MSC]

File W“iew Utiities Applica Data handling  ‘Window -hefp
I Stop Aulozero A I | | | '
- [of x| [ - [o] <] InIJ
1,00
. 08 6]
Cliccare su .
Annulla ~—— _
\ & Info :
Sample Change
0,00 T~ _ . |
3300 400 500 600 ?W"‘*: Ll |
| oK | Annulla | |ﬂ
|3

950.0 ).0( . :




REGISTRAZIONE DELLO SPETTRO DELLA SOLUZIONE DA
ANALIZZARE

Terminato di registrare gli spettri di tutte le soluzioni

F~ UV WinLab [C:\UVWINLAB\METHOD\SCANLI.MSC]

File Wiew Utilities Application Datahandling Window Help
I Stop Aulozern . ;\A . % 1'-: :] ABC
1,00
os 5
. 06
Cliccare su OK X
04
\
—
000 —~——
3300 400 500 Method and sampler stopped
LEXPOLSP x|
I
Scan. Inst.

O ol
950.0 ).0C . -

W




SALVARE | FILE DEGLI SPETTRI REGISTRATI
v Andare in file — save as;

v' Scegliere la directory in cui salvare il file:
v' LabInMil = LabIn21 - il vostro cognome

FS Uy WinLab [c:\uw.rlhl_ua'.METHomscaNLl.Mscl

=[oix|

— M\@, m@ aa@ S NMERE B R

o e O | -
\ -

BN

[EXPO1.5P) | | e\uvwinlab\data

§
ijH
Lo

Blnfo =
N
Filetype - Infoline :
|BINARY || ![ll:rtqu]4C|2][|:|1 ]
4E . v
| Sean A\ st

BT o) BT =
950.0 0.0014 A 3

= || [em




SALVARE | FILE DEGLI SPETTRI REGISTRATI

v Andare in file — save as;

v' Scegliere la directory in cui salvare il file:
v' LabInMil = LabIn21 - il vostro cognome

]
P

Autozero

|Expo1 sp

\Iabm“'4

[-]
~1]
ido~2]
E_ 3l

Filetype :

Infoline :

| BINARY

=l

I[[ZIIH 20})4C12]icny

BT 0
950.0 nm

1/ start B 5 NTYDM.EXE

| & Resultwi... EIETES

00014 )

~ | [T] Uvisscreenshot.doc.

Sllt




SALVARE | FILE DEGLI SPETTRI REGISTRATI

v' Andare in file — save as;
v' Scegliere la directory in cui salvare il file;
v' LabInMil = LabIn21 - il vostro cognome

OD |_ ||:|| "I
Start || Autozero __'__ & 9\.}' ﬁ Setup _ m I PR :
o

Filename :

[EXPD1.SP |
4

Filetype : |Ilini|n:

| BINARY || {[ican20)4c1231Cn |

|

950.0 nm 0.0015 A I

' s Start Il 5 NTYDM.EXE ~ [T uvvisscreenshot.doc. ., IT % 11.39




SALVARE | FILE DEGLI SPETTRI REGISTRATI
v Il software vi propone il nome del file che avete impostato all’inizio

F~ UV WinLab [C:\UVWINLAB\METHOD\SCANLI.}SC] -|of x|
start_|| Autozero | | Bl {95 *{| g serwr | | ]| | | 0| =] 33 ]| i | e
[Tfsoccrasove 0 _[el
Filename : Directory :
[EXPO1.SP c:\...\dececc™1 ’El( jl
[]
[-c]
, i1 xl:amell
2 Info —
1
Filetype : m:
[T - | [ICiH20)4CR2]IC] | _
ik & : -
\ »
Scan. Inst. Sample
OETEIE = resoi T
950.0 D.0016 A :
W ot.do

v’ Selezionate ’estensione ASCII dal menu tendina



ELABORAZIONE DEGLI SPETTRI REGISTRATI
v Impostare i valori di ascissa e ordinata,

File Yiew

cliccando su

DD

kilities Application Data handiing Window Helg

=[5l x|

Start || Autozero a5 A Setup | | [ -
m Format Graph E -|0O] x
Abscissa Range Ordinate Range
Len rop v
Right Bottom | 0.000]
y | Autorange | Autorange ll
| R 45
Set Colors Set Grid
oo oo o0 oo oo oo =00 950,0
nm
A EXPO1.SP

[Cr(H20)4CI2)[CI]

) olo) | N =l

W




ELABORAZIONE DEGLI SPETTRI REGISTRATI

v Impostare il valore soglia per individuare un massimo di
assorbimento, cliccando su

F> UV WinLab [C:\UVWINLAB\METHOD\SCANLI.MSC] - [o] x|

A 04 Threshold..._...._...........

v
02 o
o Aberieea ord Xes
3300 400
_1IEXPO1.5P Label: ) Peak ) Base ® Both ? Help
Display: ® Abscissa ) Drdinate ) Both

BT ol R o1
950.( ).0018 A .

