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THVISTELMA

Tama opinnaytetyd kasittelee FT-IR-laitteistoa, johon on liitetty ATR-lisdosa.
Ty6ssa pohditaan laitteiston soveltuvuutta tekstiili- ja vaatetustekniikan alalle.
Tutkimuksessa kasataan Materiaalitekniikan, tekstiili- ja vaatetustekniikan opiske-
lijoille referenssikirjasto, jolla voidaan helpottaa tulevien opiskelijatdiden teke-
mista.

Ty6ssa perehdytdan spektroskoopin antamien tulosten tulkintaan. Tuloksia ver-
taamalla referenssikirjastoihin ja visuaalisesti tutkimalla ja vertaamalla funktio-
naalisten ryhmien varéhdystaulukkoon manuaalisesti voidaan mééritta4 aineita ja
niiden pitoisuuksia. Tutkimuksen aikana tutkittiin 10 jo ennalta tunnettua kuitu-
naytettd, joiden avulla referenssikirjasto luotiin.

Tutkimuksen aikana todettiin, ettd mikali referenssikirjasto on luotu, niin nayttei-
den madrittdminen ja tutkiminen helpottuvat huomattavasti. Jos kuitenkin refe-
renssikirjasto puuttuu, vaatii tulosten tutkiminen vahvaa kemian tuntemusta ja
paljon aikaa.
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ABSTRACT

This thesis deals with infrared spectroscopy an FT-IR working unit with an ATR
accessory. The objective of this study was to create a reference spectrum library
for textile engineering students and examine how well infrared spectroscopy will
suit the textile industry.

In this study, results given by infrared spectroscopy were interpreted. The results
were examined closely by comparing them to a reference spectrum and comparing
the results by hand to the functional group table. By comparing the results the user
should be able to identify the molecular constructions and to identify the material
and its quantity. In this study there were ten already known samples from which
the reference spectrum library was assembled.

During the study it became clear that if a reference library has not been created the
spectrum search and study is slow and labored. If the spectrum library is missing,
spectrum inspection needs time and a good knowledge of chemistry.
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TERMIT JA LYHENTEET

Aallonpituus

Aaltoluku

Absorptio

Amplitudi

ATR

Dipolimomentin muutos

Emissio
Fotoni

Hila

Homonukleaarinen

Intensiteetti

Interferenssi
Interferogrammi

IR

Kovalenttinen sidos

Kvantti

Kuvaa yhden aaltojakson kulkemaa matkaa

Kuvaa, kuinka monta aaltoa mahtuu yhden senttimetrin

alueelle
Aine vastaanottaa energiaa

IImaisee aaltoliikkeen laajuutta, kahden vérahtelyn

adripisteiden etéisyys jaettuna kahdella

Attenuated total reflectance, kokonaisvaltainen heijas-

tuminen

Sahkovarauksen aiheuttama muutos atomien véalisessa

etaisyydessa
Aine luovuttaa energiaa
Valokvantti

Energian hajottaja, hajottaa energian eri aallonpituuk-

siksi
Samaytiminen

IImoittaa, kuinka paljon energiaa aikayksikossa siirtyy
naytteen lapi pinta-alayksikkoda kohti

Aaltoliikkeiden yhteisvaikutus

Kahden tai useamman valoséteesta yhdistynyt séde
Infrapuna

Atomit jakavat elektroneja keskendén tasaisesti

Energian maardsuuruinen annos; energian maara on

verrannollinen sateilyn taajuuteen



Poolinen sidos

Ryhmaévarahdys

Sormenjalkivarahdys

Spektri

Atomit jakavat epétasaisesti elektroneja; elektronit

lahempana elektronegatiivisempaa atomia

Esiintyvat 1500 cm™:ta korkeammalla aaltoluvun ar-
volla, ndista varahdyksista voidaan tutkia, mit& funk-

tionaalisia ryhmié néytteessé on lasné

Esiintyvat 1500 cm™:n alapuolella, naissa varahdyksis-

sé esiintyy molekyylirakenne kokonaisena

Havaitun energian jakautuminen piikeiksi



1 JOHDANTO

Mikroskooppi on pitkdan pysynyt perinteisend tutkimustyokaluna ja on edelleen-
kin yleisin kdytdssa oleva tydvaline. Nykyteknologia mahdollistaa naytteiden tut-
kimisen myos tietokoneavusteisesti, mutta sen antamat tulokset eivét kuitenkaan
ole aina absoluuttinen totuus. IR spektroskopia tarjoaa vain yhden lisatyokalun
naytteiden tutkimiseen ja niiden ymmartamiseen. Sen helppous, yksinkertainen
kaytettavyys ja mahdollisuus tarjota vastauksia kemiallisesta rakenteesta, tekevat

laitteistosta erittéin tehokkaan tyokalun.

Taman tyon tarkoitus on antaa lukijalleen perusymmérrys FT-IR laitteen ja ATR -
lisdosan toiminnasta ja niiden mahdollisuuksista. Taman lisaksi tutkimuksen aika-
na kasataan tekstiilikuituspektrikirjasto, jonka tarkoituksena on avustaa ja helpot-
taa oppilastdiden tekemisté ja ndin mahdollisesti tehostaa oppimista ja mahdollis-
ten asiakastoiden tekemistd. Tassé tydssa keskitytdén padasiassa laitteiden tarjoa-
maan tulokseen ja sen tulkitsemiseen, sek& mahdollisten vastausten kayttod nayt-

teen maarittdmisessa.



2 INFRAPUNASPEKTROMETRIA

Spektrometriassa sahkémagneettisen sateilyn avulla saadaan néytteesta aikaiseksi
absorptiospektri, joka ilmoittaa, mill& aallonpituudella nayte absorboi séteilyn
energiaa. Spektria tulkitsemalla voidaan néytteesta tunnistaa funktionaalisia ryh-
mié ja molekyylirakenteita. Tassa tutkimuksessa kaytettiin séateilylahteend infra-

punasateilyd osana kvalitatiivista tutkimusta.

Infrapunasateily sijoittuu ndkyvén valon ja mikroaaltojen vélille kattaen 12820
cm™ - 33 cm™ vilisen aaltolukualueen. Kuviossa 1 on esitetty infrapunan sijoittu-
minen sateilyalueella. Infrapunasateily jaetaan kolmeen eri alaryhmaan (KUVIO
2): lahi-, keski- ja kaukoinfrapunasateily. IR-analytiikassa kaytetaan hieman kes-
kimmaista infrapunan sateilyaluetta suurempia arvoja, 5000 - 200 cm™, mika vas-
taa 2 - 50 mikrometrin (um) aallonpituusaluetta, koska on huomattu, ettd suurin
osa orgaanisista yhdisteista reagoi kyseisella aaltolukualueella. (University of Co-
lorado 2002, 155 - 156; Smith 2011, 1.)
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KUVIO 1. Infrapunasateilyn sijoittuminen séteilyalueelle. (Michigan state Uni-
versity, department of chemistry 2011)



Aineen kemiallinen rakenne tai koostumus ei rajoita infrapunaspektrometrin kéyt-
t6a, mutta maarittelee sen, mité tutkimusmenetelmaa tulisi kayttaa. Infrapuna-
spektrometrill& voidaan saada aikaiseksi spektri l&hes misté tahansa aineesta, edel-
lyttden, ettd molekyylissa tapahtuu muutos dipolimomentissa. Mikali néytteessa ei
tapahdu muutosta, on se ns. inaktiivinen, eli molekyylilla ei ole infrapunaspektri&
eiké sité néin ollen voida tutkia infrapunaspektrometrilld. Inaktiivisia molekyyleja
ovat homonukleaariset yksi- ja kaksiatomiset molekyylit, kuten happi (O,), typpi
(N2) ja vety (H,). (Jaarinen & Niiranen 2005,97; Perez & Meyer 2009,1)

