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Instrukcja do ¢wiczen

Badania identyfikacyjno - porownawcze materialow kryjacych na dokumencie

l. Cel ¢wiczenia

Zapoznanie studentéw z mozliwoscig zastosowania spektrometrii IR, spektrofotometrii
UV-Vis oraz spektrofluorymetrii do analizy jako$ciowej tuszy dlugopisowych uzytych do
napisania przyktadowego dokumentu.

1. Wstep teoretyczny

Fizykochemiczna ekspertyza dokumentow pod katem ewentualnego falszerstwa
obejmuje badania zar6wno materiatu kryjacego (atramentu, pasty dtugopisowej, toneru), jak i
podtoza dokumentu. Sg to badania poréwnawcze, w zwiazku z czym wymagaja zastosowania
wzorcow odniesienia. Zwykle tez wymagane jest potaczenie kilku metod pomiarowych - w
przypadku identyfikacji materiatu kryjacego analizuje si¢ jego barwe, rozpuszczalno$é, obraz
chromatograficzny i spektralny (widma IR, UV-Vis oraz luminescencja). W badaniach
spektroskopowych wykorzystuje si¢ porownywanie widm badanych probek 1 wzorcow, co
umozliwia okreslenie ich sktadu i ewentualnych réznic, wskazujacych na fatszerstwo.

I11. Wykonanie ¢wiczenia

CWICZENIE 1. Zapoznanie z budows i dzialaniem spektrofotometru UV-Vis Evolution
220 oraz metodyka pomiaru widm elektronowych absorpcyjnych.
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Rys. 1. Spektrofotometr absorpcyjny UV-Vis Thermo Scientific Evolution 220
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Rejestracja linii bazowej
1) Przygotuj spektrofotometr absorpcyjny do pomiarow probek cieklych, jak
przedstawiono na rysunku ponizej:
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Rys. 2. Komora probek w spektrofotometrze Thermo Scientific Evolution 220
2) Uruchom program Thermo Insight, wybierz Widmo i przejdz do zaktadki Ustawienia.
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Rys. 3. Okno dialogowe w programie Thermo Insight
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3) Przejdz do zaktadki Pomiar Widmo.

Zajecia specjalizacyjne
Chemia sadowa

4) Obydwie kuwety napelnij metanolem i wykonaj pomiar linii bazowej. Przejdz do
nastepnego ¢wiczenia nie zmieniajgc ustawien aparatu.

CWICZENIE 2. Rejestracja absorpcyjnych widm elektronowych wzorcow pasty

dhlugopisowej
Odczynniki Sprzet
Wzorce dlugopisow Zlewki
Metanol Pipety
Gruszki
Kuwety absorpcyjne

Przebieg ¢wiczenia

1) Przygotuj metanolowe roztwory past dlugopisowych z wzorcow i umies¢ w kuwecie

pomiarowe;j.

2) Zarejestruj widmo. W przypadku, gdy zmierzona absorbancja jest wyzsza niz 1, roztwor
nalezy rozcienczy¢ i zmierzy¢ ponownie widmo (A< 1).

3) Zapisa¢ widmo jako plik z rozszerzeniem csv.

4) Wzorcowe roztwory pozostawi¢ do dalszych ¢wiczen.

CWICZENIE 3. Analiza jako$ciowa tuszu dlugopisowego uzytego do sporzadzenia

dokumentu w zakresie UV-Vis

Odczynniki Sprzet, aparatura pomiarowa
Probki tekstu na dokumencie Zlewki
Metanol Pipety

GruszKki

Nozyczki

Kuwety absorpcyjne

Przebieg ¢wiczenia

1) Przygotowaé¢ metanolowe ekstrakty fragmentow dokumentow. W tym celu probke
dokumentu pocig¢ na male kawatki iumiesci¢ w zlewce a nastgpnie ekstrahowac
barwniki za pomoca metanolu.

2) Kazdy zekstraktow umiesci¢ kolejno w kuwecie pomiarowej i za pomoca
spektrofotometru UV-Vis zmierzy¢ widmo absorpcyjne (jezeli A > 1 probke nalezy
rozcienczyc).

3) Przygotowane ekstrakty pozostawi¢ do dalszych ¢wiczen.

CWICZENIE 4. Zapoznanie z budowa i dzialaniem spektrofluorymetru Hitachi F-7000
oraz metodyka pomiaru widm elektronowych emisyjnych. Rejestracja pasm Ramana
rozpuszczalnika.
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Rys. 4. Schemat budowy optyki spektrofluorymetru Hitachi F-7000
1) Przygotuj spektrofluorymetr do pomiarow probek ciektych, jak przedstawiono na
rysunku ponizej:

Rys. 5. Komora probek w spektrofluorymetrze Hitachi F-7000 w konfiguracji
pomiarow transmisyjnych w temperaturze pokojowe;j
2) Uruchom program FL Solutions 4.0 i w zakladce Method ustaw pomiar tréjwymiarowe;j
mapy wzbudzenia i emisji (3D scan) zgodnie z rysunkami ponize;.
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Rys. 6. Okna dialogowe w programie FL Solutions 4.0.
3) Wykonaj pomiar mapy dla widma rozpraszania Ramana rozpuszczalnika.
4) Czynnosci 2 i 3 powtorz wykonujac widmo emisji (Wavelength scan — Emission)

