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Doe l: 

Het beschrijven van de mogelijkheden en de ha ntering van on-line GC-IR . 

Samenvatting: 

Naas t de handleiding van he t werken met de Bruker IFS 85 FTIR spectro

fotomet er is aanvullende informatie gewenst over het gebruik en onder

houd van de GC-inte r face me t bijbehorende detekto r . Dit ve r s l ag is ge

baseerd op onze e rvaring met het werken met GC-IR . 

Aan de hand van het testmengsel wor dt systematisch aangegeven hoe IR

s pectr a to t stand komen . 

Conclusie: 

Onderzoek met de GC-IR on-line techniek blijkt goed mogeli.jk. De hm

liteit van het infraroodspectrum i s uiteraard afhankelijk van de hoe

veelheid van de t e onderzoeken component, die door de kolom gaat. Voor 

een goed IR-spectrum is vooralsnog l100 ng van de te onderzoeken com

ponent nodig. 
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1 . Inleiding 

Infraroodspectra vormen voor te onderzoeken verbindingen een karakte

risering met grote informatie inhoud. 

Infraroodspectroscopie is daa rom een aan trekkelijke techniek voor 

identificatie . Wel is het hierbij gewenst de stof zo zuiver mogelijk 

beschikbaar te hebben, gescheiden van andere componenten . Een zeer 

goede scheidingstechniek is gaschromatografie. 

Door de grote gevoeligheidswinst van de moderne Fouriertransformatie 

infraroodspectrofotometers en de moderne snelle computers is het met 

deze apparatuur mogel i jk per tijdseenheid een groot aantal spectra op 

te nemen zodat een on-line koppeling GC-FTIR mogelijk is . 

Het RIKILT beschikt over een Bruker IFS-85 FTIR, gekoppeld via een Ge

interface met een Carbo Erba gaschromatograaf (type Fractovap 4160 met 

temperatuurprogrammering) . 

In dit rapport wordt van de voorhanden zi jnde apparatuur de hoedanig

heden , onderhoud , gebruik en gegevensverwerking besproken . Dit ge

schiedt mede aan de hand van een testmengsel . 

2 . Samenstelling apparatuur 

(zie ook verslag 85.83). 

Om infraroodspectra op te kunnen nemen van componenten, die van een 

gaschromatografische kolom komen, hebben we naast de standaard H'S-85 

apparatuur nog nodig een gaschromatograaf en een CC-interface . In de 

interface bevinden zich de "light-pipe" en de HCT-detector . 

2.1 ~a~c.!:!_rom~t~gE_aaf 

Voor het onderzoek met GC wordt split-injectie toegepast. Hiermee komt 

slechts een gedeelte van de geinjeeteerde hoeveelheid mengsel op de 

kolom afhankelijk van de ingestelde splitverhouding . Voor GC-IR onder

zoek van componenten in oplossing, is deze ongeveer 1:1 dat wil zeggen 

dat van de geinjekteerde hoeveelheid mengse l de helft op de kolom komt. 

Slechts voor het onderzoek van oplosmiddelen is een grotere splitver

houding ge~o~enst (b.v. 1:20, ~o~aarbij dan 1 deel over de kolom gaat) . 

Omdat de meetcel (light-pipe) een grotere inwendige diameter heeft dan 

de capillaire kolom moet extra gas (make-up) worden ingeleid. Dit ge

beurt vanaf de on-column injector van de gaschromatograaf, via een 

capillair en komt vlak bij he t KBr venster de "light-pipe" in (zie 

afbeelding). 
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2.2 .:_L.!_gÈ_t.::p.!_p~" 

De meetcel of "light-pipe" is 20 cm lang en heeft een inwendige dia

meter van 2 mm en is via een transfertube gekoppeld met de GC-kolom . 

Zowel de "light- pipe" als de transfertube kunnen via temperatuurrege

laars op een gewenste temperatuur gebracht worden. 

De binnenzijde van de glazen "light- pipe" is met goud gecoat. 

2.3 ~C!-~e!e~t~r{FiD.::d~t~c!o~ 

De Mercury-Cadmium-Tellurium (MCT) detector wordt tijdens gebruik met 

vloeibare stikstof gekoeld . Met behulp van een trechtertje worden heel 

voorz ichtig kleine hoeveelheden vloeibare stikstof in de detector ge

schonken. Nadat een soort kookvertraging is opgetreden kan de detector 

helemaal worden gevuld met vloeibare stikstof. Het infraroodsignaal 

,.,ordt gevolgd via het beeldscherm FPK-mode , waarbij het interferogram 

is te zien met de bijbehorende energiewaarde. 

De Flame-Ionization-Detector (FID) in de gaschromatograaf wordt thans 

geschakeld achter de "light- pipe", waardoor het signaal niet optimaal 

is (de toevoeging van make- up gas heeft een negatieve uitwerking op het 

FID- signaal ). In de toekomst kan een splitter ingebouwd worden waar

door al voor de "light- pipe" ee n klein gedeelte van de te onderzoeken 

gasstroom rechtstreeks naar de FID-detector wordt geleid. 

3. Schema gaschromatograaf met "light- pipe" HCT- en FID-detector 

In figuur 1 is schematisch de opstelling weergegeven voor GC- IR koppe

l ing. 

In figuur 2b is de aansluiting weergegeven van de capillaire kolom met 

de "light-pipe". 

