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Prace €. 1: Cukrovarnictvi, cukrovinky

Prace €. 1b: Infrac¢ervena spektroskopie ¢okolady

Vedouci: Ing. Tomas Taubner

Mistnost: B48, linka: 3116
Prace probiha v mistnosti ¢. dv. 48, prizemi budova B

Cil prace: Seznamit se s méfenim a interpretaci vibra¢nich spekter cukrovinek.

Ukol: Analyzovat neznamé vzorky cukrovinek pomoci FTIR a FT NIR spekter
namétfenych na piistroji Nicolet 6700 (Thermo Scientific, USA); pokusit se
urcit rozdily ve slozeni téchto vzorki na zakladé¢ interpretace spekter.

Uvod

Cokolady jsou vyrdbény zkakaové hmoty, kakaového masla a sacharosy. Tudiz
obsahuji tukuprostou kakaovou suSinu, kakaové maslo a sacharosu. Mlé¢né a bilé cokolady
dale obsahuji susené mléko. Urcité typy ¢okolad mohou mit ¢ast kakaového masla (max. 5 %)
nahrazenu specialnim rostlinnym tukem. V soucasné dob¢ se vyrabi celd fada vyrobkd, které

maji recepturu slozenou z kakaového prasku, specialnich rostlinnych tukii, sacharosy a

piipadné suSené¢ho mléka. Mlécna chut’ byva casto podporena ptidavkem syrovatky.

Infradervena spektroskopie je zalozena na schopnosti latek absorbovat
elektromagnetick¢ zafeni v infracervené oblasti (4000 — 400 cm™). Pohlceni kvanta
infraterveného spektra (IC) svétla vede k vibraci jednotlivych vazeb a skupin v molekule. IC
spektrum latky obsahuje pasy odpovidajici jednotlivym vibracnim piechodtim, pii¢emz kazda

vazba nebo skupina ma obvykle nékolik absorpénich past. RozliSuji se valen¢ni (v) a

deformacni (9, y) vibrace:

° valen¢ni, v — méni se pfedevsim délka vazby
. deformaéni rovinna, & (kyvadlova p, nizkova ) — méni se thel mezi vazbami
. deformaéni mimorovinnd, y (v&jifové , kroutivé 1) — néktery atom kmitd mimo rovinu

Disperzni IC spektroskopie pouziva pro méfeni spekter monochromatické svétlo ziskané

tak, Ze je svételny paprsek rozlozen na hranolu nebo na mitizce do svych jednotlivych



barevnych slozek, resp. vlnovych délek. Zafizeni, ve kterém se vytvari monochromaticky
paprsek, se nazyva monochromator. Pii vlastnim meéfeni pak pomoci nataceni zrcadla
prochdzi monochromaticky paprsek proménné vinové délky vzorkem, se kterym reaguje a
odezva je zaznamenana jako IC spektrum, dané jako zavislost absorbance (transmitance) na
vlnoétu. Disperzni IC spektrometr miZe byt jedno- nebo dvoupaprskovy. Nevyhodou
disperznich spektrometrii je velky pocet pohyblivych ¢asti, mald rychlost zdznamu spektra,
mala opticka propustnost spektrometru, rusivy vliv rozptyleného svétla, absence vnitini
kalibrace piistroje a zahtivani vzorku.

V soucasnosti se od klasického zplsobu méfeni upousti, jelikoz je tato metoda piilis
pomal. Cast&ji vyuzivanou metodou je nyni IC spektroskopie s Fourierovou transformaci
(FT-IR). Misto monochromatického svétla se zde vyuziva paprsek polychromatického svétla.
Ptistroj pracuje na principu skenujiciho Michelsonova interferometru. Vlastni interferometr
se sestava ze dvou vzajemné kolmych rovinnych zrcadel, upevnéného a pohyblivého, a tzv.
délice svazkl. Svazek paprski dopada na déli¢, kde se d€li na dvé rovnocenné Casti, které
postupuji oddélene k obéma zrcadlim; na nich se odrazeji a na déli¢i se opét rekombinuji. Na
vystupu z déli¢e svazkl je tak polychromaticky paprsek interferovaného svétla, ktery dopada
na vzorek (viz obr. 1). Vysledkem interakce paprsku se vzorkem je interferogram, ktery je
sumou kosinovych funkci vSech vlnovych délek, které interferometrem prosly. Interferogram
neni pouZitelny pro interpretaci a tak je nutné ho pievést na IC spektrum pomoci Fourierovy
transformace (FT). Vzhledem k tomu, Ze FT je matematicka metoda, je nutné mit pro
zpracovani interferogramu pocita¢ s pfisluSnym programovym vybavenim. Vyhoda FT-IR
spektrometru spoc¢iva v tom, Ze méfeni netrva dlouho, jako je tomu u klasické spektroskopie;
diky softwaru se ziskdva pfimo spektrum; pokud se zvysi pocet skenil, dosahne se v¢Etsi
piesnosti.

IC spektra vzorkil v riizném stavu lze méfit riiznymi technikami. Kazda technika vyzaduje
specialni podminky. Kyvety pouzivané pro méfeni IC spekter plynnych a kapalnych vzorka
musi byt z materialu, ktery je propustny pro IC zafeni; takovym materialem jsou halogenidy
nékterych kovil, predevSim alkalickych. Pii méfeni roztokl je nutné dbat na to, aby bylo
pouzité rozpoustédlo propustné pro IC zafeni v zadané oblasti. Voda se timto jevi jako
nevhodné medium, ponévadz absorbuje IC zafeni v n&kolika oblastech.

