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Одной из  проблем спектрометрического анализа многокомпонентных жидкостей является 
отклонение положений и изменение интенсивностей полос поглощения компонентов смеси 
вследствие их взаимодействия друг с другом. Решить ее позволяет применение парофазного 
анализа, однако для  этого спектрометр должен быть укомплектован специальной пристав-
кой. Для ИК-фурье-спектрометров ФТ-801/803 фирмы "СИМЕКС" разработан опытный образец 
парофазного анализатора жидкостей, который успешно прошел испытания и станет основой 
для  серийной модели. Таким образом, ИК-фурье-спектрометры ФТ-801/803 позволят выпол-
нять высокоточный качественный и количественный анализ жидкостей сложного состава.

Качественный и  количественный ИК-спектро-
метрический анализ основан на  измерении положе-
ния и  интенсивности полос поглощения в  инфракра-
сном спектре образца. Однако при анализе жидких 
проб, состоящих из  двух и  более компонентов, в  спек-
трах проявляется так называемый "эффект раствори-
теля". Он приводит к  тому, что полосы поглощения, 
присущие спектрам отдельных веществ и  использу-
емые для  их идентификации, заметно смещаются 
в спектрах смеси этих веществ. Также меняется интен-
сивность полос поглощения, а  в некоторых случаях 
эффект растворителя приводит еще и  к появлению 
дополнительных пиков, указывающих на образование 
новых химических связей между отдельными моле-
кулами. Вклад подобных искажений в  интенсивность 
полосы может достигать нескольких десятков процен-
тов, а положение ее максимума – сдвигаться более чем 
на 10 см–1. Все это усложняет процедуры качественного 
и  количественного химического анализа многоком-
понентных жидкостей, а  также отрицательно влияет 
на точность измерения аналитического сигнала.

Эффект растворителя в  ИК-спектроскопии во мно-
гом зависит от  химического состава жидкостей, что 
объясняется сложными межмолекулярными взаи-
модействиями в  их смесях. Характерным примером 
этого эффекта может служить влияние концентра-
ции и  природы растворителя на  положение и  интен-
сивность полосы поглощения метанола с  волновым 
числом 1031  см–1. На  рис.1 приведены зависимости 
параметров этой линии поглощения метанола от  его 
массовой доли в растворах воды и четыреххлористого 
углерода CCl4. Съемка производилась на  ИК-фурье-
спектрометре ФТ-801 в  жидкостной кювете с  окнами 
из ZnSe.

Из  графиков видно, что для  массовой доли мета-
нола 10% в  CCl4  максимум рассматриваемой полосы 
поглощения соответствует волновому числу 1032  см–1, 
в  то время как при растворении в  воде он смещается 
к  значению 1017  см–1, усложняя автоматическую иден-
тификацию метанола. При этом зависимость интенсив-
ности линии поглощения от  концентрации метанола 
в  растворах имеет существенно нелинейный и  даже 
немонотонный характер, что создает трудности при 
построении градуировки.

Парофазный анализатор жидкостей
Повышение температуры жидкости только частично 
устраняет эффект растворителя. Полностью избавить 
от  мешающего влияния межмолекулярных взаимодей-
ствий способен лишь перевод жидкости в  газообраз-
ное состояние, при котором молекулы вещества нахо-
дятся друг от  друга на  значительном расстоянии и  не 
способны к  ассоциации. Практика показала, что газо-
вые кюветы, широко используемые для  анализа газов, 
плохо подходят для  парофазного анализа небольших 
объемов жидких проб. В  связи с  этим, для  ИК-спектро-
метрического анализа многокомпонентных жидких 
проб требуются специализированные парофазные ана-
лизаторы.

В  2020  году специалисты "НВФ БИОСКАН" изгото-
вили опытный образец парофазного анализатора жид-
костей для ИК-фурье-спектрометров ФТ-801/803 фирмы 

"СИМЕКС". Новая приставка предназначена для  иссле-
дования образцов летучих жидкостей в  паровой фазе 
в режиме пропускания.

Как показали испытания опытного образца, при-
ставка весьма эффективно устраняет искажения 
положения и  интенсивности аналитических полос 
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в ИК-спектрах многокомпонентных жидких проб. Паро-
фазный анализатор работает с  жидкими пробами 
малого объема – от 1 до 10 мкл – и обеспечивает произ-
водительность до 20 проб/ч. 

Конструкция приставки защищена патентом РФ 
на полезную модель RU202134U1 от 03.02.2021.