4. Onderhoud en gebruik van de "light-pipe" en MCT-detector 

4.1 .:_L.!_g~t.::p.!_p~" 

De "standby" temperatuur van de "light- pipe" en de transfertube is 

80°C die van de GC-kolom 70°C. Om condensatie te voorkomen moet de 

temperatuur van de "light- pipe" altijd hoger zijn dan die van de 

kolom. 

Tijdens de analyse moet de temperatuur van de "light- pipe" 10°C hoger 

ingesteld worden dan die van de GC-kolom. Dit gebeurt met stappen van 

40°C · 
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figuur 1: schematische weergave van de GC-IR koppeling. 
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Pas als de nieuw ingestelde temperatuur is bereikt (te zien aan de 

controle-schakelaar op het front-paneel van de interface) wordt hoger 

ingesteld. 

De maximaal instelbare temperatuur bedraag 300°C of de maximum tempe

ratuur voor de gebruikte kolom als die hoger is. Een probleem bij hoge 

temperatuur vormt de kolom- bleeding, waardoor het capillair dat zich 

in de transfertube bevindt kan vastkleven aan de wand. De GC-kolom is 

via een apart stukje capillair verbonden met de "light-pipe", zodat 

vervanging van de kolom niet zo ingewikkeld is . Men zij echter bij

zonder voorzichtig met het capillair , dat uit de transfertube steekt. 

Breuk kan veel ellende veroorzaken, omdat het oude capillair uit de 

transfertube verwijderd moet worden, waarna een niem.;e ingebracht moet 

worden. Op dit moment is hier nog geen ervaring mee opgedaan, maar via 

aanwijzingen tijdens de installatie van de CC-interface is gebleken 

dat dit vervangen van een capillair gedaan kan worden door eerst de 

oude op te meten, een merkstreepje aan te brengen op de nieuwe en deze 

in FPK-mode zover de transfertube in te schuiven tot deze in de 

energiebundel terecht komt. Kom vooral niet aan de justee rspiegels, 

omdat justeren een zeer tijdrovende bezigheid is. De energiebundel 

moet recht door de "light- pipe", dus niet via reflectie via de wand. 

4 . 2 HeT-detector 

Van tijd tot tijd moet de detector geëvaporeerd worden, omdat water

damp binnen gedrongen kan zijn. Evaporeren nodig wanneer in het 

"single-beam" spectrum in het gebied tussen 4000 en 3000 cm-1 een dui

delijke "verzakking" aanwezig is. Er \-lOrd t geadviseerd eens in de 2 à 

3 maanden te evaporeren (zie hiervoor de handleiding van Bruker, bij

lage 1 het speciaal daarvoor ontworpen hulpstuk). Voor het evaporeren 

is een vacuumpomp nodig die een bereik heeft tot lo-S Torr. 

5. GC-IR software 

In het manual van de IFS-85 staat duidelijk \.;ee rgegeven welke software

procedures gevolgd moeten worden (versie 10/85 hoofdstuk 6). 

Allereers t is daar de parameterlijst, waarin de benodigde parameters 

al zijn ingesteld. Deze wordt opgeroepen met RUP UDP=GCIR • 
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Door SBS te geven worden de parameters ui t de parameterset geakti

veerd. Zo is de parameterinstelling voor SCH, FT hetgeen be tekent dat 

na het SBS commando de s piegel in "front" positie komt . De energiebun

de l van de globar wordt dan naar de CC-interface geleid . 

De scannersnelheid is hoger (VEL=15 in plaats van 7). Ook worden een 

aantal scans tijdens de run bij elkaar gevoegd (NSS=4), hetgeen be

tekent dat van iedere 4 scans 1 nieuwe scan wordt gemaakt . 

Net de parameter GST een drempehraarde ingesteld lvaarboven automatisch 

de scans worden opgeslagen . 

5 . 2 .:_Hin~o~~e_!t_!n~" 

Tijdens de GC-run wordt he t to tale infraroodsignaal van de MCT-detector 

tegen de tijd geregistreerd (Gram-Schmidt). Na een r un kan dit gere

construeerde chromatagram op he t beeldscherm zichtbaar gemaakt worden . 

In het algemeen is er een grote overeenkomst me t he t chromatogram, af 

komstig van de FID- detector . 
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Naast de "algemene" Gram- Schmidt kunnen we ook "windows" (vensters) 

instellen van de gebieden waarin we een infrarood-band in het infra

roodspectrum verwachten (b . v. C-H rek gebied, of C=O). Deze windows 

worden ingesteld met het commando GCT. 

5 . 3 GC-run 

Voordat we de GC-run maken, moet eerst SBS gegeven worden. De file

naam in FLS is belangrijk m1 moet een combinatie hebben van 4 karakters 

b.v. AABB. Tijdens de run, verwezenlijkt met MGC , ,.mrden de eventuele 

interferogrammen opgeslagen onder de naam AABBIGRH. Het geheugen dat 

voor een GC-run nodig is , is vaak enorm (tot 20 ~myte), vandaar dat 

gezorgd moet worden voor voldoende ruimte op de schijf (D1). 

Het Gram-Schmidt chromatogram heef t de naam AABBTR00 en van de even

tueel ingestelde "windows" AABBTR01 t/m AABBTR04. Door de compute r 

worden op het scherm aanwijzingen gegeven hoe scans opgeslagen kunnen 

worde n. Naast het i nfraroodspectrum dat in real-time (met toets g) 

kunnen we ook een overzicht krijgen van de Gram-Schmidt van de inge

stelde "windows ". De GC-run '"ordt afgebroken me t Ctrl Ql . 