CWICZENIE 5. Rejestracja widm elektronowych emisyjnych wzorcéw pasty
dhugopisowej

Odczynniki Sprzet

Roztwory z ¢wiczenia 2 (A < 1) Pipety pomiarowe
GruszKki
Kuwety fluorymetryczne

Przebieg ¢wiczenia
1) Kuwety fluorymetryczne napelnij roztworami wzorcow pasty dlugopisowej
pozostawionymi z ¢wiczenia 2.
2) Zarejestruj mapy 3D oraz widma emisji dla poszczegdlnych wzorcow w tym celu
postepuj zgodnie z procedurg opisang w ¢wiczeniu 4 pkt. 2 — 4.
3) Roztwory pozostaw do dalszych ¢wiczen.

CWICZENIE 6. Analiza spektrofluorymetryczna tuszu dlugopisowego uzytego do
sporzadzenia dokumentu

Odczynniki Sprzet, aparatura pomiarowa
Roztwory z ¢wiczenia 3 (A < 1) Pipety

Gruszki

Kuwety fluorymetruczne

Przebieg ¢wiczenia
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1) Kuwety fluorymetryczne napelnij ekstraktami metanolowymi pozostawionymi z
¢wiczenia 3.

2) Zarejestruj mapy 3D oraz widma emisji dla poszczegélnych ekstraktow w tym celu
postepuj zgodnie z procedurg opisang w ¢wiczeniu 4 pkt. 2 — 4.

3) Roztwory pozostaw do dalszych ¢wiczen.

CWICZENIE 7. Opracowanie wynikéw pomiaréw widm elektronowych dla
metanolowych roztworow wzorcow i ekstraktow pasty dlugopisowe;j

Wzorzec Aaps (NM) dem (NM)

Prébka Aaps (NM) Aem (NM)

Na podstawie tabeli przyporzadkuj probke do wzorca.

CWICZENIE 8. Zapoznanie si¢ z budowa spektrometru IR 1S-5 oraz metodyka pomiaru
widm oscylacyjnych. Rejestracja widma tla.

1) Uruchom spektrometr IR Nicolet IS-5 i zapoznaj si¢ z jego budows.

Zintegrowany PC
Przystawka

pomiarow

transmisyjnych
Komora
probek

Jednostka gtdwna

Prasa hydrauliczna spektrometru
Rys. 7. Stanowisko do pracy ze spektrometrem IR Nicolet 1S-5

2) Wykonaj widmo tta, w tym celu uruchom program Omnic i po inicjalizacji
oprogramowania wlacz pomiar Widmo tla.
3) Pozostaw uruchomiony spektrometr IR i program Omnic.
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CWICZENIE 9. Rejestracja widm w zakresie IR wzorcow pasty dlugopisowej oraz tuszu
dhlugopisowego uzytego do sporzadzenia dokumentu technikg pastylek KBr.

Odczynniki Sprzet
Roztwory z ¢wiczenia 2 Parowniczka
Ekstrakty metanolowe z ¢wiczenia 3 Zlewki
Bromek potasu Pipety
Gruszki
Mozdzierze agatowe z pistlem
Prasa hydrauliczna z zestawem matryc

Przebieg ¢wiczenia

1) Roztwory pozostate po ¢wiczeniu 2 wysuszy¢ w parowniczce.

2) Suche ekstrakty zmiesza¢ w mozdzierzu agatowym z bromkiem potasu w stosunku
wagowym 1:100.

3) Mieszaning umiesci¢ w matrycy i przenie$¢ do prasy hydraulicznej. Sporzadzi¢ pastylke
zadajac nacisk okoto 1 tony.

4) Przygotowang pastylke przenies¢ do komory pomiarowej i w programie Omnic wybraé
w zaktadce Okno opcj¢ Nowe Okno i nastepnie uruchomi¢ pomiar Widmo probki.

5) W zaktadce Przetwarzanie dokona¢ konwersji widma transmitancji na widmo
absorbancji (wybra¢ opcje Absorbancja), nastgpnic w zakladce Przetwarzanie
uruchomi¢ Automatyczng korekcje linii bazowej.

6) Usuna¢ z okna pomiarowego widmo przed korekcjg i w zaktadce Analiza wybrac opcje
Znajdz piki.

7) Pomiary zapisa¢ jako pliki z rozszerzeniem spa, csv i tiff.

CWICZENIE 11. Opracowanie wynikéw pomiaréw widm oscylacyjnych suchych
ekstraktow wzorcow i probek pasty dlugopisowej

W?zorzec Czestos¢ falowa drgan (cm'l)

Probka Czestos¢ falowa drgan (cm'l)

Na podstawie tabeli przyporzadkuj probke do wzorca.
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