Устройство и техника работы 
с ПарофазныМ анализатороМ
Опытный образец парофазного анализатора представ-
ляет собой обогреваемую газовую кювету с  окнами 
для ИК-излучения из селенида цинка, с длиной оптиче-
ского пути 150 мм и внутренним объемом 50 мл. Метал-

лический корпус кюветы обеспечивает равномерный 
нагрев внутреннего объема. На  верхней панели раз-
мещен инжектор жидких проб, оснащенный силиконо-
вой термостойкой мембраной, который позволяет при 
помощи хроматографического микрошприца дозиро-
ванно вводить во внутренний объем кюветы жидкую 
пробу объемом от  1 до  10  мкл для  ее испарения и  ана-
лиза. При необходимости кювету можно заполнять 
газообразной пробой объемом 1–10 мл.

Диапазон рабочих температур составляет от  20 
до  220°С, постоянство температуры обеспечивается 
контроллером. После анализа внутренний объем 
кюветы продувают инертным газом через трубки 
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Рис.1. Зависимость положения линии поглощения метанола 1031 см–1 (а) и ее интенсивности (б) от массовой доли метанола 
в водном растворе и растворе CCl4

Рис.2. Опытный образец парофазного анализатора жидкостей: а – общий вид, б – анализатор установлен в кюветный отсек 
ИК-фурье-спектрометра ФТ-801
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с  пневматическими клапанами. Рекомендуемое разре-
шение при регистрации спектров жидкостей в паровой 
фазе составляет 0,5 см–1.

резУльтаты исПытаний  
оПытного образца
Постоянство положения аналитических полос при 
исследовании смесей жидкостей парофазным методом 
демонстрирует рис.3. Как показали испытания, в паро-

вой фазе максимумы полосы поглощения валентных 
колебаний связей С−О метанола и  его десятипроцен-
тного раствора имеют значения 1032,98 и  1032,90  см–1, 
то есть отличаются друг от  друга менее чем на  1  см–1. 
В  то же время спектры жидкостей демонстрируют зна-
чительное смещение этой полосы от чистого метанола 
к  раствору на  примерно 6  см–1: от  1021,10 к  1015,11  см–1. 
Спектры записаны на  ИК-фурье-спектрометре ФТ-801. 
Спектры паров регистрировались с  разрешением 
0,5  см–1 на  парофазном анализаторе, спектры жидко-
стей – с разрешением 4 см–1 на приставке НПВО фирмы 

"СИМЕКС" с элементом из селенида цинка.
В  ходе испытаний были получены хорошие резуль-

таты и  для зависимости интенсивности той же ана-
литической полосы метанола от  концентрации вод-
ного раствора (рис.4). Хорошо выраженный линейный 
характер выгодно отличает эту зависимость от  полу-
ченной для  жидкой фазы (рис.1б), что дает возмож-
ность калибровать концентрации с  более высокой 
точностью.

Помимо этого, метод парофазного анализа пока-
зал высокую селективность благодаря возможности 
записи спектров с  высоким разрешением, что демон-
стрируется на  рис.5. Пики близких по  составу легких 
ароматических углеводородов в  области расположе-
ния полос поглощения деформационных колебаний 
С−Н-связей ароматического кольца на спектрах – узкие 
и очень хорошо разрешены.
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Рис.3. Спектры пропускания метанола в паровой и жидкой фазах: черная кривая – пары чистого метанола; красная кривая – 
пары водного раствора метанола; лиловая кривая – жидкий чистый метанол; синяя кривая – 10% водный раствор метанола

 0 20 40 60 80 100

0,7

0,6

0,5

0,4

0,3

0,2

0,1

0

Массовая доля, %

A

y = 0,0062x
R2 = 0,9999

Рис.4. Калибровочная кривая для водных растворов мета-
нола по полосе 1032,9 см–1

Контроль и испытания материалов



№2/2021 (17) / ЛАБОРАТОРИЯ И ПРОИЗВОДСТВО / 83www.labpro-media.ru

794,241
h:3,52863

767,216
h:3,40552

740,215
h:3,70423

728,153
h:2,73159

П-ксилол М-ксилол

М-ксилол*

О-ксилол Толуол

Этилбензол Толуол*

Бензол

 840 820 800 780 760 740 720 700 680 660 640 620

4

3,5

3

2,5

2

1,5

1

0,5

0

П
ог

ло
щ

ен
и

е

Волновое число

673,638
h:3,82395

Рис.5. Спектры легких ароматических углеводородов в области деформационных колебаний С-Н-связей ароматического 
кольца (660–800 см–1)