Het is niet mogelijk tijdens deze GC-run andere werkzaamheden met de 

computer uit te voeren. 

5 . 4 Qv.!:.r~i~h~ ~aE_~e_b_!_o~k~n_m~t_o.E_g~s.!_a~en ~c~n~ 

Het GCL krijgen we een overzicht van de retentietijden waarbij of 

waartussen interferogrammen zijn opgesl agen. Deze gegevens moeten be

kend zijn om met het hierna volgende commando "single-beam" spectra te 

kunnen maken. 

5 . 5 !!_e~ ~a~eE_ ~an _:s_!n~l~-~e~m_: ~p~c!_r~ 

~le t GCL en de daarbij behorende parameter AFA=AABBTR00, FLS=AABB00, 

XSP=O en XEP=einde GC-run, komt he t Gram- Schmidt chromatogram op het 

bee ldscher m. 

He t cursor en CTRL P geven we de begin- en eindwaarden aan van de 

ret entiewaarden aan waartussen de interferogram- blokken (die elk be

staan uit 4 scans) bij elkaar gevoegd mo e t en worden. Let vooral op de 

waarden, verkregen met GCL ; wanneer cursono~aarden gegeven worden 

waarbij geen scans zi jn opges lagen komt de computer i n moeilijkheden . 
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Let op het feit dat voor het samenvoegen van interferogrammen twee 

cursorwaarden nodig zijn, vooral bij het onderzoek van veel componen

ten in de GC-run is dit lastig en vereist enige concentratie. 

Een piek in het chromatogram wordt hierbij aan beide zijden met de 

cursor gemerkt met CTRLP. Een blanco, die bij deze component hoort 

wordt gekozen vlak voor of vlak na de piek . 

In de parameter FLS (in dit voorbeeld AABB00) worden de files benoemd 

die worden gemaakt. Van iedere set interferogrammen tussen twee inge

stelde curson1aarden wordt automatisch, wanneer via het CTRL Ql het 

programma is verlaten, het "single- beam" spectrum gemaakt. Het eerste 

"single-beam" spectrum heeft de naam AABB01. 

5.6 ~e! ~a~e~ ~a~ ~d~u~l~-~e~~!r~n~mls~i~ ~pec~r~ 

Uit het 'single-beam" spectrum van een piek en het "single-beam" 

spectrum van de hierbij gekozen blanco- referentie moet nu een "double

beam" spectrum gemaakt worden. Dit geschiedt als volgt: 

b.v. referentie = AABB01 

component AABB02 

PLT PLF=TR POP=AABB22 FLS=AABB02 FLR=AABB01 XSP=4000 XEP=600 . 

Het heet de naar die aangegeven is onder POP in dit geval AABB22 

"double-beam" spectrum van de component. Zo kan verder gewerkt worden 

tot alle gewenste "double-beam" spectra gevormd zijn. 

5. 7 ~e_! ~a~en ~a~ ~b~o_!_p!i~s.E_e~tra 

Een "double-beam" absorptiespectrum wordt uit een "double-beam" trans

missiespectrum verkregen met ART AFN=LG AFA=AABB22 POP=AABB42 . Hier

bij is AABB22 het transmissiespectrum en AABB42 het gevormde absorptie

spectrum. 

Transmissiespectra zijn voor de IR-spectroscopist meer vertrouwd, doch 

voor library-search (5 . 8) zijn absorptiespectra nodig. 

5.8 .!!i~r~rz-~e~rch 

De verkregen absorptiespectra worden eerst voorzien van een piektabel 

met het commando PPO. Hierbij moet een PPS-parameterwaarde gekozen t•TOr

den (peak-pick sensitivity). 
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Van PPS is afhankel i.jk ~.,elke pieken er gelabeld worden. Een te grote 

waarde (b . v. 100) zal ook de ruis labelen. Een te lage waarde zal de 

zwakke banden niet labelen. lo/anneer weinig of geen ruis in het spec

t rum aam1ezig is wordt PPS=95 gebruikt . 

Voor bovengenoemd absorptiespectrum AABB42 wordt de piektabel als 

volgt gemaakt: 

PPO PPT=AO PPS=96 APA=AABB42 . Wanneer de piektabel gemaakt is kunnen 

we in de dampspectrumbibliotheek zoeken naar de spectrum dat met het 

monsterspectrum overeenkomst volgens SRM AFA=AABB42 BIR=5 LIF=S LID=UE 

~o1aarin SRM het commando is, en UE de bibliotheek met de dampspectra. 

De computer komt met een library-search report, \<Taarin een hit quality 

is opgenomen. De ~.,aarde (hit quality) zegt iets over de kwaliteit 

waarmee ltet spectrum overeenkomt met het spectrum uit de bibliotheek. 

6 . Voorbeeld van het verloop van de procedures 

6 . 1 ~ame~s~e~l!n~ 

Er is gebruik gemaakt van het Chrompack testmengsel VI 6606. Dit meng-

sel bevat de volgende verbindingen: 

octanol 

undecaan 

2,6 dimethylfenol 

octaanzure methylester 

2,6 dimethylaniline 

naftaleen 

n-dodecaan 

n-tridecaan 

decaanzure methylester. 