IR - spektrometriassa fotonin energia ei riité elektronien siirtdmiseen orbitaaleilla,
mutta se voi saada aikaa varédhdyksia molekyylisidoksissa (muutos dipolimomen-
tissa). Molekyylisidosten varahdykset esiintyvat absorptiopiikkeina spektrissa,
jonka tulokset ilmoitetaan aaltoluvunarvona. Aaltoluvunarvo kertoo sen energia-
maaréan, milla atomien véliset sidokset vérahtelevét. Piikkeja tutkimalla voidaan
maarittdd orgaanisten yhdisteiden rakenteita, tunnistaa materiaaleja, seka aineita ja
niiden pitoisuuksia. (Coates 2000, 1; University of Colorado 2002, 155 — 156;
Jaarinen & Niiranen 2005, 90)
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KUVIO 2. Infrapunasateilyn jaottelu, kauko-, keski ja lahiséteilyyn. ( Michigan
state University, department of chemistry. 2011)



3  FT-IR, INFRAPUNASPEKTROMETRI

FT-IR-spektrometri mittaa valon interferenssikuvion. Interferenssissé tutkitaan
kahden tai useamman aallon yhdistymista yhdeksi interferenssiaalloksi. Aalto
tutkitaan interferometrilld, joka antaa tuloksensa interferenssikuviona. Interferens-
sikuvio voidaan muuntaa matemaattisen toimituksen, Fourier-muunnoksen, avulla
spektriksi. (Jaarinen & Niiranen 2005, 95; Teknillinen korkeakoulu 2011.)

Michelsonin interferometri on yleisin interferometrityyppi. Se koostuu kiinteésta-
ja lifkkuvasta peilistd, sateenjakajasta ja ilmaisimesta (KUVIO 3). Sateily, tassa
tapauksessa infrapunaséteily, syotetaan interferometriin, jossa sateenjakaja jakaa
séateet kahteen yhta intensiiviseen osaan. Sateet heijastuvat kiintedsta ja liikkuvas-
ta peilistd takaisin sateenjakajaan. Sateenjakajan jalkeen yhdistyneet séteet muo-
dostuvat interferogrammiksi. Sateenjakajalta sdde ohjataan ndytteeseen, jossa ta-
pahtuu absorptio. Taman jélkeen ilmaisimen havaitsema signaali muutetaan nope-
alla Fourier-muunnoksella tietokoneessa spektriksi. (Jaarinen & Niiranen 2005,
95)
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KUVIO 3. FT-IR -spektrometri



Tutkittaessa naytteitd FT-IR -spektrometrilla joudutaan ndyte usein pilkkomaan
pienempiin osiin eli fraktioimaan. Fraktiointi tapahtuu joko kemiallisesti tai fysi-
kaalisesti. Néytetta kasiteltdessa tulee kuitenkin olla varovainen, etté néayte ei
muutu kemiallisesti tai fysikaalisesti, koska se vaikuttaa ndytteen spektriin. Ennen
naytteen fraktiointia tulee ndytteestd aina ajaa kokonaisspektri. Kun néytteen
spektria ja kokonaisspektrid verrataan keskenaan, nahdaan, onko nayte muuttunut
kasiteltdessa. Spektreja vertailtaessa nahdaan, puuttuuko tai onko naytteen spekit-
rissé piikkeja, joita ei esiinny kokonaisspektrissa. Néytteesté voidaan ajaa koko-
naisspektri esimerkiksi ATR -lisélaitteen avulla. (Jaarinen & Niiranen 2005, 98.)



4  ATR, VAIMENNETTU KOKONAISHEIJASTUS

ATR:Il& mitattaessa IR -sédde johdetaan ATR -kiteen kautta naytteeseen (KUVIO
4). Sade ei lapéise ndytettd, vaan kulkeutuu kiteen kautta ndytteen pintakerroksiin
ja heijastuu sielta takaisin kiteeseen ja siitd ilmaisimelle. Naytteesta heijastuneesta
séteilysta voidaan laskea naytteen pintakerroksen absorptio. ATR:1la voidaan saa-
da IR -spektri aikaiseksi ldhes mistd tahansa naytteestd, kunhan se on kosketuksis-
sa kiteen kanssa ja ndytteen taitekerroin on pienempi kuin kiteen. (Jaarinen & Nii-
ranen 2005, 102; TKK; Smith 2011, 130.)

ATR:aa kaytettadessa ndytettd ei tarvitse esikasitelld, vaan ndyte asetetaan ATR-
Kiteen péélle ja puristetaan kidetta vasten. Naytteen taytyy olla kosketuksissa Ki-
teen kanssa, jotta energia saadaan ohjattua kokonaan kiteesta naytteeseen. Néytet-
t& késitellessa tulee muistaa olla huolellinen, ettei se paése kosketuksiin epapuhta-
uksien kanssa, esimerkiksi sormenpaéisté irtoavat rasvat voivat vaikuttaa spektrin

tulokseen.

Paine

Puristin

Nayte

ATR kide

KUVIO 4. ATR:n toimintaperiaate



Kiteet

Mitattaessa kuitundytteitd, joista mahdollisesti tutkitaan materiaalin lisaksi epé-
puhtauksia, on tarkedd ymmartad, kuinka syvalle IR -sade heijastuu. Heijastussy-
vyydet riippuvat kdytetysta kiteesté ja energian suuruudesta seké sen tulokulmas-
ta. Ndma asiat ovat kayttajan helposti muunneltavissa. Kide vaikuttaa taitekertoi-
meen, eli siihen kuinka syvalle ndytteeseen sade tunkeutuu. Samoin séteen tulo-
kulma vaikuttaa siihen, kuinka syvélle ndytteeseen sdde tunkeutuu. Mit& pienempi
tulokulma on, sitd suurempi syvyys. Kiteen tiheys vaikuttaa siihen, kuinka paljon
Kiteesta valittyy energiaa naytteeseen, silla kiteilla on oma luonteenomainen IR -
séateilyn lapaisevyysalue (TAULUKKO 1). Alueen ulkopuolella kide absorboi
itsessadn niin paljon energiaa, etta se ei riitd ndytteeseen tai siita takaisin heijas-
tumiseen. Timantti absorboi suurimman osan séteilysta 2500 - 1600cm™:n valisel-
I& alueella, jolloin talta alueelta ei valttdmatta saada aikaiseksi absorptiota.
Useimmilla yhdisteilla ei kuitenkaan ole varahdyksia talla alueella (Tuomi 2010).
Energian suuruutta voidaan saataa myos mittausvaiheessa muuttamalla halutun
aaltolukualueen laajuutta, mutta tassa taytyy muistaa kiteen asettamat rajoitukset.
Lapéisevyys syvyys voidaan laskea seuraavalla kaavalla. (Coates 2000,17 —
18;Smith 2011, 131.)

DB :]/[2;:\/\/nc (sin?@- nzsc)ﬂ

Missa:
DB = lapéisevyyden syvyys
W = aaltoluvun arvo

n.= ATR- Kiteen taitekerroin

o = Séateen tulokulma

Nsc = Naytten taitekerroin / kiteen taitekeroin.