Табл.1. Аналитические полосы поглощения легкокипящих органических веществ

Вещество
Максимум полосы 
поглощения, см–1

Бензол 673,6
Пиридин 699,7
Бензилхлорид 700,2
1,2-дихлорэтан 721,4
Бензилцианид 726,2
Толуол 728,2
Бромбензол 735,4
о-ксилол 740,2
Хлорбензол 740,7
Дихлорметан 748,4
м-ксилол 767,2
Хлороформ 775,4
п-ксилол 794,2
Четыреххлористый углерод 798,1
Метанол 1032,9
Этиленгликоль 1051,8
Этанол 1065,7
Диметилсульфоксид 1101,8
Моноэтиловый эфир 
этиленгликоля

1130,5

Диэтиловый эфир 1139,5
Этилацетат 1239,3
Анизол 1251,3
Ацетонитрил 1463,1
Вода 1507,0
Нитробензол 1538,8
N,N-диметилформамид 1713,3
Бензальдегид 1717,2

Вещество
Максимум полосы 
поглощения, см–1

Ацетон 1734,1
Формалин 1744,7
Ацетальдегид 1761,0
Уксусная кислота 1796,2
1,4-Диоксан 2862,0
н-гептан 2931,9
Нефрас С4 155–205 2932,4
н-октан 2932,4
Циклогексан 2933,3
Моноэтаноламин 2936,8
Изоамиловый спирт 2962,8
н-гексан 2963,3
Изооктан 2963,3
Петролейный эфир 40–70 2963,5
н-пентан 2963,8
Изобутанол 2964,2
1-бутанол 2966,2
Нефрас С 50/170 2966,7
Петролейный эфир 70–100 2966,7
Диэтиламин 2968,1
н-пропиловый спирт 2970,5
2-бутанол 2971,9
Этилбензол 2972,9
Триэтиламин 2976,3
Изопропанол 2978,2
трет-бутанол 2981,1
МТБЭ 2983,5
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библиотеки сПектров и таблицы 
аналитических Полос
Для  идентификации ИК-спектров жидкостей в  паро-
вой фазе, полученных с  помощью парофазного ана-
лизатора, а  также для  расшифровки состава мно-
гокомпонентных смесей была сформирована 
библиотека спектров, зарегистрированных с  раз-
решением 0,5  см–1. Библиотека, включающая 51 
спектр, позволяет автоматически идентифициро-
вать индивидуальные соединения и  их высококон-
центрированные смеси. На  нее получено Свидетель-
ство о  государственной регистрации базы данных 
№ 2020622800 от  24.12.2020. Библиотека совместима 
с ZaIR 3.5 – управляющей программой ИК-фурье-спек-
трометра ФТ-801.

В  связи с  тем, что ИК-спектры индивидуальных 
веществ в  газообразном состоянии не искажаются 
и  не зависят от  природы и  концентрации окружа-
ющих их молекул, качественный анализ многоком-
понентных смесей можно проводить с  помощью 
таблицы аналитических полос поглощения (табл.1).

Например, при помощи таблицы аналитических полос 
в  составе растворителя 646 были идентифицированы 

толуол, ацетон и изобутанол. В этом можно убедиться при 
сопоставлении спектров отдельных компонентов раство-
рителя 646 с его спектром в паровой фазе (рис.6). Спектры 
были записаны на ИК-фурье-спектрометре ФТ-801 с паро-
фазным анализатором жидкостей, разрешение – 0,5 см–1.

заключение
В ходе испытаний опытного образца новой приставки 
для ИК-фурье-спектрометра ФТ-801 продемонстриро-
ван ряд преимуществ метода парофазного анализа 
жидкостей, в  том числе почти полное устранение 
эффектов смещения аналитических полос и  измене-
ния их интенсивности, высокое разрешение и  удоб-
ство использования в  производственной и  лабора-
торной практике. Фирма "СИМЕКС" планирует создать 
на  базе опытного образца приставку для  парофаз-
ного анализа жидкостей в  лабораторном и  промыш-
ленном дизайне. Такая приставка имеет хорошие 
перспективы использования для  решения широ-
кого круга аналитических задач в  научной практике, 
химической и  нефтеперерабатывающей промышлен-
ности, входном контроле веществ, а  также экологи-
ческом мониторинге. ■
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Рис.6. Сопоставление полос на спектрах растворителя 646 и его составляющих
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