W




O FTIR-ATR

) €J)
(

LO SPETTROFOTOMETR

| a pressa
Il cristallo di
diamante

Il piattello
Il campione:

v SOLIDO: si macina la polvere, la si posiziona sul cristallo di diamante, la
si schiaccia con la pressa;

v LIQUIDO: si posiziona una goccia di liguido molto piccola sul cristallo di
diamante, NON la si schiaccia con la pressa; ATTENZIONE ai solventi
clorurati.



ESECUZIONE DELL’ESPERIMENTO

v Portare nello stanzino:
» |l campione solido o liquido;
» Laspatolina;

v' Registrare la linea di base;
v' Registrare lo spettro del campione.



| PARAMETRI

Spectrum (DESKTOP-MBOT4VS-Instrument] - Operator) - [Measurement] - o X
[ Easy Macro
'Add Macros .. 2
‘Add Macros il
File Edit View Graph 3Dim Tool Window Help
gEmER s Kels|E vEEojz s |tAner | nBEERK|H
2l =
D D 4 (E‘ Bl I [ Save Parameters J {@ Instrument 'J @ Hepp J [ switch to View after scanning.
Active Data: LastBkg
BKG Scan Sample Scan Monitor
View background Monitor autoscale [Jcontinuous 1 times Rest time: I:l
LabSoluti ETTRI DSCRprovan =
Active Data: provamilani 7 Filename: | C:\abSolutions | sbSolutionsIR \Data\SPETTRI DSCFlpr| [ ] (] Auto increment.  OPton | QATR-10 DIAMOND |
provamilani Comment: | | sample name: | | sample 1D: |
= Properties
nterferogram
Background Interferogram ] ' ' ' ' ' —
B, Peak Pick Table = Ty
Lamp
Second derivative B Locer
I 51101500275
More Advanced
Data Instrument
Measurement Mode
< >
“eTransmittance
21l Apodization
Status Happ-Genzel ~
11:47:27 04/11/2020 FTIR Measurement ready ~ '7
11:54:04 04/11/2020 SetParameters OK No. of Scans
11:54:04 04/11/2020 Scan requested: LastMoniorispd El 5
11:54:44 04/11/2020 Measurement stopped W
11:54:44 04/11/2020 FTIR Measuremert ready esoution
11:55:28 04/11/2020 SetParameters OK 4 ~
11:55:28 04/11/2020 Sean requested: LastBkg ispd
11:55:57 04,11/2020 Data stored as default background spectrum Range (am-1)
11:55:57 04/11/2020 Measurement LastBkg.ispd saved.
11:55:57 04/11/2020 FTIR Measurement ready
11:56:46 04/11/2020 SetParameters OK
11:56:46 04/11/2020 Scan requested: LastMontorispd
11:57:58 04/11/2020 Measurement stopped
11:5758 04/11/2020 FTIR Measurement ready
11:58:49 04/11/2020 SetParameters OK
11:58:49 04/11/2020 Scan requested: provamiani ispd
11:59:18 04/11/2020 Measurement provamianiispd saved
11:59:19 04/11/2020 FTIR Measurement ready
1201:82 04/11/2020 P adéed biec it provaniar
2:09:51 120 Data Processing: Denvative, Order=2, Points=9, Oniging
T i0 04117300 b e Bic
12:11:19 04/11/2020 Scan requested: LastMonitor ispd
12:13:24 04/11/2020 Measurement stopped
12:13:24 04/11/2020 FTIR Measurement ready
v
< >

i qui per eseguire la ricerca

TR 0&a

1215
oz




| PARAMETRI

[ Humidity

0 Lamp

[ 511015C00275

[ Laser

e

Advanced
Instrument

Mare
Data
Measurement Mode

o

Apodization

YeTransmittance
Happ-Genzel
Mo. of Scans

Resolution

4000

Range {cm-1)

Mir,
Max.




