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要
!

红外&

V!

'光谱是液体物质定性分析的重要工具"液体
V!

光谱常用液膜法制样#透射&

?!

'法测试!

所需用的盐窗价格昂贵#易受力或受潮开裂且表面清洁不彻底或划伤容易造成测试干扰!而且可拆卸液体

池安装麻烦!进样时混入空气也会造成测试干扰"研究液体物质红外光谱的简便测试方法!比较改进的
?!

法&用在一次性压制的
Y#-

片上涂覆液体的涂片法制样'与衰减全反射&

&?!

'法在液体
V!

光谱测试中的优

劣"选取
C

种挥发性#吸水性#腐蚀性不同的液体试剂!采用改进的
?!

法和
&?!

法测试其
V!

光谱!比较

两种方法所测谱图!并与
LN#L

谱库中谱图进行比较0同时研究扫描次数和分辨率对
&?!

法测试谱图的影

响"结果发现!两种方法用于液体
V!

的定性分析都很准确"改进的
?!

法简化了制样过程且避免了清洁盐

窗!降低了成本!但水的干扰仍难以避免0相比之下!

&?!

法无需制样!更简便#快速!水的干扰基本可以

忽略!虽然谱图的整体强度和精细程度不如
?!

法!但通过提高分辨率#增加扫描次数可得到高质量的谱

图"对于易挥发液体!用改进的
?!

法和
&?!

法测试时需加大液体用量0对于强酸性和*或腐蚀性液体!建

议采用改进的
?!

法测试0对于吸湿性液体!用
&?!

法测试的谱图更容易解析"相比之下!除强酸性和*或

腐蚀性液体外!其余液体物质皆可用
&?!

法快速完成
V!

光谱的准确检测"
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红外&

V!

'光谱是进行物质组成及结构分析的常用工具"

V!

光谱测试具有用样量少#试样无损#快速#简便#重复性

好#准确度高等特点!被广泛用于固#液#气态物质和材料

的检测$

=)'

%

"液体物质
V!

光谱常用透射&

?!

'法测试!制样最

常用的液膜法会用到的可拆卸液体池!其关键部件就是透明

的
Y#-

或
:,%1

盐窗!盐窗脆且价格昂贵!易受力或受潮开

裂!用前需要进行表面清洁!在反复使用过程中表面清洁不

彻底或划伤容易导致测试干扰!而且可拆卸液体池安装麻

烦!进样时混入空气也会造成测试干扰$

')*

%

"由于液体物质

V!

光谱广泛应用于液体食品#液体燃料#废水等的分析检测

领域$

<)C

%

!但常规方法的测试过程繁琐且多有干扰!本研究

液体物质
V!

定性检测的方法简便"拟用直接在一次性压制

的
Y#-

片上涂覆液体的涂片法简化
?!

法的制样过程!鉴于

衰减全反射&

&?!

'法测样的简便性$

F

%

!同时比较研究
&?!

法在测试液体物质上的优劣"选取
C

种代表性有机小分子液

体物质作为
V!

测试对象!用改进
?!

法和
&?!

法测试其
V!

光谱!将谱图与其
LN#L

谱库中
V!

谱图比较!以确定改进

?!

法和
&?!

法测试液体
V!

的准确性"本研究对选择适宜

的
V!

测试方法快速#准确地定性检测液体物质有一定的指

导和帮助"
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丙酮!二甲亚砜&

N+Lb
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二甲基甲酰胺&

N+P

'!

甲醇!正己烷!无水乙醇!丙烯酸!甲基丙烯酸正丁酯

&

#+&

'!皆为分析纯0溴化钾&

Y#-

'!光谱纯"

#"!

!

仪器与方法

傅里叶变换红外光谱仪&

?3/90-

*

!德国
#-OA3-

'!

d/L3

单点衰减全反射附件&美国
$2A3

!入射角
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'0

#+)=*#

压片

模具!

P̀ )B&

手动压片机&博天胜达'"

改进
?!

法+称取
(K=

G

的
Y#-

!在红外灯下研磨至约

'((

目!在
=(+$,

下压成直径
=(66

的
Y#-

片!固定在透

射样品架上!再用注射器或移液枪在
Y#-

片的一面均匀地涂

上
=(

!

=B

"

;

液体试剂!立即测试样片的
V!

光谱"测试条



件+以
Y#-

空白片为背景!波数
<(((

!

<((56

D=

#分辨率
<

56

D=

#扫描
=C

次"

&?!

法+无论是易挥发#不易挥发的液体皆可使用

&?!

法直接测试
V!

光谱!液体用量以能盖住
&?!

附件的

晶体表面为宜!一般为
=B

!

*(

"

;

"测试方法+以空气为背

景!波数
<(((

!

C((56

D=

#分辨率
<56

D=

#扫描
=C

次"

扫描次数和分辨率的影响+固定波数
<(((

!