6.2 _Qo~d.:!:_t_!_e~~a~c!!_rom~t~graaf 

Kolom : Durabond type DB-1; lengte 30 rn; inw. 0 0,315 mm; filmdikte 1 pm. 

Temperatuurprogrammering: 80°C - -> 2,5°C/min - -> 140°C gedurende 20 min . 

Flow: 2 ml/min 0,75 kg/cm2. 

Split: 8 ml/min. 

Septurn spoelen : 1 ml/min. 

Geinjeeteerde hoeveelheid: 0,2 pl testmengsel 1% (2 pg van elke compo

nent pe r 0,2 pl). 
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6.3 .9_o_!!d_!_t_!_e~~l_!_gÈ_t.:_p_!_p~"_Lt_E_a_!!sfe_E_t~b~ 

Make-up: 2 ml/min. 

Temper a tuur "light-pipe": 150°C. 

Temperatuur transfertube: 150°C. 

7. Resultaat chromatagram me t MCT- en FIO- detector 

7.1 SignaalMCT- detec tor (Gram- Schmidt) (figuur 7.1). 

7.2 Signaal FIO- detector (att 32, recorder 5 mV, papiersnelheid 

30 cm/h) (figuur 7.2). 

8. Gekozen cursorwaarden c.q. retentietijden 

8 .1 Opges lagen interferogramblokken. 

R1 GCL FLS=AABBIGRAH 

GC- BLOCK ORGANISATION TABLE 

SAVEO BLOCKS (MIN) SCAN NUZ.1BERS 

GC-BLOCK START END FIRST LAST NUMBER OF SCANS 

1 0.28 10 . 189999 1 997 997 

2 10.949997 20 .01999 7 998 1909 912 

3 23 .419998 23 . 639999 1919 1932 23 

4 24 . 879997 27 . 209999 1933 2167 235 

8. 2 Cursorwaarden die cort·esponderen met de gecreëerde "single-beam"

spectra . 

R1 

CURSOR : 

CURSOR: 

CURSOR: 

CURSOR: 

CURSOR : 

CURSOR : 

85127 . 8 

GCS AFA=AABBTROO FLS=AABBOO XSP=O XEP=26 Absorpties pectrum 

X=11.6973 

X=12 .0955 

X=12.0955 

X=12.6829 

X=13 .1607 

X=13 . 5589 

(single - beam) (double-beam) 

Y=0.5376 
":::'-AABB0l =blanco 

Y=0.8569 -r 

Y=0.8569~ 

Y=O. 8338 / AABB02 AABB42 

Y=O . 7395 ~ 
Y=0. 7071 / AABB03=blanco 

- 9 -



CURSOR: X=13 . 5589 

CURSOR: X=13.9571 

CURSOR: X=14.0866 

CURSOR: X=14.3255 

CURSOR: X=14.3255 

CURSOR: X=14.6142 

CURSOR: X=14.7237 

CURSOR: X=14.9925 

CURSOR: X=15 .9482 

CURSOR: X=16.2966 

CURSOR: X=16.2966 

CURSOR: X=16 .7446 

CURSOR: X=17.3817 

CURSOR: X=17.7799 

CURSOR: X=17 . 7799 

CURSOR: X=18 .1781 

CURSOR : X=18.9845 

CURSOR: X=19.3230 

CURSOR: X=19.3230 

CURSOR: X=19 . 8008 

CURSOR: X=24.114 

CURSOR: X=24.5594 

CURSOR: X=24 . 5594 

CURSOR: X=24 . 9377 

CURSOR: X=24 . 9377 

CURSOR: X=25 . 4155 

- 9 -

Y=O. 7071 '--..... 
Y=1. 6653 / AABBçb4 

Y=0.9802 

9
> AABB05 =blanco 

Y=l.185 

Y= l.1859~ 

Y=11 . 8315/ AABBçb6 

Y=4. 6385 '-.... 

2 2 9
/ AABBçb7 

Y= . 75 

Y=1. 3578 ""' 

7 
/ AABB08=blanco 

Y=O. 955 

Y=O. 7955 '-.... 
Y=l. 0825 / AABBçb9 

Y=l. 0116 
Y= 1 . 7070> AABB10=blanco 

Y=l. 7070 '-...... 
Y=0.97 22 / AABB11 

Y=0 . 8338 
) AABB12=blanco 

Y=1. 2686 

Y=1. 2686 '-.... 
AABB13 

Y=1.0000 / 

Y=0.8431 '-.... 
niet aanwezig 

Y=2 . 1722 / 

Y=2. 1722 '-.... 
Y=2.7485 / AABB14 

Y=2. 7485 "-.. 
Y=1.8519~ AABB15 

Rl GCS AFA=AABBTROO FLS=AABB15 XSP=27 XEP=28 

CURSOR: X=25.4852 

CURSOR: X=26.0825 

READY \HTH LAST FILE: 

AAHB16.DATA 

Y=l. 3110 '-.... 
Y=l. 3434 / AAJ3B16=blanco 

AABB44 

AABB46 

AABB47 

AABB49 

AABB411 

AABB413 

AABB415 

N. B. AABB16 (blanko) is gemaakt omdat gebleken was dat een eerder aan

gegeven blanko tussen 24.114 en 24.5594 niet gemaakt was. I-lier

tussen waren geen interferogrammen opgeslagen (zie 8 . 1). 
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7 .1 Gram-Schmidt 
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9. Infraroodspectra/Library search 

In de dampspectra bibliotheek (UE) is nagegaan welke spectra het best 

overeenkomen met de via GC-IR verkregen absorptiespectra uit het meng

sel VI van Chrompack. 

