Abranké Laszlo

Muszeres analitika

Molekulaspektroszkopia

Mindségi elemzés
Kvalitativ

Cél:

Meghatdrozni, hogy egy
adott mintdban jelen

vannak-e bizonyos ismert
komponensek.

Vagy

ismeretlen komponensek
azonositasa

Mennyiségi elemzés

Kvantitativ

Cél:

Meghatdrozni, hogy a
mintaban 1évé ismert

komponensek milyen
mennyiségben vannak jelen

Kémiai élelmiszervizsgdlati médszerek
csoportositdsa

Klasszikus médszerek:
Gravimetrids

Térfogatos médszerek

Miiszeres analitikai vizsgdlatok

Elektroanalitikai médszerek (potenciometria, vezetdképesség stb.)

Termikus médszerek (DSC, DTA)
Optikai (spektroszkdpids) médszerek

Tomegspektrometrids médszerek

Kromatogrdfids médszerek




Spektroszkopids modszerek

Azon technikdk dsszessége, melyek az
elektromdgneses sugdrzds és az anyag
kélcsénhatdsakor 1étrejovs jelenségeken
alapszanak.

Elektromagneses sugarzas
PL: lathato fény
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Az elektromagneses sugarzas:

Hullam és anyagi jellemzdékkel is rendelkezik.
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Mi torténik a molekulaval, ha energiat kozliink vele?

Belso energiaja novekszik, mely a kozolt energia nagysagatol
fiiggden harom tagbol tevédik dssze:

*Elektronenergia
*Rezgési vagy vibraciods energia

*Forgasi, vagy rotacios energia
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A besugarzas energidja
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*Kiils6 elektronatmenet (10-'8 J)
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*Rotéci6 (1022 J)
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Hullimhossz- Energi
ullamhossz Spektroszkopiai médszer nergia Folyamat

tartomany (A) [kJ/mol]
ultraibolya (UV) Kiroptikai spektroszkopia

150 - 400 nm (CD, ORD) 600-300 vegyértékelektron-

lithato (VIS) molekulaabszorpeios (UV, VIS) atmenetek
400 - 800 nm molekulaemissziés (UV, VIS) 300 - 150 rezgési és

Kozeli infravérs (NIR) lumineszcencids forgisi dtmenetek
800 - 1000 nm médszerek 150-120
infravords (IR) infravrds és Raman rezgési és forgasi
1-30 um spektroszkopia 120-4 atmenetek
tavoli infravérds (FIR)
30-300 ym tavoli infraviirss spektroszkopia 4-04 forgisi atmenetek
4 forgasi atmenetek
03mm-1m elektronspin-rezonancia sp. (ESR) | 04~ 12107 | ¢jektronspin dtmenetek
radiohullamok mégneses magrezonancia
1-300m spektroszkopia (NMR) 1.2:10*-4.107 | magspin atmenetek




Abszorpcio

az elektromdgneses sugdrzdst és egydttal annak
energidjat az anyag (atom, vagy molekula) elnyeli,
melynek kévetkeztében az anyag belsé energidja
megvdltozik. Az atom, vagy molekula gerjesztett
dllapotba keriil.

Majd a tobbletenergidjdt hé és/vagy mozgdsi energia
formdjdban adja le. Ha az abszorbedlt
elektromdgneses energia egy része
elektromdgneses energia formdjdban tdvozik akkor
fluoreszcencia jelenségrél beszéliink.

Infravoros besugarzas

A megvilagito ,,fény” spektrumabél hianyozni fognak az elnyelt
energiahoz tartoz6 hullamhosszak.

UV-lathat6 fény besugérzas

200-800 nm hullamhosszusagt elektromagneses sugarzas

Molekulapalyakon talalhaté elektronok elnyelik az energiat, ezaltal
magasabb energiaszintre, Un. gerjesztett allapotba kertilnek.
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A polikromatikus fénybél hianyozni fognak az elnyelt
energiahoz tartozo hullimhosszak (Iathaté fény esetén: szinek)




Some Natural Qrganic Pigments
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from the insect Coccus cacti Indigo
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A forgast, rezgést és elektronatmenetet okozo energiaszinteknek
megfelel hullamhosszak mind hianyozni fognak a spektrumbol

Molekula elnyelési (abszorpcios) spektrum
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TABLE 15-2 Ultraviclet Absorption Maxima of Some Representative

Molecules
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Az elnyelés mértéke

Lambert-Beer torvény

7 1,: megvilagitd sugarzas
¢ a 1 (fény) intenzitasa)

I,: tdvozo6 sugarzas
(fény) intenzitasa)

I: Gthossz

Mennyiségi elemzés
Lambert-Beer torvény:
1 0

A=lg—L=¢-l-¢c
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A abszorbancia

I, belépd sugar intenzitasa

1 kilép6 sugar intenzitasa

€ molaris abszorpcids koefficiens (dm? mol! cm)

c az abszorbeal komponens koncentracioja a mintaban




Folytonos vagy lesz(ikitett
tartomdnyd besugdrzds?

BT T Vegvilagito fény intenzitasa: |,

abszorpcio

B | Il Tavozo fény intenzitasa: |

Folytonos vagy lesz(ikitett
tartomdnyl besugdrzds?

e Megvilagito fény intenzitasa: I,
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Monokromatikus megvilagitas
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UV-Vis spektroszkopia
megvalositasa

Spektrométer felépitése

(monokromatikus megvilagitas esetén)
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fényforris fényfelbontd  rés mintatartd  érzékeld  adalgylith és feldolgoad
egysty (kilvetia) cuyséy

A megvilagité fény hullimhossza valtoztathato:
lehetdség a teljes spektrum felvételére

A megvilagito polikromatikus fény felbontasa
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Spektrométer felépitése polikromatikus megvilagitas esetén

Diodasoros detektor (Diode Array Detector, DAD)

Diode Array

Dispersion device

Entrance slit

Source
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DAD - lehetdség gyors spektralis elemzésre

(atfolyo kiivettak esetén is)
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A referencia hullamhossz (kétsugaras spektrométer)
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