TAULUKKO 1. Kiteiden lapdisevyysalueet. (Tuomi 2010)

Material Spectral range Refraction index

ZnSe 20,000- 500cm™ n=24

ZnsS 50,000- 770 cm™ n=23

Ge 5,000- 550cm™ n=4.0

Si 8,333- 33cm?! n=34

Diamond | 50,000- 2,500 cm-! n=24
1,600 - 0Ocm™

Tutkittaessa naytteitd, joista mahdollisesti halutaan maarittdd useammasta kerrok-
sesta pitoisuuksia, voidaan nayte ajaa useamman kerran eri kiteilla, esimerkiksi
timantilla ja germaniumilla. Timantin tunkeutuma ndytteeseen on noin 2 pm ja
germaniumin tunkeutuma on noin 0,7 pm aaltoluvunarvolla 1000 cm™. Kiteiden
aikaansaamien spektrien osaméérilld voidaan maarittdd “keskimmaiinen” kerros
naytteestd. Kerroksia tutkitaan, mikali nayte on esimerkiksi sekoitekuitu tai nayt-
teen pinnalla on epapuhtauksia, joita mahdollisesti halutaan selvittdd. Kiteiden
taitekertoimet vaikuttavat aikaansaatuun tulokseen. Naytteiden intensiteetit ovat
toisistaan eridvat, mutta spektrin tulisi olla sama. Kuviossa 5 on esitetty polyeste-
rin spektrit ajettuna germanium- ja timanttikiteelld. Taulukossa 2 on esitelty eri
esimerkkeja kiteiden tunkeutuvuussyvyyksistd, joita voidaan laskea edelld maini-
tulla kaavalla. Tassa tutkimuksessa naytteet ajettiin molemmilla kiteilla, jotta saa-
tiin aikaiseksi havainnollistavaa materiaalia ja samalla rakennettua kirjastoja mo-

lempien kiteiden tuloksia varten.
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TAULUKKO 2. Eri kiteiden tunkeutuvuussyvyyksid. (Tuomi 2010)

Wavenumber cm-1

Refraction index| pepth of Depth of
Material penetration” penetration*
at 1,000cm-"! at 45° at 60°
Diamond 24 1.66 1.04
Ge 40 0.65 05
Si 3.4 0.81 0.61
ZnSe 24 1.66 1.04
AMTIR™ 2.5 1.46 0.96
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KUVIO 5. Polyesterin spektri, germanium punaisella, timantti sinisell&




10

5 LAITTEISTO JA TUTKIMUSMENETELMAT

Tutkimuksessa kaytettiin Bruker Opticsin FT-IR ALPHA -sarjan laitteita, joihin
lisdosana oli ATR -lisdosa, sek& timantti ja germanium kidelaatat (KUVIO 6).

Laitteen ohjelmistona toimi OPUS 6.5 (Optics-User Software). Laitteiston varsi-
naiseen kayttdon liittyva ohje on liitteend (LIITE 1). Laitteen valittomasta lahei-

syydesta 16ytyy myos laitteen varsinainen ohjekirja, jossa on yksityiskohtaisem-

paa opastusta laitteiston toimintaan ja sen kayttoon.

KUVIO 6: Bruker FTIR -laitteisto, ATR — lisdosalla (kytkettynd)

Néaytteiden késittelyssé tulee ottaa huomioon samat perusasiat kuin missé tahansa
laboratoriotydskentelyssa. Néytettd tulee aina késitelld puhtailla tydvalineilla ja
mielellddn kumihanskat kddessa. Naytteen spektrissé ndkyvat myds sormenpéista
irtoavat rasvat, jotka saattava néin ollen vééaristavat naytteen spektrid. Nayte ase-
teltiin ATR -kiteen péélle poikittain laitteeseen ndhden ja pyrittiin siihen ettd koko
kide peittyy. Vaikka koko kidetta ei saataisikaan peitettyd, niin tutkimukset osoit-
tavat ettd luotettavia tuloksia on mahdollista saada kun kide on peitetty 25%:sesti.
Asettelemalla kuitu poikittain varmistetaan, ettd nayte on varmasti kiteen paalla,
varsinkin kun késitelldan yksittaisia kuituja. Mikali mitataan kuitunippuja, on ne

hyva kierittaa toistensa ympérille, ndin saadaan aikaiseksi tihedmpi nayte ja voi-
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daan varmistua, ettd ndyte on kiteen paalla. (Espinoza, E. Przybyla, J. & Cox, R.
2006)

Néytteind pyrittiin kdyttdmaan mahdollisimman kasitteleméattomié naytteitad. Nain
pyrittiin varmistamaan, etté kuitujen tai kankaiden valmistusvaiheessa ei ole ta-

pahtunut minkaanlaista kemiallista tai fysikaalista muutosta kuidun rakenteessa.

Spektrejé ajettaessa tulee ottaa huomioon, etta laite havaitsee pienetkin muutokset
ymparistossd (mm. ilman kosteus ja hiilidioksidin méard). Tasta syysta ennen ko-
konaisspektrin ajamista tulee laitteella ajaa taustaspektri. Taustaspektrin avulla
laite laskee taustan spektrin ja ndytespektrin osamééran, minka avulla laite pystyy
erottamaan, mitka varahdykset ovat naytteesta ja mitk& ymparoivasta tilasta. Nain
kayttdjan ei tarvitse enda naytespektrista lahtea erottelemaan hiilidioksidista ja
kosteudesta syntyvié piikkejé. Vaikka tausta ajetaan jokaisen néytteen valissg, on
syyta tehda laskennallinen vesihdyryn ja hiilidioksidin poisto (Atmospheric Com-
pensation) ja tarkastaa, onko silla vaikutusta spektriin. Vesihdyry esiintyy 4000
cm™:nja 1500 cm™:n paikkeilla ja hiilidioksidi 1500 cm™:n. (Tuomi 2012.)

Pyyhkaisyjen méaré vaikuttaa signaali-kohinasuhteeseen (SNR — singnal to noise
ratio) valmiissa spektrissa. Mit& suurempi signaali-kohinasuhde on, sité parempi
spektri saadaan aikaiseksi. Talldin kohina ei hairitse valmista spektria ja sen tul-
kintaa. SNR -lukua saadaan suuremmaksi kasvattamalla pyyhkéisyjen maaraa,
mitd enemman pyyhkéaisyja naytteesté ajetaan, sitd pienempi on kohinan vaikutus
valmiiseen spektriin. SNR -luku on suoraan verrannollinen pyyhkéaisyjen neliéjuu-
reen. (Tuomi 2012.)