File- Retentie-

naam tijd - Gevonden Volgens Chrompack 

AABB42 12 , 4 hogere alcohol actanol 

AABB44 13 , 78 2,6 dimethylfenol 2,6 dimethylfenol 

AABB46 14 , 54 hogere alkaan undecaan c10 

(ClO, c13• c12> 
AAI3B47 14,85 methylester van vetzuur methylester octaanzuur es 
AABB49 16,59 2,6 dimethylaniline 2 , 6 dimethylaniline 

AABB411 17,96 naftaleen naftaleen 

AABB413 19,55 hoger alkaan n-dodecaan cl2 

(ClO, cl2, cu, c14) 

AABI3415 25,17 methylester van vetzuur methylester decaanzuur C10 

Van de component met retentietijd 24,78- is geen spectrum gemaakt. 

NB. In het search-report staan de diverse hit qualities vermeld. Bij 

de alkanen en methylesters van vetzuren blijkt onderling te weinig 

verschil aanwezig in de eerste 3 tot 7 hits. Slechts wanneer een 

duidelijk verschil aanwezig is tussen de eerste en tweede hit zou 

verondersteld kunnen worden dat het monsterspectrum overeenkomt 

met dat betreffende spectrum uit de bibliotheek. Ook dannog moet 

bekeken worden of het resultaat inderdaad klopt. 

10 . Opmerking , ingestelde temperatuur van de "light-pipe" 

Bij het onderzoek van het testmengsel is voor de scheiding een tempera

tuurgradiënt toegepast. Hierdoor moest de temperatuur van de "light

pipe" 10°C hoger zijn dan de maximum ingestelde temperatuur van de 

kolom . 

Uit ervaring is gebleken dat de temperatuur van de "light-pipe" ook te 

hoog kan zijn voor de te onderzoeken componenten. Bij te hoge tempera

tuur zal ontleding of deformatie van het molecuul kunnen plaatsvinden. 

85127.10 - 11 -
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Dit \~as bij een later uitgevoerde proef, waarbij een molecuul met een 

OH-groep onderzocht moest worden duidelijk te merken. Bij te hoge tem

pe ratuur bleek de OH-band niet meer z ichtbaar in het spectrum. 

11. Hoeveelheid van de component in de "light-pipe " 

De hoeveelheid van de component die tijdens de GC - run in de ''light

pipe" aam~ezig was , is op de volgende wijze berekend. 

Concentratie component in het mengsel: 1% 

1% = 1 g/100 ml ofwel 1 mg/100 ~1 

0,2 ~1 bevat 2,0 ~g 

split = 2:9 
2 

Dus in de "light-pipe" Tï x 2 ~g 

12. Conclusie 

364 ng van de component 

He t verkrijgen van infraroodspectra met behulp van on-line GC-IR 

blijkt goed mogelijk . 

Hoe\~el de hoe veelheid van .± 400 ng pe r component wat aan de hoge kant 

lijkt is een lagere detektiegre ns mogelijk . Het infraroodspectrum zal 

e r echter wel door heinvloed worden . Er zal meer ruis in het spectrum 

ve rschijnen wanneer minder van de te onderzoeken component aanwezig is . 

13. Literatuur 

13.1 Bruker "IFS Benutzer-Handbuch" versie 10/85 . 

13 . 2 Rapport 85.83: Handleiding voor de IFS-85 van Bruker . 

14 . Lijst met betekenissen van de gebruikte a fkortingen 

AFA file naam, die voor wiskundige funkties worden gebruikt 

AFN wiskundige bewerking 

ART door dit commando wordt de \dskundige b e\~erking uitge voerd 

FID Flame looization Detector 

FLR filenaam van de referentie 

FLS filenaam van het monster 

FT frontpositie (spiegel) 

85127.11 - 12 -



FT . 

IR 

GC-IR 

GLC 

Fourier-Transformatie 

infrarood 

- 12 -

combinatie gaschromatografie met infraroodspectrometrie 

list block organisation table 

GCS 

GST 

= Ge-commando voor interactieve bewerking op het beeldscherm 

Gram-Schmidt-Trigger; waarde voor het automatisch opslaan van 

LG 

LID 

LIF 

HCT 

NGC 

PLT 

GC-pieken 

logaritme: - log (SCA*AFA) SCA = factor 

code voor de bibliotheek 

funktie voor de bibliotheek 

= mercury-cadmium-tellurium (detector) 

GC-meting 

= plotten 

POP hieronder is de naam van het nieuwe spectrum aangegeven of 

plotten op het scherm of plotten met de plotter. 

