Jacek Bagniuk

Raport z pomiarow FT-IR

Przeprowadzono pomiary widm in-situ total reflection (TR) FT-IR w dwodch punktach
obrazu XXXXXXXXX — ‘XXXXXXXX’ oraz wykonano osiem pomiaréw widm ATR/FT-IR
na probkach pobranych z tego obiektu. Opis badanych punktow pomiarowych 1 probek wraz z
wynikami analizy zestawiono w tabeli 1., widma przedstawiono na rysunkach 1.-4.

Pomiary TR/FT-IR wykonano przy uzyciu przystawki QuickSnap External Reflection
Module zainstalowanej w spektrometrze FT-IR Bruker Alpha, z detektorem DTGS.
Widma rejestrowano w zakresie 4000-400 cm™, z rozdzielczoécia 4 cm™, usredniajac 128
skanow. Ze wzgledu na rejestracj¢ promieniowania odbitego na sposdb zwierciadlany
1 rozproszony interpretacja widm TR/FT-IR jest utrudniona (rys. 1.). W celu uczytelnienia na
rysunku 2. przedstawiono transformacje Kramersa-Kroniga (KKT) zarejestrowanych widm.
Transformacja KK pozwala uzyska¢ widmo proporcjonalne do absorbancji, jesli widmo
poczatkowe jest zdominowane przez odbicie zwierciadlane.

Pomiary ATR/FT-IR wykonano przy uzyciu tego samego spektrometru z 45-stopniowa
przystawka QuickSnap ATR firmy Bruker z krysztatem diamentowym. Widma ATR/FT-IR
rejestrowano w zakresie 4000-400 cm™, zrozdzielczoscia 4 cm’™, usredniajac 64 skany,
a nastgpnie poddajac je automatycznej korekcji ATR.

Probki 9. 1 10. (tabela 1.) stanowily probki spoiwa pobrane na bawetniane waciki, ktore
zanurzono w octanie etylu w celu ekstrakcji spoiwa (min. 24h w temperaturze pokojowej).
Tak przygotowane ekstrakty pozostawiono na szkietkach zegarkowych do odparowania
rozpuszczalnika (min. 48h w temp. pokojowej), a pozostatos¢ poddano analizie technika

ATR/FT-IR.



Tabela 1. Opis badanych probek oraz wyniki analizy widm.

Lp. Nazwa punktu/probki: Wykonany | Zidentyfikowane substancje (pasma Widmo
pomiar: charakterystyczne): na:
1. ‘ubytek 1’ TR zywica naturalna (1709, 1462, 1375 cm™); rys. 2.
niewielka ilo$¢ biatka (1640, 1538 cm™)
niewykluczona niewielka ilo$¢ oleju lub wosku
(1733 em™);
krzemiany/glinokrzemiany (1074, 1032, 911, 533,
472 cm™);
gips (1166 cm™);
niewielka ilo$¢ kredy (874 cm™)
2. ‘tto odstonigte’ TR zywica naturalna (1709, 1462, 1375 cm™); rys. 2
niewielka ilo$¢ biatka (1640, 1538 cm™)
niewykluczona niewielka ilo$¢ oleju lub wosku
(1733 em™);
krzemiany/glinokrzemiany (1074, 1032, 911, 533,
472 cm™);
gips (1166 cm™);
3. ‘ciemny werniks ptatek’ ATR zywica naturalna (1709, 1462, 1375 cm™); rys. 3
biatko (1640, 1538 cm™)
niewykluczona niewielka ilo$¢ oleju lub wosku
(1733 em™);
krzemiany/glinokrzemiany (1074, 1032, 911, 533,
472 cm™);
gips (1166 cm™);
4. ‘ciemny werniks spodni’ ATR zywica naturalna (1709, 1462, 1375 cm™); rys. 3
niewielka ilo$¢ biatka (1640, 1538 cm™)
niewykluczona niewielka ilo$¢ oleju lub wosku
(1733 em™);
krzemiany/glinokrzemiany (1074, 1032, 911, 533,
472 cm™);
gips (1166 cm™);
5. ‘Brama, rudy plus zielen” | ATR zywica naturalna (1709, 1462, 1375 cm™); rys. 3
biatko (1640, 1538 cm™)
niewykluclzona niewielka ilo$¢ oleju lub wosku
(1733 cm™);
krzemiany/glinokrzemiany (1074, 1032, 911, 533,
472 cm™);
gips (1166 cm™););
6. ‘Brama, suknia damy ATR zywica naturalna (1709, 1462, 1375 cm™); rys. 3
z6lteprzemalowanie’ biatko (1640, 1538 cm™)
niewykluczona niewielka ilo$¢ oleju lub wosku
(1733 em™);
krzemiany/glinokrzemiany (1074, 1032, 911, 533,
472 cm™);
gips (1166 cm™););
7. ‘ciemny werniks warstwa | ATR zywica naturalna (1709, 1462, 1375 cm™); rys. 3
3.14° niewielka ilo$¢ biatka (1640, 1538 cm™)
niewykluczona niewielka ilo$¢ oleju lub wosku
(1733 em™);
krzemiany/glinokrzemiany (1074, 1032, 911, 533,
472 cm™);
gips (1166 cm™););
8. ‘kropla zywicy z barba’ ATR zywica naturalna (1709, 1462, 1375 cm™); rys. 3




niewielka ilo$¢ biatka (1640, 1538 cm™)
niewykluczona niewielka ilo$¢ oleju lub wosku
(1733 em™);

krzemiany/glinokrzemiany (1074, 1032, 911, 533,
472 cm™);

gips (1166 cm™););