Pyyhkaisyjen maara riippuu aina naytteesta ja tutkimusmenetelmasta. Pyyh-
kaisyjen méaaraa lisadmallad on mahdollista, ettd SNR -suhde paranee. Ndytteesta
on hyva ajaa 32,64,128 ja 256 pyyhkaéisya, 4 ja 8 resoluutiolla ja verrata signaali
kohinasudetta toisiinsa. Mikéli tulokset eivat huomattavasti parane pyyhkaisyjen
mé&é&raa nostamalla, voidaan valita esimerkiksi 64 pyyhkéisya ndytteen tutkimi-
seen. Liitteessa 2 on esitelty, miten SNR -luvun saa maariteltyda OPUS -
ohjelmiston avulla. Tutkimuksessa tutkittiin joitakin naytteitd jokaisesta kuitu-
ryhmastd, synteettisistd, kasvi- ja eldinkuiduista. N&ista néytteista tutkittiin milla

pyyhkdisymaarélla tavoitettaisiin paras SNR -suhde. Valitut ndytteet olivat puu-
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villa, silkki, polyesteri ja polypropeeni. Puuvillasta ajettiin ensin 32 ja 256 pyyh-
kaisyd. Kun kohinasuhteita verrattiin, ei niissa ollut huomattavaa muutosta. Nain
ollen paadyttiin siihen, ettd kasvikuitujen riittdvan laadulliseen tutkimukseen riit-
taisi 32 pyyhkaisya. Synteettisissa kuiduissa, polyesteri ja polypropeeni, ajettiin
my0s ensin 32 ja 256 pyyhkaisyé. Kohinasuhteissa oli kuitenkin jokseenkin eroa,
joten paétettiin tehdad myds 64 ja 128 pyyhkaisyd. Naiden kohinasuhteiden ero ei
ollut huomattava, joten 128 pyyhkaisya katsottiin olevan riittdvd maara synteettis-
ten kuitujen laadulliseen tutkimukseen. Silkisté suoritettiin my0ds ensin 32 ja 256
pyyhkaisya, kohinasuhteissa oli eroavaisuutta, joten ndytteelle tehtiin myds 64 ja
128 pyyhkaisya. 256 pyyhkaéisya katsottiin olevan riittdva maara proteiinikuitujen
laadulliseen tutkimuksen. Resoluutioksi valittiin 4, taustan pyyhkaisyjéa oli 24.
Luvut valittiin, koska niiden katsottiin olevan riittavat ndin yksinkertaisten mole-
kyyliyhdisteiden tulkitsemiseen. Aaltolukuarvoalueeksi valittiin 4000 - 400 cm™
valinen alue, silla suurin osa naytteiden funktionaalisista ryhmisté reagoi talla

alueella.



13

Spektrin ajaminen

Spektri ajetaan sijoittamalla nayte Kiteen péélle ja puristamalla se puristimella
tiukasti vasten kidettd. Mittaaminen aloitetaan avaamalla OPUS -ohjelmisto. Ta-
man jalkeen tyokaluriviltd valitaan koeputken nakdinen kuvake, ADVANCED
DATA COLLECTION, jolloin ruutuun aukeaa uusi ikkuna. Basic-vélilehdessa
voidaan maarittad, kuka tutkimusta suorittaa (operator name), naytteen kuvaus
(sample description) ja mista nayte on (sample from). Tassé tutkimuksessa ope-
raattorina oli ohjelmiston asettama oletus, administrator. Naytteen kuvaukseen
kohtaan merkittiin ndytteen nimi ja kéytettyjen pyyhkaisyjen maara. Mista nayte
on -kohtaan merkittiin, mita kidetta kaytettiin. Advanced-vélilehdessé voidaan
maarittdd mm. resoluutio, pyyhkaisyjen maara taustalle ja naytteelle seka haluttu
aaltolukualue. Samasta valilehdesta tulee myos valita, mihin ndytteen tiedot tal-
lennetaan. Koska kidelaattoihin ei ole merkitty, mika kide laatassa on, voidaan se
tarkistaa talta valilehdeltd, kohdasta lisdvarusteet (accessory). Kun advanced -
valilehdestd on méaritelty kaikki tarpeellinen, voidaan siirtya takaisin basic -
valilehdelle, josta suoritettaan tausta-ajo ja naytteen pyyhkaisyjen ajo. Kun pyyh-
kaisyt on suoritettu, saadaan aikaiseksi lopullinen spektri. Pyyhkaisylla tarkoite-

taan sateiden maaraa jotka kulkeutuvat naytteen lapi.
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Bopeiment: [ load | [ Save  |ATR.GEXPM
File name: <@snm>
Path: ENONTMATRAS.IN
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Sample scan time: 128
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Save data from: 4000 cm-1to: 400 cm-1

Result spectrum: [Pbsonbmce
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Accessory: ATR platinum Diamond 1 Refl #30208832D

Addtional data treatment
Atmospheric compensation
Interferogram size: 10446 Points  FT size: 16 K
Data blocks to be saved
Absorbance Phase spectrum
Single Channel Background
Sample Inteferogram Background Interferogram
Accept & Bxt il Cancel J [ bich J

KUVIO 7. ADVANCED -vililehti
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6 SPEKTRIEN TULKINTA

Spektrien tulkinta on erittdin suoraviivaista. Tutkittaessa tuntematonta néytetta,
tulee sita ensin verrata referenssispektreihin, eli tehdéan vertailu spektrikirjaston
kanssa. Mikaéli talla ei tavoiteta riittdvan laadukasta vastausta tai tietokone tarjoaa
sekoitetta vastaukseksi, jatketaan spektrin purkamista pienemmiksi kokonaisuuk-
siksi. Ensin spektrista erotellaan tunnetuin materiaali, ndin saadaan jaljelle jaa-
maan tuntematon materiaali. J&ljelle ja&nytta materiaalia verrataan referenssi
spektreihin, ndin saadaan tuntematon materiaali selville. Kun naytteesté on saatu
selvitettyd materiaalit, voidaan siitd suorittaa erotteluanalyysi (dicriminante ana-
lysis). Tamén analyysin avulla varmistetaan laitteen tarjoamat vastaukset. Saadut
tulokset on hyvé vahvistaa myos jollakin toisella tutkimusmenetelmalld. Kaavios-
sa 1 on esitetty naytteen tutkimisjarjestysta. (Espinoza, E. Przybyla, J. & Cox, R.
2006)

Ennen spektrien tutkimista on kuitenkin luotava tarpeeksi kattava referenssi-
Kirjasto tai kéytettava jo valmiiksi luotuja kaupallisia kirjastoja, jotta saadaan luo-
tettavia vastauksia. Kirjastoihin verrattaessa taytyy huomioida, etta ne tarjoavat
ldhimman vastaavuuden spektriin, eivatka nain ollen tarkoita, ettd saatu tulos olisi

juuri kyseisen naytteen spekiri.



16

Linkrown tecdile
analyzad by HATR
-FT-IR

/ﬁ}a: paaks rrl-ut:.‘;l‘?"x.__

& [ibrary standsnd 2

Yes
I

k Textile entified

\

v wemm e

&; “Sublract most abundant f'
\\. fiber component from

I
\ unknown /

e #
g,
P ,—”/ e / Yes
‘_‘;-"’D':Jﬂﬁ Epeetium analysis F fi

. SuZgesia hlend? - I
~ - ; .
. o Vo Coadiem with /

\ diiscremananile
IH., analysis

B

f
- .
" . " Dsoes analysis ™.
e frlll-' ""‘-\-.\,_\_EDI:ﬁrIT:l blUI'Iﬂ?___.-"'}

!

—

-
e

'

! Yes
i
‘J i
Liislninini il
7 ,___t__
Apphy other 4 ‘\,ﬁ

Y analylical Textile Blend Identified
L methods M /
_

KAAVIO 1. Kuitujen testaamisen eteneminen (Espinoza, E. Przybyla, J. & Cox,
R. 2006)

Mikali laitteisto ei aiemmin mainitulla tavalla tarjoa riittdvan laadukkaita vastauk-
sia, on saatuja tuloksia syyta tutkia myods manuaalisesti. Absorptiojuova voidaan
jakaa karkeasti kahteen ryhméaan: ryhmévarahdyksiin ja sormenjalkivarahdyksiin.
Ryhmavarahdykset esiintyvat 1500 cm™:4 korkeammalla aaltoluvun arvolla. Nais-
t& varéhdyksista voidaan tutkia, mita funktionaalisia ryhmié naytteessa on lasné.
Sormenjalkivarahdykset esiintyvat 1500 cm™:n alapuolella ja naissa varahdyksissa
koko molekyyli varahtelee. Aluksi tulee kiinnittdd huomiota rynmavarahdys alu-
een hiiliyhdistepiikkeihin (-CH-). Taman jalkeen tutkitaan spektrin antamaa vas-

tausta naytteen monimutkaisuudesta, eli sisaltaako se muita yksildllisia orgaanisia
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yhdisteitd (-OH, -NH, C=0, jne), joilla on vahva absorptio piikki. Liitteessa 3 on
esitelty funktionaalisten ryhmien varéhdysten taulukko, joka auttaa tulkitsemaan
naytteen varahdyksia. (Jaarinen & Niiranen 2005, 105.)