PPO commando om een piektabel te maken 

PPS = peak-pick-sensitivity , instelwaarde waarmee de piektabel wordt 

gemaakt 

RUP commando om een parameterset op te roepen 

sns commando om een scan door SCH uit te voeren en de sterkte van 

het IR-signaal en de plaats relatief tot witlicht vast te 

stellen 

S~l commando om een bibliotheek te doorzoeken 

UDP naam van de parameterset 

VEL snelheid van de beweegbare spiegel 

XEP = eindpunt op de x-as 

XSP beginpunt op de x-as 

85127.12 Hes/Kor/YL 
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Rl PPO RFA=RRBB42U 
PERK TABLE FILE RABB42 
9 PERKS. 
SENS IT I V ITI: 95 

NO. WAVE-NO. 
1 644 . 189 
2 72 1. 338 
3 1053 . 076 
4 1218. 945 
5 1388. 672 
6 1465 . 820 
7 2869 . 922 
8 2935 . 498 
9 3676. 123 

Rl SRM RFA=RRBB42rt 
B I R S I S I S T E M 

SEARCH IS PERFORMED ON FILE 
USER mtN L I BRRRI. I DENT I FIER 
NO . HIT QURLITY ENTRI NO 

1 ) 652 1881 
2) 572 215 
3 ) 542 847 
4) 538 466 
SJ 536 1375 
6) 520 412 
7) 518 486 
8) 508 377 
9) 492 4 
10) 488 459 
TIPE ' SPRCE ' FOR DISPLAY OR 

RABB42 

91 OCTF-INOL 

4000 

REL . INTENSITY 1'/I DTH 
0.78 8 
1. 68 31 

19.83 54 
3.63 66 
7. 78 39 
8.67 35 

43.46 39 
100.0 46 

4.69 46 

S E R R C H R E p 0 
RABB 42 

UE 
COMPOUND NAME 

UND EC ANOL 
PENTANOL.2-METHIL-. 
ISOOCTYLALCOHOL 
PENTANEDI OL 
TRIDEC ANOL 
HEXRNOL 
OC TADECENE- 1. 12-DIOL 
PENTANOL 
OCTANOL 
DECANOL 

'RETURN ' FOR EXIT Rl 

WRVENUMBERS CM- 1 

113 

CM-1 

R T 

ONTt.t 
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R1 
if> 

PPD RFR=RRBB44tt 
---- PERK TRBLE FILE RRBB44 

20 PERf<S. 
SENS IT I V ITY; 95 

NO~ WRVE-NO. REL . INTENSITY WIDTH CM-1 
1 1 759 . 912 48 . 0 12 
2 1199.658 100 . 0 27 
3 1269.092 22.95 31 
4 1319.238 17.36 31 
5 1442.576 26.29 31 
6 1481 .250 44.80 35 
7 2869 . 922 17. 37 31 
8 2931 . 5.41 28 . 45 46 
9 3039.648 21.22 85 

10 3652.979 40.40 31 
Rl SRM RFR::::RRBB44# 

B I R S Y S Y S T E M S E R R C H R E p 0 R T 
SERRCH IS PERFORMEO ON FILE RRBB44 
USER OWN LJBRRRY, IOENTIF IER UE 
NO . HIT QURLITY ENTRI NO COMPOUND NAME 

1 J 616 1077 PHENOL , 2, 6-0I METHIL- , 
2) 420 988 XYLENE,2-FLUORO- , 
3) 326 82 CRESOL , 5-RLLIL- , 
4) 216 1983 PHENOL,P-/PENTYLOXI/- , 
5) 202 1750 SULFIDE,PHENETHILPHENYL, 
fj.) 176 1626 TOLUIOINE , N,N-OIETHIL- , 
7) 168 114 CRESOL,6- TERT-BUTYL-, 
8) 160 1829 RCETICRCIO,M-HYOROXYPHENYLESTER 
9) 156 61 TOLUENETHIOL 
10) 146 818 BENZENE , BROMO-, 
TIPE ' SPRCE' FOR DISPLAY OR ' RETURN' FOR EX IT R1 OFFtt 

RRBB44 

IJ ~rl[NOL , 2.6-DIMETHTL -. 
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38 
Rl PPD RFR ==RRBB46tt 

PERf~ TRBLE FILE RRBB46 
6 PERKS. 
SENSITIVITY: 95 

NO. WRVE-NO. REL. INTENS I Tl WIOTH CM-1 
1 717.480 1. 58 39 
2 1384.814 2.74 54 
3 1465.820 8.9 27 
4 2866.064 40.3 31 
5 2931.641 100.0 31 
6 2966.357 49 . 1 (iJ 27 

Rl SRM RFR :::RRBB46tt 
8 I R S I 5 I 5 T E M 5 E R R C H R E p 0 R T 

SERRCH IS PERFORMED ON FILE RRBB46 
USER OWN LJBRRRI , JOENTIFIER UE 
NO. HIT QURLITI ENTRY NO COMPOUND NRME 

1 ) 978 415 DECRNE 
2) 970 84 TRIOECANE 
3) 962 432 OODECANE 
4) 952 889 TETRRDECRNE 
5) 942 895 OCTRNE 
6) 928 887 NONRNE 
7) 918 434 HENO ECRNE 
8l 860 467 PENTRDECRNE 
9) 798 1148 OCTRDECRt-.JE 
10) 754 470 HEXRDECRNE 
TYPE 'SPRCE' FOR DISPLAY OR ' RETURN' FOR EXIT ~1 OFFtt 

RRBB46 

? l OODECRNI-: 

~-J 
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Rl PPD RFA=RRBB47« 
PERK TABLE FILE RRBB47 
12 PEAKS. 
SENS I TI V ITY: 95 

NO. WAVE-NO. 
1 1033.789 
2 1114.795 
3 1168. 799 
4 1203. 516 
5 1361.570 
6 1442.576 
7 1758.984 
8 2869.922 
9 2935 .498 

10 2966.357 
R1 SRM RFR=RABB47# 

B I R S Y - S Y S T E M 
SEARCH IS PERFORMED ON FILE 
USER 0\'/N L I BRRRY. I DENT I FIER 
NO. HIT QURLITY ENTRY NO 

1) 862 1556 
2) 856 1794 
3) 834 1787 
4) 574 1629 
5) 546 1555 
6) 546 1619 
7) 540 276 
8) 534 1624 
9) 512 1220 
10) 475 658 
TYPE ' SPRCE ' FOR DISPLAY OR 

RABB4? 