REGISTRAZIONE DELLA LINEA DI BASE

Si fa con la sola __ _ ]
. T - -:-: Sing ~ MdE;sa);::cm
aria. . - L — e —

v
v | Add Macros... I~

m|d vE[EocxvivtAnsp | wEEER T ||

/]\ /]\ /]\ [E‘ Load Parameters I ﬁ‘ Save Parameters J [@ Instrument YJ @ Help J [~] Switch to View after scanning.

BKG Scan Sample Scan Monitor
View background Monitor autoscale [Jcontinuous 1 times Rest time: l:l

Filename: | C:\LahSolutions\LabSolutionsIR\Data\SPETTRI DSCF\pr |E [Jauto increment ~ Option | QATR-10 DIAMOND

el

Comment: ‘ Sample name: | | Sample ID: |

Cliccare su BKG ‘ , , , , , ‘ . . .
Scan 50— —— e b e A— — — — o




REGISTRAZIONE DELLO SPETTRO DEL CAMPIONE DA
ANALIZZARE

Mettere il campione sul cristallo di diamante e schiacciarlo con la
pressa.

[E‘ Load F ‘E\Save.
View background Monitor autoscale [ continuous 1 times Rest time: l:l

J (@ Instrument VJ 9 Help J [ switch to View after scanning.

Flleniame: | C:\LabSolutions \LabSolutionsIR \Data\SPETTRI DSCFipr [ | (] Auto increment ~ Option [ gATR-10 CIAMOND |
Commen t: | | Sample name: ‘ ‘ Sample ID: ‘ |

Cliccare Sl/m_- ______________ . L T — 1 — — — — —

Monitor wr




REGISTRAZIONE DELLO SPETTRO DEL CAMPIONE DA

ANALIZZARE

Mettere il campione sul cristallo di diamante e schiacciarlo con la

pressa.

|| | | |
\/]} \/']‘/ \’}} [E‘ Load F ‘ [Ed Save F J (@ Instrument VJ @ Help J [ switch to View after scanning.
BKG Scan  Sample Scan Manitor
View background Monitor autoscale D Continuous 1 times Rest time: l:l
7 Flleniame: | C:\LabSolutions \LabSolutionsIR \Data\SPETTRI DSCFipr [ | (] Auto increment ~ Option [ gATR-10 CIAMOND |
Commen t: | | Sample name: ‘ ‘ Sample ID: ‘ |

Cliccare su
Sample Scan

v' Si apre una finestr
spettro che e:
v SPETTRI DSCF/Lal

éf“i F

)Il‘t

100.0—

---------------------------------------------------------------------------

---------------------------------------------------------------------------

----------------------------------------------------------------------------------------------

----------------------------------------------------------------------------------------------




AN

A NEANERN

ELABORAZIONE DEGLI SPETTRI REGISTRATI

cliccando con il mouse si seleziona lo spettro

con il mouse tenendo premuto il tasto sinistro e spostandosi sullo
spettro si definisce la zona spettrale da ingrandire;

per vedere i valori di numeri d’onda dei picchi:

si clicca sull’icona in basso move to peack screen

Si seleziona autocursor compare il cursore e con il mouse lo si
posiziona sul minimo del picco che interessa e compare un martelletto
si clicca sul mouse e viene selezionato quel picco e scritto il valore di
numero d’onda corrispondenti;



SALVARE | FILE DEGLI SPETTRI REGISTRATI

v per salvare lo spettro come ASCII

v’ si sceglie file_export

v' si seleziona ASCII e si sceglie la directory e il file name

v per salvare (stampare) lo spettro come pdf

v' si va in File — View - Print Preview: si apre una finestra e nella barra
Title si scrive il file name

v' si clicca su stampa e si apre la solita finestra in cui si sceglie la
directory dove salvarlo e si scrive il file name (lo stesso scritto in Title)

Terminata la misura PULIRE MOLTO MOLTO BENE con una salvietta
imbevuta o di acetone o di acqua:

Il cristallo di diamante: attenzione a non graffiarlo;

Il piattello;

La punta della pressa.

Tenere lo spettrometro in monitor per vedere quando il tutto e pulito.