C((56

D=

和分辨率
<56

D=

!比较扫描次数为
=C

!

*'

和
C<

次的
&?!)

V!

光谱0固定波数
<(((

!

C((56

D=和扫描次数
=C

次!比较

分辨率为
H

!

C

!

<

!

'

和
=56

D=的
&?!)V!

光谱"

分子振动类型的符号为$

'

%

+伸缩振动
)

!不对称伸缩振

动
)

,9

!对称伸缩振动
)

9

!变形振动
$

!面内摇摆振动
*

!面内

剪式振动
"

!面外摇摆振动
'

!面外扭曲振动
+

"

'

!

结果与讨论
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!

改进
?B

法与
(?B

法的比较

'K=K=

!

易挥发液体

典型的易挥发液体如丙酮!其
V!

谱图见图
=

"图
=

&

,

'

?!

法谱图中各吸收峰归属如下$

'

%

+

*(=C

!

'IF(

和
'I<F
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D=弱峰为
)

&

%\

*

'!

=F<(56

D=最强峰为
)

&

% b

88

'!

=<*F

和
=*CH56

D=为
$

,9

&

%\

*

'和
$

9

&

%\

*

'!

='=C56

D=强峰为
)

&

%

5

b

'"

&?!

法对应各峰的波数见图
=

&

Q

'!峰形与
?!

法

相同!各峰的波数相对略小但更接近
LN#L

标谱!只是高频

区吸收峰强度较弱#不如
?!

法细节清楚"

&?!

法高频区峰

的强度小与短波长的光穿透样品深度浅有关$

H

%

"由于丙酮的

挥发性很强!故
?!

法图中基本看不到水峰&水的
V!

谱图见

图
'

&

,

!

Q

'!

?!

法谱图中
*C((

!

*'((

!

=C*H

和
CCC56

D=对

应
)

&

b\

'!

$

&

\

5

b

5

\

'!

'

&

b\

'"对于这种挥发性很强的

液体!涂片时要加大液体用量或者涂双面才能够保证吸收峰

的强度"

&?!

法测试时则需要加大液体用量!或测试中在晶

体旁补充液体!以确保
d/L3

晶体表面液体量充足"

图
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'K=K'

!

易吸湿液体

&

=

'

N+Lb

图
*

为强吸湿性液体
N+Lb

的
V!

谱图"对图
*

&

,

'

?!

法谱图中各吸收峰归属如下$

'

%

+

*<<'56

D=宽峰为水的

)

&

b

5

\

'!

'IIH

和
'I=*56

D=表征
)

,9

&

%\

*

'和
)

9

&

%\

*

'!

=CC(56

D= 青 征
\

'

b

的
$

&

\

5

b

5

\

'!

=<*F56

D= 为

$

&

%\

*

'!

=(<*56

D=强峰为
)

&

L b

88

'"

&?!

法图中水的吸

收峰极弱&

*B((

!

*<((

和
=CBF56

D=

'!其余各峰的波数见

图
*

&

Q

'"对比可知!

?!

法受水的干扰很大!

&?!

法基本不

受水的干扰!而
&?!

法峰的位置比
?!

法略小几个
56

D=

!

?!

法的峰位置和峰形与
LN#L

标谱&液膜法'完全一致"涂

片后立即测试的
V!

谱图即图
*

&

,

'所示!然而涂片
=62/

后

再测!则水的
)

&

b

5

\

'即成为第一强峰$图
*

&

,

'%"由于
N+)

Lb

吸湿性强!在
Y#-

片涂膜后液膜与空气的接触面大!吸

水迅速!故而
?!

法的水峰很大!且水峰随着在空气中暴露

时间的延长而增大"因此!对于这种吸湿性液体!定性测试

用
&?!

法更好"

图
!

!

水的
JB

谱图

&

,
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?!

0&

Q
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&?!
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+

"!

!

JB5

4

.78/912098./
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Q

'+

&?!

图
H

!

KCD,

的
JB

谱图

&

,
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?!

0&

Q
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&?!

)*

+

"H

!

JB5

4

.78/912KCD,

&

,
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?!

0&

Q
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&?!
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&

'

'甲醇

甲醇是有一定吸湿性和挥发性的液体!其
V!

谱图见图
<

&

,

!

Q

'"对
?!

法谱图
<

&

,

'各吸收峰归属如下$

'

%

+

**BC56

D=

大宽峰为水和甲醇的
)

&

b

5

\

'!

'I<B

和
'H**56

D=为
)

,9

&

%\

*

'和
)

9

&

%\

*

'!

=CCB56

D=弱峰为
\

'

b

的
*

&

\

5

b

5

\

'!

=<B*56

D=为
*

&

b

5

\

'和
$

,9

&

%\

*

'的叠加!

=<=B56

D=

为
$

9

&

%\

*

'!

=(*'56

D=强峰为
)

&

%

5

b

'"

&?!