Tassa tutkimuksessa pyrittiin testaamaan mahdollisimman kasitteleméattomia nayt-
teitd, jotta saataisiin aikaan mahdollisimman “puhdas” spektri. Spektreja verrattiin
valmiisiin OPUS -ohjelmaan ohjelmoituihin kirjastoihin (Natural fibers Natural
Fibers Library recorded with the Helios-ATR accessory, Synthetic Fibers
BRUKER Synthetic Fibers ATR -Library, BRUKER ATR Polymer Library, 234
spectra (of 117 polymers), recorded with diamond- and Germanium-ATR techni-
que, Polymer BRUKER Polymer Library) seké tutkittiin manuaalisesti tutustu-
malla ensin naytteen kemialliseen rakenteeseen ja taman jalkeen tutkimalla ryh-
maé- ja sormenjalkivardhdyksid. Tdman avulla pyrittiin rankentamaan Materiaali-
tekniikan, tekstiili- ja vaatetustekniikan opiskelijoille referenssikirjasto, johon
tulevia oppilastoita voidaan verrata. Nain voidaan tulevaisuudessa helpottaa nayt-
teiden tutkimista sekda mahdollisten epapuhtauksien tunnistamista. Valmiisiin Kir-
jastoihin verrattaessa spektri ei valttdmatta ole aivan samanlainen, silla vallitsevat

olosuhteet, ndytteen olomuoto ja kasittely saattavat erota.
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7  TEKSTILIMATERIAALIT

Tekstiilimateriaalit voidaan jakaa kahteen eri ryhmaén: luonnonkuituihin ja teko-
kuituihin. Luonnonkuidut jaotellaan: kasvikuituihin, elainkuituihin ja mineraali-
kuituihin. Tekokuidut jaotellaan: muuntokuituihin, synteettisiin kuituihin ja epa-

orgaanisiin tekokuituihin.

7.1 Luonnonkuidut
7.1.1 Kasvikuidut

Kasvikuiduissa esiintyy erittdin vahvasti selluloosa paarakennusosana. Selluloo-
san kemiallinen rakenne on (CgH100s)n. Molekyylirakenne on esitetty kuviossa 9.
Selluloosan ryhmévaréhdyksissa esiintyvat hapen ja vedyn muodostama hydrok-
syyliryhmé (-OH) joka on sitoutunut hiilivety-yhdisteeseen (CH). Yhdisteen ab-
sorbtiopiikit esiintyvat vahvoina 3500 - 3100 cm™, 1100 - 1000 cm™ ja heikkoina
1470 - 1400 cm™:n valisill4 alueilla. Kuviossa 10 on esitetty puuvillan absorptio-
spektri, josta voidaan ndhda mainittujen alueiden vérahdyksia. Taman liséksi
luonnonkuiduista esiintyy hdviavan pienia maaria muitakin yhdisteita ja sidoksia.
Esimerkiksi puuvillasta 16ytyy erilaisia rasvoja, jotka saattavat esiintya erittdin
pienind méarind, mutta voivat olla erotettavissa eri estereiden varédhdysalueella,
1750 - 1700 cm™ ja 1280 - 1200 cm™. Koska suurimmanosan kasvikuiduista ol-
lessa rakenteeltaan selluloosaa, on niiden toisistaan erottaminen erittdin hankalaa,
ainut ero on absorptiopiikkien intensiteetti, jota on erittdin haasteellinen tutkia
visuaalisesti. Kuviossa 11 on rinnakkain aseteltu puuvilla, hamppu ja viskoosi.
(Boncamper 2004,14,107)

KUVIO 9. Selluloosan molekyylirakenne (Karjalainen 2006)
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KUVIO 11. Puuvilla, hamppu ja viskoosi
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7.1.2 Elainkuidut

Eléainkuitujen, eli luonnon proteiinikuitujen, padrakennusaineena toimii proteiini,
mutta my06s eldinkuiduista voidaan 16ytaa rasvoja. Proteiini, valkuaisaine, muo-
dostuu aminohapporyhmien ketjusta, mitk& ovat sitoutuneet toisiinsa rikkisilloin.
Aminoryhman (-NH,) vérahdysalueet esiintyvat keskivahvoina 3500 - 3100 cm™
ja 1070 - 1010 cm™:n seka vahvoina 1650 - 1550 cm™ ja 900 - 650 cm™:n valisilla
alueilla. Kuviossa 12 on esitetty villan absorptiospektri. (Boncamper 2004, 165 -
166)
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KUVIO 12. Villan absorptiospektrit, germanium punaisella, timantti siniselld.

7.1.3 Mineraalikuitu

Mineraalikuitu saadaan mineraaleista louhimalla Kiteisi& kuituja, joita voidaan
kehratd. Tunnetuin mineraalikuitu on asbesti. Mineraalikuituja ei késitelty tassa
tutkimuksessa. (Boncamper 2004, 328, 332.)
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7.2 Tekokuidut
7.2.1 Muuntokuidut

Muuntokuidut ovat kuituja, jotka saavat molekyylirakenteensa luonnosta, mutta
eivét esiinny luonnossa kuitumuodossa, vaan ne tulee erikseen kasitella kuitumuo-
toon. Ehka tunnetuimpia muuntokuituja on viskoosi, jonka paaraaka-aineena toi-
mii puuselluloosa. Viskoosi on erittéin vaikeasti eroteltavissa muista selluloosa-
kuiduista, koska se on lahes puhdasta selluloosaa, joten sen kemiallinen rakenne
on sama. Selluloosan absorptiopiikit esiintyvat vahvoina 3500 - 3100, 1100 - 1000
cm™ ja heikkoina 1470 - 1400 cm™ valisilla alueilla. Viskoosin absorptio spektri

on esitetty kuviossa 13 (Boncamper 2004)
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KUVIO 13. Viskoosin absorptiospektri
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7.2.2 Synteettiset kuidut

Synteettiset kuidut ovat kuituja, jotka valmistetaan teollisesti. Tunnetuin ja kayte-
tyin synteettinen tekstiilikuitu on polyesteri. Muita tunnettuja kuituja ovat poly-
amidi eli nailon ja polypropeeni. Kuitujen erottaminen toisistaan on suhteellisen
helppoa, silla jokaisen materiaalin kemiallinen kaava on toisistaan poikkeava ja
nain ollen yksildlliset piikit ovat helpommin tunnistettavissa toisistaan. Esimer-
kiksi polyesterin (PES) ja polyamidin (PA) kemiallinen rakenne on esitetty kuvi-
ossa 14. Siita nahdaan ettd aineiden kemiallinen rakenne on toisistaan poikkeavat.