9. ‘ekstrakt A1’ ATR zywica naturalna (wiele pasm), ksztatt pasm v(C- | rys. 4.
H) w zakresie 2800-3000 cm™ mozna otrzymac
przez zlozenie widma szelaku oraz zywicy
damarowej lub/i mastyksowej, z duza przewaga
szelaku. Waskie pasmo przy 1646 cm’
najprawdopodobniej pochodzi od produktu
degradacji spoiwa, np. szczawiandw lub wolnych
kwasow karboksylowych.

10. ‘ekstrakt B1’ ATR widmo bardzo podobne do widma probki | rys. 4.
‘ekstrakt A1’; rdoznice zaobserwowalé mozna w
rejonie 3000-2800 cm™: pasmo przy 2956 cm’
jest znacznie bardziej intensywne niz w probce
‘ekstrakt Al’, co sugeruje obecnos¢ szelaku oraz
zywicy damarowej lub/i mastyksowej w
porownywalnych ilosciach. Waskie pasmo przy
1646 cm’ najprawdopodobniej pochodzi od
produktu degradacji spoiwa, np. szczawianéw lub
wolnych kwasow karboksylowych.

Wszystkie zarejestrowane widma TR/FT-IR (rys. 2.) pozwalajag na zidentyfikowanie
zywicy naturalnej, biatka, krzemianow/glinokrzemianéw oraz gipsu. Ponadto widmo punktu
‘ubytek 1° pozwala na identyfikacj¢ kredy. Na podstawie widm TR/FT-IR nie mozna
potwierdzi¢ ani wykluczy¢ obecnosci oleju/wosku w badanych punktach.

Widma ATR/FT-IR z rys. 3. rowniez pozwalaja na zidentyfikowanie zywicy naturalne;j,
biatka, krzemianéw/glinokrzemiano6w oraz gipsu. Dla kazdej z tych probek nie mozliwe jest
wykluczenie ani potwierdzenie obecnosci oleju lub/i wosku.

Widma ATR/FT-IR ekstrahowanych probek spoiw (rys. 4.), nie zawieraja pasm
substancji mineralnych, co pozwala na doktadniejszg analize widma spoiwa. Porownanie
polozenia maksiméw i ksztattu pasm v(C-H) w zakresie 2800-3000 cm™ na tych widmach
pozwala przypuszczaé, ze probki Al oraz Bl zawieraja mieszaning szelaku oraz zywicy
mastyksowej lub/i damarowej. Wskazuje tez na to podwdjne maksimum pasma v(C=0) przy
ok. 1706 cm™. Probka Al zawiera gtéwnie szelak, natomiast zawarto$ci zywic w probee Bl
sa bardziej zblizone, na co wskazuje intensywno$¢ pasma przy 2956 cm’. Dokladna
identyfikacja rodzajow zywic obarczona jest jednak sporg niepewnoscig, poniewaz pasma
V(C-H) w zakresie 2800-3000 cm™ mozna zaobserwowa¢ na widmach praktycznie wszystkich
zwigzkow organicznych, a niemozliwe jest wykluczenie interferencji pochodzacych od

sladowych ilosci innych organicznych substancji w badanych ekstraktach.
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Rysunek 1. Widma log(1/R) punktow 1. i 2. zmierzone technikg TR/FT-IR.



:Absorptionindex:k_bizon_ubytek1
0'16';Absorptjon index:k_bizon_flo_odsloniete

0,15
0141
0,13
012
0411;
0,101
0,09
0,08+
0,071

Absorption index

0,06
0,05°
0041
003
002;
0011
0,00-
-0,01:

3500 3000

N
~
5
™
N 3
N < 3
oS 50
(o]
©
S Y
& 5x W
[ce]
m J
>
) /
2500 2000 1500 1000 500

Wavenumbers (cm-1)

Rysunek 2. Widma TR/FT-IR punktéw 1. i 2. po transformacji KK.




0 26—: ATR_ciemny_werniks_ platek
' .ATR_ciemny_werniks_spodni

2918
1733

0,24

_;ATR_K_Bizon_Brama_suknia_damy_zolt przemalowanie
[ATR_K Bizon_ciemny_werniks_warstwagi4 B

©
0'22':ATR_kropIa_zywicy_z_barba & 2
| <
0,20- g Q@
| B A
| 5 =
0,181 | o p
- | 2 @
0,167 . " )
2 : ¥ :
S5 0,14-
> I
- ™Y
2 o121 "
<
0,101 | N
. /]
O,OSM"MN‘"W’ il W\J\//\J /\W
| N/
0,06+ " Y
0,04+ \W N
0,02- \
0,00-
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wavenumbers (cm-1)

Rysunek 3. Widmo ATR/FT-IR probek 3.-8.
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Rysunek 4. Widma ATR/FT-IR prébek 9., 10. zestawione z bibliotekowymi widmami szelaku, zywicy mastyksowej i damarowe;j.