法谱图$图
<

&

Q

'%中未见
\

'

b

的
\

5

b

5

\

面内弯曲振动峰!其余各峰

的波数见图
<

&

Q

'"对比可见!

?!

法谱图与
LN#L

标谱$
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致!

&?!

法
b\

伸缩振动峰减小!其余各峰的位置和峰形与

?!

法一致!但
&?!

法高频区的峰强度相对较弱"

&?!

法

b

5

\

伸缩振动峰减小既有
&?!

法的固有原因!同时也少

了水的干扰"

图
>

!

甲醇的
JB

谱图

&

,

'+

?!

0&

Q

'+

&?!

)*

+

">

!

JB5

4

.78/912<.8=9;1:

&

,

'+

?!

0&

Q

'+

&?!

!!

&

*

'丙烯酸

丙烯酸是有腐蚀性的酸性液体物质!有一定的吸湿性!

其
V!

谱图见图
B

"对
?!

法谱图中各峰归属如下$

'

%

+

**((

!

'B(( 56

D= 宽 散 峰 为 二 聚 体 的
)

&

b

5

\

'且 并 入 了

)

&

%\

88

'!

=F'F56

D=为羧酸二聚体的
)

&

% b

88

' &波数小

于游离羧酸的
!

=FC(56

D=

'!

=C*C56

D=为
)

&

% %

88

'!

==HC56

D=强峰为
)

&

%

5

b

'!

=(C=56

D=为
$

&

%

5

b

'!

IHC

56

D=为
'

&

%\

'

88

'!

I'I56

D=为二聚体
'

&

b

5

\

'"

&?!

法

各峰的波数如图
B

&

Q

'所示"对比可知!

?!

法的谱图形状与

其
LN#L

标谱&液膜法'的基本一致!

&?!

法的波数与其一

致0

?!

法谱图中
b\

的伸缩振动峰比
&?!

法大得多!除了

方法原因外!可能也有水的干扰0此外!

?!

法的图更精细!

图中有峰的裂分&见图
BH

中星标处'"对于酸性较强或腐蚀

性的液体!因其会腐蚀
&?!

晶体!故用
?!

法测试较好"

图
T

!

丙烯酸的
JB

谱图

&

,

'+

?!

0&

Q

'+

&?!

)*

+

"T

!

JB5

4

.78/91297/

A

:*797*6

&

,

'+

?!

0&

Q
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&?!

'K=K*

!

疏水性液体

&

=

'正己烷

图
C

为疏水性液体正己烷的
V!

谱图"由于正己烷疏水!

&?!

法和
?!

法的
V!

图中均未检出水峰"对
?!

法谱图中

各吸收峰归属如下$

'

%

+

'ICI

!

'I*C

和
'HH(56

D=依次为
)

,9

&

%\

*

'!

)

,9

&

%\

'

'和
)

9

&

%\

*

'!

=<CF56

D=为
$

,9

&

%\

*

'和
$

9

&
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'

'的叠加!

=*HC56

D=为
$

9

&

%\

*

'!

F'B56

D=极弱峰为
*

&

%\

'

'

<

"

&?!

法谱图中各峰的波数见图
C

&

Q

'!对比可知!

&?!

法谱图与
LN#L

标谱&液膜法'的峰形和相对强度更接

近!

&?!

法低频处
*

个峰却比
?!

法的相对强度大!但
?!

法各峰的波数与标谱更接近"对于这种疏水性液体!水的干

扰可以忽略!但
&?!

法在低频区的强度较大!这有利于结

构分析"

图
U

!

正己烷的
JB

谱图

&

,
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?!

0&

Q
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&?!
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+

"U

!
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?!
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Q
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&?!
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&

'

'
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图
F

为疏水性液体物质
#+&

的
V!

谱图"对图
F

&

,

'

?!

谱图中各峰归属如下$

'
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*<*B56

D=极小峰为水的
)

&

b

5

\

'!

*=(C56

D=极小峰为
)

&

%\

88

'!

'IC=

!

'I*B

和
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D=

依次为
)

,9

&
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*
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)

,9

&
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'

'和
)

9

&

%\

*

'!

=F'=56

D=强峰为

)

&

% b

88

'!

=C*H56

D=为
)

&

% %

88

'!

=<BB56

D= 为
$

,9

&

%\

*

'和
$

9

&

%\

'

'的叠加!

==CI56

D=强峰为
)

,9

&

%

5

b

5

%

'!

I*I56

D=为
'

&

%\

'

88

'!

H=B56

D=为
*

&

%\

'

'"

&?!

法谱图

中各峰的波数见图
F

&

Q

'!未见水峰!峰的整体强度比
?!

法

小!但不如
?!

法精细!

?!

法图中有
*
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实验表明!增加扫描次数和提高分辨率都有利于得到更

加精细的图谱!其中分辨率的影响比扫描次数的影响更大"
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