I J OLTANOICRC 1D . METHYLESTER 

; 

40~Hl 

REL. INTENSITY 
8.78 

17.50 
61.38 
45.30 
18.81 
23.66 
95.98 
41.5 

lof! DTH CM-1 
66 

100.0 
79.48 

39 
27 

154 
46 
42 
27 
39 
39 
73 

S E R R C H 
RRBB47 

R E P 0 R T 

UE 
COMPOUND NAME 

OCTANOICACIO,METHYLESTER 
HEPTRNOI CRC I D,METHYLESTER 
NONRNOICACID.METHYLESTER 
LAURICRCID,METHYLESTER 
HEXRNOICRCID.METHYLESTER 
TRIDECRNOICRC IO,E THYLESTER 
DECRNOICRCIO, ETHYLESTER 
HENDECANOICRCID,ETHYLESTER 
MYRISTICRCID. PENTYL ESTER 
SUCCINICRCID,DIMETHYLESTER 

'RETURN' FOR EXIT Rl OFF« 

WRV ENUMB ERS CM- I 
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Rl 
PPO RFR =RRBB49» 
PERK TRBLE FILE ARBB49 
23 PERKS . 
SENS I TI V ITY: 95 

NO. WAVE-NO . 
1 663 .4?? 
2 ?56.055 
3 1272.949 
4 1450.391 
5 1481.250 
6 162?.832 
? 28?3.??9 
8 2923.926 
9 2981 . ?8? 

10 3031.934 
Rl SRM RFR=RRBB49« 

B I R S Y S Y S T E M 
SERRCH IS PERFORMED ON FILE 
USER OWN LIBRARY, IDENTIFIER 
NO. HIT QUALITY ENTRY NO 

1 ) 426 1888 
2) 344 141 
3) 320 2?2 
4) 210 856 
5) 196 991 
5) 186 1706 
?) 182 815 
8l 180 559 
9) 156 1085 
10) 146 95 
TYPE 'SPACE' FOR DISPLAY OR 

~ABB49 

lJ RNILINf . 2 . ó-D IMETHYL-, 

REL. INTENS ITY 
2?.45 

WIOTH CM-1 
42 

100.0 
45.20 
44.5 
94.5? 
?5.97 
45.?1 
58 . 58 
38 . ? 
40. 1 

15 
23 
46 
35 
39 
39 
58 
31 

100 

S E A R C H 
RABB49 

R E P 0 R T 

LJE 
COMPOUND NAME 

ANILINE,2,6-DIMETHYL-, 
TOLUIDINE,6-CHLORO-, 
TOLUIDINE,6-E THYL-, 
DICYCLOPENTADIENE 
CYCLOHEXADIENE, 1-METHYL-, 
BENï:ENE , 1000-, 
ANILINE,M-CHLORO-, 
ANILINE,O-CHL ORO - , 
NAPHTHYLAMINE 
TOLUIDINE,3-CHLORO-, 

'RETURN' FOR EXIT Rl OFFtt 
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R1 
PPD RFR~RRBB4ll# 
PERK TRBLE FILE : RRB8411 
16 PERKS, 
SENS IT I V ITI: 95 

NO. WAVE-NO. 
1 624.902 
2 783.057 
3 952.783 
4 1006.787 
5 1126.367 
6 1261.377 
7 1508.252 
8 1940.283 
9 2970.215 

10 3066.650 
Rl SRM RFR =RR88411# 

8 I R S Y S Y S T E M 
SERRCH IS PERFORMED ON FILE 
USER miN L I BRRRY, I OENT I FIER 
NO. HIT OURLITY ENTRY NO 

1 ) 364 1357 
2) 110 175 
3) 62 1922 
4) 26 950 
5) 14 1033 
6) 12 941 
7) 10 557 
8) 0 785 
9) 0 1628 
10) 0 26 
TYPE 'SPRCE' FOR DISPLRI OR 

AABB411 

lj NAPHTHALfNf. 