Polyamidin kemiallinen rakenne riippuu lahtéaineiden hiiliatomien lukuméarasta.
Hiiliatomien maara merkitddn nimen peraan numeroina, esimerkiksi polyamidi 6.
Mikali l&htéaineita on ollut kaksi, erotetaan hiiliatomien méaréat pisteella. (Bon-

camper 2004)

Polyesterin spektristd voidaan erottaa esteriryhmén (-COOR) molekyylivarahdyk-
set, jotka esiintyvat: vahvoina 1750 - 1700 cm™ ja 1200 - 1125 cm™ valisilla alu-
eilla. Polyamidista on puolestaan erotettavissa amidiryhman (-CONH,, -CONHR,
—CONRy) yksilolliset varahdykset, jotka esiintyvat keskivahvoina 3400 - 3050

cm™, 1580 - 1420 cm™ ja vahvoina 1700 - 1650 cm™:n valisilla alueilla

-(O-CH4-CO-0-CH,CH,-0)- -(NH-CO-(CHy)y-

Apsorbance Urits
o8
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Wavenumber cm-1 Wi em-1

KUVIO 14. Polyesterin (vas) ja polyamidin (oik) kemialliset rakennekaavat ja
niiden spektrit. (Boncamper 2004)
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7.2.3 Epdorgaaniset tekokuidut

Epdorgaanisia tekokuituja kéytetdan padasiassa teknisiin kayttotarkoituksiin ja
hieman vaatetusteollisuudessa. Epdorgaanisia tekokuituja ovat mm: lasikuitu, hii-

likuitu, metallikuidut seka keraamiset kuidut.

7.3 Tyossa kéaytetyt kuidut

Ty6ssa kaytettiin kymmenta kuitundytettad. Ndytteet keréttiin opetusmateriaaleina
kaytetyista naytteistd. Naytteet olivat puuvilla, hamppu, pellava, viskoosi, silkki,
villa, polyesteri, polypropeeni, polyamidi ja akryyli. Liitteessé 4 on jokaisen néyt-

teen spektrit.
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8 SPEKTRIKIRJASTO

8.1 Kirjaston luonti

Tutkimuksen tarkoituksena oli luoda referenssikirjaston pohjamateriaali tekniikan,
tekstiili- ja vaatetustekniikan opiskelijoiden avuksi. Kirjastoa tulisi tdydentaa ja

paivittad, mikali siind huomataan epékohtia tai puutteita.

Ennen kuin spektrejé voidaan liittda kirjastoon, tulee niille tdydent&a niin sanottu
informaatiotaulukko. Informaatiotaulukkoon voidaan koota naytteen tietoja, esim.
naytteen nimi, molekyylin kemiallinen rakenne ja molekyylin massa. Téssa tutki-

muksessa jokaisen ndytteen tietoihin péivitettiin nimi ja kemiallinen kaava.

8.1.1 Informaatiolaatikon luominen

Informaatiolaatikon luominen tapahtuu add infomation -komennolla. Komento
I6ytyy valikon EDIT -palkin alta, kuviossa 15 oikealla. Informaatiolaatikko avau-
tuu keskelle nayttod. Mikéli informaatiota ei ole aikaisemmin lisétty, voidaan luo-
da uusi informaatiopohja merkitsemalla New file -kohtaan ruksi. Pohjaan voidaan
maarittdd haluttu informaatio naytteestd, tdssa tapauksessa nimi ja kaytetty mitta-
ustyodkalu, seké joihinkin naytteisiin lisattiin molekyylikaava. Mikali tarvetta

esiintyy, voidaan informaatiolaatikon sisélt6a vield tarpeen tullen muokata.
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KUVIO 15. Informaatiolaatikon luominen

Add Information

1-1

Substanzname
Charge
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Datum
Arwender

Kommentar
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(1 "EAONT\ATRNTimantti\VISKOOSI.0" 1 Load Text Mask
—_Hraswre Original
[C Newfile

Text definition: C:\OPUS_7.0.122\METHODS\DEFAULT.T

Add ][

Informaatiolaatikon luonnin jalkeen voidaan spektri lisata referenssikirjastoon.

8.1.2 Kirjaston luonti

Kirjasto luodaan valitsemalla tyokalurivilta Evaluate -kohta, jonka alta valitaan
Initalize Library -toiminto. Nayton keskelle avautuu uusi ikkuna, kuviossa 16.

Ikkunassa on ruutu, Spectra to add to a new library, johon haluttu spektri voidaan

raahata OPUS -ohjelman vasemmassa reunassa sijaitsevasta OPUS browser -

valikosta. Kirjastolle annetaan nimi ja valitaan polku, mihin se tallennetaan, sa-

malla kirjastolle voidaan antaa kuvaus.
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Initialize Library E3 i
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| Evecute Cancel Help

KUVIO 16. Spektrikirjaston luomisikkuna

Tassa tutkimuksessa luotu Kkirjasto on sijoitettu laitteistoon kytketyssa
tietokoneessa. Tiedoston loytyy
C:\OPUS_7.0.122\Heidi\tekstiili\kirjastospektrit\Mikko Viljakainen -VAT polun
takaa, josta se on kaikkien saatavilla, mikéli tarvitaan referenssispektreja.
Tiedostot ovat kaikkien siirrettavissa ja ne tulisi sijoittaa johonkin mist& ne on

kaikkien helposti saatavilla.

8.2 Kirjaston kayttd

Spektrejé tutkittaessa tulee spektristé ensin valita piikit PEAK PICKING -
toiminnolla ja tarvittaessa lisaté valittuja piikkeja painamalla hiiren oikeaa paini-
ketta ja valitsemalla PEAK PEAKING. Tédman jéalkeen spektrejé voidaan verrata
kirjastospektreihin. Kirjastospektreihin voidaan verrata SEARCH toiminolla, suu-

rennuslasi, joka on nakyvilla tyokalurivissa. Suurennuslasia, SPEACTRUM
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SEARCH, painamalla aukeaa uusi ikkuna, josta madritetdén tutkittava spektri ja
valitaan halutut Kirjastot. Kirjastoja voidaan lisatd SELECT LIBRARIES -
valilehdeltd. Kun tarvittava maara ja tarvittavat kirjastot on valittu, voidaan suorit-
taa haku. Kirjastohaku tarjoaa lahimmaén vastaavuuden ndytteeseen, mika ei vélt-

tamatta tarkoita sitd, ettd tarjottu tulos vastaa naytetta.
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[ Change List ’ [ Save Library List J
[ Check Libranes | 7] Use libraries in <OPUS>/Data/Lirary
[ Search Library ] | Cancel Reip ]

Kuvio 17. Kirjaston kaytto
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9 SOVELTUVUUS

Vaikkakin saadut tulokset on hyvéa vahvistaa myos muilla tutkimusmenetelmia
uskon, ettd ATR:n soveltuvuus tekstiili- ja vaatetusalalle on mielesténi hyvé. Lait-
teisto ei valttamatta sovellu suoraan teollisuuden kdytt6on, mutta pienimuotoiseen
laboratorio tydskentelyyn se on erinomainen. Suoraan opetuskayttoon, opiskeli-
joiden opetuskayttoon, laitteisto ei valttamattd sovellu, koska spektrien tulkinta

edellyttad osaamista. Laitteisto on kuitenkin erittain hyva tuki opetukseen.

Suurin kayttokohde, johon laitetta voitaisiin kdyttad, on materiaalien selvittdminen
naytteestd. Laitteen yksinkertaisuus ja helppokéyttoisyys tarjoaa nopeaa lisétietoa
tutkittavasta materiaalista. Tdman lisaksi laitteen kyky erotella molekyylirakenteet
tehokkaammin kuin esimerkiksi massaspektrometri, tarjoaa se helpommin tulkit-

tavissa olevaa tietoa materiaalista ja aineiden pitoisuuksista.