Pevné vzorky, které nelze rozpustit ve vhodném rozpoustédle nebo je neni mozné upravit
do tenké vrstvy vhodnym zpracovanim (roztavenim, lisovinim nebo pfipravenim
samonosnych filmt), se obvykle upravuji do nujolové suspenze nebo KBr tablet. Pti nujolové

technice se vzorek misi s parafinovym olejem (nujolem) a rozetie se v achidtové misce na



hustou suspenzi, kterd se pak méti v kapiladrni vrstvé mezi dvéma solnymi okénky. Tablety
vzorku v bromidu draselném se pfipravi ze smési vzorku a suseného KBr (pomér 1-5 : 100).
Tato smé&s se upravi tak, aby bylo dosazeno co nejjemnéjsi konzistence, a poté se lisuje pod
velkym tlakem na prithlednou tabletu.

Existuji techniky méfeni IC spekter, které umoziuji analyzu sloZitych vzork®, napf.
praski, vodnych roztokii nebo smési. Technikou difiizni reflektance (DRIFT, diffuse
reflectance infrared Fourier transform) se méfi predevsim praskové vzorky, které nemohou
byt vystaveny vysokému tlaku, mezi analytem a matrici dochazi k iontové vyméné atd.

Me¢fteni je jednoduché: na homogenni vzorek dopada zaostfené zateni ze zdroje. Toto
zafeni se na Casticich vzorku z¢asti odrazi a z¢asti pronika, absorbované zareni je bud’ zcela
pohlceno, nebo pouze zeslabeno. Zateni odrazené od povrchu vzorku i zafeni vystupujici ze
vzorku je z prostoru nad vzorkem odvedeno pomoci zrcadla na detektor. Zde je zafeni
rozd€leno na nékolik slozek a matematicky pifevedeno pomoci Kubelkovy-Munkovy rovnice
na zavislost hodnot log(1/R), kde R je reflektance (%), a koncentraci stanovované latky.
Spojenim FT-IR spektroskopie se zeslabenou uplnou reflektanci (ATR, attenuated total
reflectance) se dosahlo vétsi dokonalosti a odstranéni problémut vznikajicich u diftzni
reflektance (velka absorpce vody, $patna propustnost ve stiedni IC oblasti). ATR je zaloZeno
na transmisi IC zafeni krystalem, ktery je v kontaktu se vzorkem. P¥i kazdém odrazu vlna
pronikne prostorem za krystal do hloubky fadové nékolika mikrometrti. Vzorek, jenz je
v kontaktu s touto styénou plochou, miize interagovat se svazkem IC paprskii a poskytnout

absorp¢ni spektrum.
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Obr. 1: Schema Michelsonova interferometru

Pracovni postup

Piiprava vzorku a méreni FTIR spekter — KBr tablety

Navazte asi 5 mg vzorku a smichejte se 100 mg KBr v achitové misce. Nasypte smés do
nastavce pro lisovani KBr tablet a vlozte do ru¢niho lisu. Zatlacte paku a vyndejte nastavec s
tabletou. PoloZte nastavec s €istym KBr do vzorkové komory pfistroje. Naméite pozadi.
Vymeénte nastavce a naméite spektrum tablety se vzorkem. Ulozte spektrum a proved’te nutné
upravy (hlazeni, korekce vlivu CO; a vodné pary, korekce zakladni linie). Vytisknéte

spektrum a oznacte polohy pasu a jejich pfifazeni na zaklad¢ tabulky pfifazeni vino¢ta.



Priprava vzorku a méreni FTIR spekter - HATR

Naméite pozadi (bez vzorku) a ptipravte piistroj ke méfeni vzorku. Polozte vzorek na plochu
nastavce (na krystal) a pritlacte, az se na obrazovce objevi vyrazné spektrum. Naméite
spektrum vzorku, uloZte ho a proved'te nutné upravy (hlazeni, ATR korekce a korekce
zékladni linie). Vytisknéte spektrum a oznacte polohy pasu a jejich pfifazeni na zakladé

tabulky pritazeni vinoctu.

Priprava vzorku a méreni FTIR spekter — diftizni reflektance

Navazte asi 5 mg vzorku a smichejte se 100 mg KBr v achitové misce. Nasypte smés do
nastavce pro méfeni. Polozte nastavec s Cistym KBr do vzorkové komory pfistroje. Naméite
pozadi. Vyménte nastavce a naméite spektrum vzorku. Vytisknéte spektrum a oznacte polohy

pasu a jejich piifazeni na zakladé¢ tabulky ptifazeni vino¢tu.

Priprava vzorku a méieni FT NIR spekter — difiizni reflektance
Naméite pozadi (spektralonovy standard). Polozte vzorek na plochu nastavce a pritlacte ho
shora. Naméite spektrum vzorku a ulozte ho. Vytisknéte spektrum a oznacte polohy pasu a

jejich ptifazeni na zakladé tabulky pfitazeni vinocti v NIR oblasti.