. -· ... . ··-

REL. INTENSITY WIOTH CM-1 
4.26 8 

100.0 15 
3.26 23 
5.94 31 
2.86 15 
3.24 23 
6.68 31 
3. ï' 1 23 
5.9 23 

54.47 31 

S E R R C H R E p 0 R T 
RRBB411 

lJE: 
COMPOUND NAME 

NAPHTHRLENE: 
NRPHTHRLENE, 1-ETHYL-, 
SILRNE,TRIETHOXIETHIL-, 
QUINALDINE: 
NAPHTHRLENE, 1-CHLORO-, 
BENZOICRCI0,2,4-DIMETHOXY-,METHYLESTER 
BENZENE 
RCETICRCIO,PHENIL-,GERRNILESTER 
NRPHTHRLENE, 1-BROMO-, 
BENZENE,METHYL- , 

'RETURN' FOR EXIT R1 OFF# 
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OPNAHETECHNlt~: -

RSN-121 

ll'AVENUMBERS CM-1 

OPMERKINGEN: 

NSS :.o 196 
RES~B 

DATE 23/10/85 
fi ME 1 4: 4/: 15 

FLS~ 

FLR"" 

ANRLI ST~ 

Infraroodabsorptiespectrum van CC-fractie met retentie 19.55 minuten 
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tB 
R1 

PPO RFR=RRBB413« 
PERK TRBLE FILE : RRBB413 
6 PERKS. 
SENSITIVITY; 95 

NO . WAVE-NO. REL. INTENS I Tl WIDTH CM-1 
1 721.338 1. 57 39 
2 1380 . 957 2. 49 62 
3 1465.820 7.94 35 
4 2866.064 40 . 59 31 
5 2931.541 100.0 31 
6 2966 . 357 44.81 23 

Rl SRM RFR=RRBB413« 
B I R S Y - 5 Y S T E M S E R R C H R E p 0 R T 

SERRCH IS PERFORMED ON FILE RRBB413 
USER OWN LIBRRRI, IDENTIFIER UE 
NO. HIT QURLITY ENTRI NO COMPOUND NAME 

1 J 942 415 DECRNE 
2) 940 432 DODECRNE 
3J 936 84 TRIDECRNE 
4) 930 889 TETRRDECRNE 
5l 912 434 HENDECRNE 
6) 902 887 NONRNE 
7) 890 895 OCTRNE 
8) 888 467 PENTRDECRNE 
9) 842 1148 OCTRDECRNE 
10) 792 470 HEXRDECRNE 
TYPE 'SPRCE' FOR DISPLAY OR 'RETURN' FOR EXIT Rl OFF« 

AABB413 

2 l DODECANf. 
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RE-:S :=8 

DRTE 23/10/85 . 
flME 14~.11./:15 

FLS= 
FLR== 

ANALIST: 

Infraroodabsorptiespectrum van GC- fractie met retentie 25.17 minuten 
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Rl PPO RFA==ARBB415tt 
PERK TABLE FILE RRBB415 
9 PEAKS, 
SENSITIVITY: 95 

NO. WAVE-NO. REL. TNTENSITY WIDTH CM-1 
1 636.475 3 . .t931 8 
2 1060.791 2.32 8 
3 1103.223 4.3 15 
4 1168.799 14.99 85 
5 1357.812 6. 19 50 
6 1465.820 10.2 42 
7 1758.984 27.30 27 
8 2866.064 40.5 31 
9 2931.541 100.0 46 

Rl SRM RFA=RABB415tt 
B I R S I 5 I S T E M S E A R C H R E p 0 R T 

SEARCH IS PERFORMED ON FILE RABB415 
USER OWN LIBRARY, IDENTIFIER UE: 
NO. HIT QUALITY ENTRY NO COMPOUND NAME: 

1) 666 1629 LAURICACIO,METHYLESTER 
2) 666 1828 AZELAICACIO,OIMETHYLESTER 
3) 654 960 MYRISTICACIO,METHYLESTER 
4) 646 664 ACETICACIO,NONYLESTER 
5) 632 1619 TRIDECANOJCACJO,ETHYLESTER 
6) 626 1612 PENTAOECANOICACIO,ETHYLESTER 
7) 624 1532 HENOECANOJCACIO,METHYLESTER 
8) 614 1505 MYRISTYLALCOHOL 
9) 612 590 ACETICRCIO,OCTYLESTER 
10) 608 945 MYRISTICRCIO,ETHYLESTER 
TYPE ' SPRCE' FOR DISPLAY OR 'RETURN ' FOR EXIT Rl OFFtt 

AABB415 

IJ · LAURICACID.METHYLESTER 

WAVENUMBERS CM- 1 





ABPUMPSTUTZEN 

INFRAROT Geb rauchsanweisung 

1. Pumpstutzen an Vakuumapparatur (Feinvakuum mit p ( 10-5 Torr) 
anschlier3en. 

w 226 

2. Pumpstutzen mit zurückgezogenem Ventilschaft und bei gelöster Mutter 
vorsichtig auf den Evakuierstutzen stecken, so daf3 sich der 0-Ring 
nicht verklemmt. Mutter anziehen. 

3. Abpu mpstu tzen und Zu füh rungen evakuieren. 

4. Ventilschaft hineindrücken bis Anschlag. Dann etwa 2-3 Umdrehungen 
in das Ventil des MCT Detectors drehen (nicht bis Anschlag, da 
sonst beim Abnehmen des Pumpstutzens Belüftungsgefahr besteht.) 

5. VAntilschaft zurückziehen und Detektordewar evakuieren ( p ~ 10-5 T). 

6. Nach dem Evakuieren Ventilschaft wieder in den Ventilsitz des Dewars 
drücken. Unter leichtem Andruck des Ventilschaftes Vakuumpumpe 
abhängen und belüften. 

7. Vorsicht und unter leichtem Andruck Ventilschaft aus dem Ventil 
herausdrehen bis das Gewinde des Ventilschaftes frei l iegt (hörbares 
Geräusch). 

8. Mutter aufschrauben und Stutzen abnehmen. 

Vacuum 

r 
Detector Port 
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