Helppouden ja nopeiden tulosten lisdksi ATR tarjoaa kayttéjilleen myds haasteita.
Spektrien tulkinnassa auttaa hyvé tietamys tekstiilien kemiasta, erityisesti mole-
kyylisidoksista. T&mé ei kuitenkaan ole edellytys, silla ATR:n helppous perustuu
juuri valmiisiin Kirjastoihin, joihin spektrej& voidaan verrata. Haasteita tulee, jos
vastausta ei saada spektrihaulla. Perusymmarrys materiaalista ja sen kemiallisesta
rakenteesta helpottaa tutkijan tyota rajaamaan pois eri materiaalien varahdykset.
Mikali spektri on tarpeeksi yksinkertainen, voidaan jéljelle jadvien véarahdysten
avulla madrittadd “epapuhtaudet” naytteestd. Varahdyksien tulkitseminen vaatii
kuitenkin vahvaa kemian tietdmystd, jotta voidaan rajata perusvarédhdysarvoja ja
nain tunnistaa molekyylisidoksia ja tatd kautta ainetta. Taman liséksi saadut tulok-

set tulisi vahvistaa esimerkki mikroskoopin avulla tutkimalla néytteita.

ATR on erittdin kustannustehokas. Sen hankintakustannukset ovat erittdin matalat
ja kun aikaa vievin osuus eli spektrikirjaston kasaaminen on saatu valmiiksi, nayt-
teiden ajaminen ei vaadi paljon vaivaa tai aikaa. Spektrien tulkitseminen on kui-

tenkin haastavaa ja vaatii suurta paneutumista, mikali rakenteet ovat monimutkai-

sia.
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10 YHTEENVETO

Tyon tarkoituksena oli tarjota lukijalle perusymmarrys FT-IR -laitteiston toimin-

nasta ja rakentaa Materiaalitekniikan opiskelijoille tekstiiliraaka-aineiden kirjasto,
jota voitaisiin mahdollisesti kayttad opiskelijatdissa ja mahdollisissa asiakastoissa
apuna. Teoriaosuudessa késiteltiin hieman enemman kemian osuutta, jonka tarkoi-
tus oli kartuttaa lukijan ymmarrystd minkélaisia tuloksia laite antaa, ja ymmarrys-

té siitd, miten spektreja on mahdollisuus tulkita ilman elektronista kirjastoa.

Tutkimuksen loppupuolella selvisi, ettd spektrien pyyhkéisyjen maara ja spektrien
laadukkuus eivat riittéisi laadukkaan referenssikirjaston luomiseen. Tasta syysta
muutamia naytteitd paatettiin ajaa uudestaan, jotta saataisiin selville mika on riit-
tdvd maara pyyhkaisyd, jotta saataisiin aikaan riittdvén laadukas tulos. Samalla
péivitettiin teoriaosuutta ja ndin saatiin rakennettua laadukas referenssikirjasto.
Tutkimuksessa kaytettiin vain 10 kuitunaytettd, yksi kutakin materiaalia. Tutki-
mukseen olisi syyta kayttdd useampaa eri naytettd samasta materiaalista; nain voi-
taisiin varmistaa riittdvan suuri skaala naytteissa ja tutkia, onko spektrien hajonta
tarpeeksi pieni. Koska referenssikirjastoon kasattiin vain yleisimpia kuitunaytteita,
uskon, etté tutkimusta olisi syyté jatkaa ja kirjastoa kasvattaa ja kehittda. Nain
pystyttéisiin varmistamaan parempien tulosten saaminen ja asiakas- ja opiskelija-

toiden riittavan laadullinen tutkimus.

Tutkimuksen tekeminen venyi aikataulullisesti hieman liian pitk&ksi. Osittain asi-
aan vaikutti se, ettd tyon kirjoittaja tyoskenteli taysipaivaisesti, ndin ollen tutki-
muksen parissa tydskentelyyn ei jadnyt niin paljon aikaa. Osittain tydskentelya
hidasti tyon teoreettisen osuuden haastavuus, asiasisalto oli kirjoittajalle uutta,
joten koko teoria piti opetella erittdin kevyen osaamisen pohjalta. Opiskelua hi-
dasti se, ettd suomenkielisté aineistoa ei meinannut 16ytyéd, néin ollen kaytettiin

englanninkielisia lahteita.

Laitteeseen ja tutkimusmenetelmiin olisi syytd kouluttautua huomattavan paljon
enemman ennen kuin tutkimustulosten tulkitseminen ja ndytteiden vastausten hal-

linta olisi riittavalla tasolla.
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LIITE 1. OPUS 6.5, Lyhyt kaytto opas

BRUKER
Bruker Optics

OPUS 6.5

Lyhyt kdytén opas



Laitteiston ohjelma OPUS (Optiscs-User Software) avataan klikkaamalla
opus ikonia

0
OPUS 6.5

Avautuu OPUS Log-in valikko, johon kirjoitetaan kayttijitunnus ja

salasana
samalla voidaan valita kdyttdjatunnuksen mukaiset nakymat
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Taman jalkeen avautuu ko.tyopoyta ja keskelld on harmaa alue
”About OPUS ” joka kertoo ohjelmiston lisenssin ja mukana olevat
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Varsinainen "ty6pdytd ” saattaa ndyttda esim téllaiselta, valikot ja ikonit
ovat ja toimivat kuten windows-ympdristéssa.
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Kun aloitetaan mittaus, klikataan "koeputkea”
jolloin saadaan nékyville seuraava valikko:
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xpm-tiedosto siséltég valmjiksi kaikki spektrin ajoon tarvittavat asiat ja
vélttamatta ei mitdadn tarvitse muuttaa.

Térkeétd on kuitenkin kdyda katsomassa ns. interferogrammi, joka 16ytyy
kohdasta “check signal”

Talléin nakyy interferlogrammi ja luku ”counts” on n. 20000 - 22000,
(etumerkilld ei ole vélid ) timanttiATR:ll4 luku on 1700-4000, riippuen
laitteesta

Siirrytaan kohtaan “basic”
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Kirjoitetaan ndytteen|nimi kohtan ” sample description”
Samalla tiedot tallettyvat samalla file-nimella jos kohdassa ”"advanced”

Kohtaan ”"sample ” voidagn esim. kirjoittaa oma nimi

Varmistetaan ettd néytetila on tyhji ja ajetaan tausta klikkaamalla
”Background single 'channel”. Laite suoritta talléin halutun m3aridn
puuhkaisyja ja kun ndkyman alayeunassa oleva vidrea palkki on kadonnut
voidaan siirtya ajamaan ndytteen spektri;

Asetetaan navte navtetilaan ja |

kiikataan kohtaa ”Sample sing!e‘channe!” talldin laitteisto suorittaa
naiutuf pyyhikdisyt ndyiteesid ja iopuksi nayiiaa spekirin.
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spektri

tallentuvat "datablokit”

TR= spektri transmissiomuodossa
SSC=tausta ja ndyte

RSC=tausta

History= spektrin historia kasittelyineen

Spektrejé voidaan hakea tiedostoista valitsemalla ”load” ja poistaa
valitsemalla "unload”

Nyt ajettu spektri tallentuu automaattisesti edelld annetun tallennuspoliun

mukaisesti ja annetuiia nimelld.



IKONIT: klikkaamalla ikonia saadaan aikaan haluttu toiminto,
esim klikkaamalla ikonia AB<->TR

suorittaa ohjelma automaattisen muunnoksen

absorbanssimuotoon

afnsmissio-muodosta
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Piikkien haku (peak pick)
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Klikaamalla "Peak pick” saadaan piikit joko automaattisesti tai
interaktiivisesti ( lilkkuttamalla neliétéd jossa on nuolet, haluttuun suuntaan)
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ja haluttu tulos tallennetaan (store) jolloin palataan normaaliin ndkyméaén
jossa on mukana piikien aaltolukuarvot.
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Joidenkien ikonien kohdalla saadaan spektrikenttdén valikko johon
voidaan vetidd haluttu “data blokki” (spektri) tai useampia spektrejé ja

sitten suorittaa ko. toiminto .

Myds on saatavilla "help” joka ohjaa ko. toiminnon manuaalin sivulle

(englanniksi)



Kun vieddan osoitinnuoli spektrikenttddn ja klikataan hiiren oikealla
painikkeella saadaan:
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voidaan hakea yksittiisia piikkeja klikkaamalla "single peak pick”
ja viemilld ilmestyva nuoli haluttuun kohtan ja klikkaamalla vasemmalla
painikkeella

Klikkaamalla "properties ” voidaan muuttaa esim ndkymaén akseleitten
arvoja ("display limits”)

zoom vastaa ko. ikonia ja sitéd klikkaamalla voidaan zoomata haluttu alue
vetamaiid katkoviivanelid halutun suuruiseksi ja haiuttuun ohtaa sekd
sitten suorittamaiia kaksoiskiikkaus hiiren vasemmaiia painikkeeiia.



lkoni "QUICK PRINT"\printtaa kaiken mikd on ndkymadssa
(myos piikkien arvot)
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Ohjelmisto sisiltia useita erilaisia valmiita tulostuspohjia joita voidaan
katsoa klikkaamalla valikosta ”print” -> “print spectra” jolloin saadan
nikyville valikko jossa on haluttu "datablokki” ja kilkkaamalia "change
fayout” voidaan vaiita esim . jokin vaimiista pohjista.

Valitsemalia esim frame1.PLE ja sitten valitsemalla "show preview”
nihdiin miliaisessa muodossa printti saadaan.
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Komento I6ytyy File-valikosta;
talldin valittu file tallentuu halutulla nimelld ja haluttuun paikkaan
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LIITE 2 — SNR - signaali kohinasuhteen maéarittaminen
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S/N maaritys, vaihe 1
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Tio Rt 9.4 Signal-to-Noise Ratio
This d the signal ise ratio (SN) of a spectrum within a given spectral range
The resukts can be stored with the Some types (e.g. have a
bascline close to zero. In this case indicating the output of noise can be reasonable
Two values are calculated for the noise output:
RMS (Root Mean Square) - this value is the square root of the sum resulting from the squared
deviations for all data points within the range selected, divided by the number of data
points. The following equation
F(,\.-.\.r..l
RMS = N
PP (Peak to Peak) - this value is the difference of the minimal and maximal bands within a
spectral range. The following equation applies:
PP = Masimum = ¥ Minimum
In both cases a curve is fitted to the spectrum in the spectral range of interest. This curve is cither a
straight ine or (optionally) a quadratic parabola, and defines the (nominal) signal. The SN applies to
both noise amplitudes (RMS and PP). The following equations apply:
Signal
SN ®RMs) = RMS
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LITE 3 - FUNKTIONAALISTEN RYHMIEN TAULUKKO

Characteristic Infrared Group Frequencies (S = strong, M = medium, W = weak). (Courtesy of N.B. Colthup, Stamford Research Laboratories, American
Cyanamid Company, and the editor of the Journal of the Optical Society.) Overtone bands are marked 2v.
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Characteristic Infrared Group Frequencies (continued)
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Characteristic Infrared Group Frequencies (continued)
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LIITE 4 — Naytteiden spektrit
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Apsorbance Units

0.06

Absorbance Units

0.10 0.12 0.14

0.08

0.02 0.04

0.00

0.20

0.15

0.10

0.05

0.00

Pellava

]
[ \ |
II | | 'll
/ b W
i
_m‘ | | s
/ |II||IJ \ [
I# LW |
W
I ity ! Y \ Fj" i, il
Ao / B
. | \ |
;"‘"“\M_W' \"‘\r// |;
T T T T T T T
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumber cm-1
¥
||ﬂ |
Viskoosi || ]
L
| U
i /
| {
| | 4
|
| /
[
I |
[ |
. /
. '
| | |
Lo |
I|| EI \ﬂ /
[ /
Lo
| \
IV
Il
I
Mo
oy
¥
i
WWW\__/\\-\/ ,-'H.iu |
{; \ rﬂmw\»;.l.;:r
| \ /
||'\.v
T T T T T T T
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wavenumber cm-1



Absorbance Units

]
R f
Silkki | |'| i
2 ‘ |I | 1 '\“
°© | | / "\ul| lll‘; |1\
i [
|
1) (
HIR. ||
L |
=i | |] I |
1=} [ | ! Lo |
|
I k‘ |I In |
\ VO |
[ | | IJ I'».. I[
B | Y
| | \
= / f \/
p=; f
|
‘ |'I‘..| f
I ,"‘i o
~J//\ Il
‘,f VoM W
T T T I T T T
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumber cm-1
2. i . M.M
s Villa /
n /
Aol /
© IH' I|] /
5 | ]
o ‘ [
! /
| |1 f
| | qu1 A /
2g | LW [
5o | (VERVA
8 | !
g v
o
2 |
<3 | |
p5; \
|
'I
S g | || / i
= Lo | ' | 2l
W ”\\}‘ | Jf.pr ! ‘
YR J
!I \" 1\'“
= Ao )
= T T T T T T
2500 2000 1500 1000 500

3500 3000

Wavenumber cm-1



Absorbance Units

Absorbance Units

0.20

0.15

0.10

0.05

0.04 0.06 0.08 0.10 0.12

0.02

|
Polyesteri ‘
o |
| |||'| |
J |
.h "| l||| '|
H |'| lfll“ "1
H N | H||]I_p ”1 ll'\
: | RN
| _
Y
l II
ﬂ'n‘l ‘ ll'w | W" i \|”|| \'u‘
. i (RN ‘
I PN LV )
|'| ! ||‘ \UUU J||| |I|| ‘
INUISUNED | GV Dl 1
II |wuﬂu.‘l \\‘JI I'wl'uullw ||\ A
35I00 SDIDO 25:1]0 ZOIUO 1 5I(]0 1 UIOCI 5|IZIEI
Wavenumber cm-1
Polypropeeni
: | .
[ | |
!‘ - |
|
| |' | [|_| |
! | H ‘|| \H|| |
u | i | |
H |||| ‘ n HJ'\ I\
- BNERTE |
L |
{ {1 (I ¢ '
a LA/
I| Sy ) ‘
B A
| i
IETTAY AT R
S )y . AW W w:?r-i‘,‘
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wavenumber cm-1



Absorbance Units

Absorbance Units

0.02 0.04 0.06 0.08 0.10 0.12 0.14 0.16

0.00

0.05

0.04

0.03

0.02

0.01

0.00

Polyamidi

I
A | l. Il | \ Al 1|
TS A N A% J VNNl
T T T T T T T
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumber cm-1
Akryyli '|
| l’w
/\
M |
|

| | |
W‘%ﬂ VJ ‘Iiﬂﬂ"l.'fm.w'n"-"»‘(VW’\\"J
Ww

A

MLM , A | i\ “ul’ﬂ I'flﬂﬂl‘q
e BV e

T
3500

T
3000 2500 2000

Wavenumber cm-1

1500 1000

T
500




