Betriebsanleitung UV-Spektrometer

Lassen Sie das UV-Spektrometer nicht unnotig angeschaltet. Schalten Sie es vor allem nicht
unndtig ein und aus! Insbesondere das Ein- und Ausschalten bedeutet Stress fiir die sehr teure
UV-Lampe, die das mit einer verringerten Lebensdauer quittiert. Sie schonen das Gerit also,

wenn Sie sich nach Moglichkeit so arrangieren, dass Sie Ihre Messungen unmittelbar nacheinan-
der durchfiihren.

Einschalten

Schalten Sie das Spektrometer ein. (Griiner Schalter rechts hinten)

Starten Sie die Software ,,UVWINLAB*: N

Einstellungen fur die Messung vornehmen

Es erscheint folgender Eroffnungsbildschirm:
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Im Praktikum werden nur die Scan-Methoden verwendet. ,,SCAN1.MSC* und
,»UVREPT3.MSC* sind mit der Software ausgelieferte Methoden. Fiir das Praktikum sind fol-
gende Methoden adaptiert:

MITAZ.MSC: Vor jeder Messung muss zwangsweise ein Nullabgleich gemacht werden
OHNEAZ.MSC: Es wird kein Nullabgleich ausgeldst. Man muss selbst dran denken, wann das
notwendig ist.

Fiir mehrfache Messungen ist die letztgenannte Methode geeigneter, weil ein einmal durch-
gefiihrter Nullabgleich ldngere Zeit stabil bleibt, wenn die Methodenparameter nicht geéndert
werden. Die Methoden werden im ,,Fileinfo* am unteren Rand der Reiterkarte erldutert.

DOPPELKLICKEN Sie auf die gewiinschte Methode:



| ‘ Start | Autozero | |8 I| e I &EI Setup |
[ C:\UVWINLAB \METHOD Y OHNEAZ MSC = |EI il
SCAN
Start wavelength : ’__ 5“'1'] nm Number of cycles : EI
End wavelength : I;Bl]l],l] nm
Data interval : 1.0\ nm
OUTPUT

Aulosave : ® On O Off Ordinate max. : 2.000
Autoprint : ) On ® Off Ordinate min. : 0.000
Autolist : JOn @ off List. Display : Serial LI
End of Run Application: |
Method info : |Kein automatischer Autozero. Autozero muss von Hand ausgelost werden. |

nm

|In5trument ready | Eingabe START Wellenlange [190.00 - 1100.00] |

Lassen Sie alle Einstellungen, wie sie sind und passen Sie lediglich Start- und Endwellenldnge
an'. Beachten Sie dass die Startwellenlinge immer das langwellige Ende und die Endwellen-
lange immer das kurzwellige Ende Ihres Spektrums sein miissen! Beachten Sie, dass keine klei-
neren Wellenldngen als 190 nm eingestellt werden. Eine solche Einstellung wire unsinnig, weil
dort auch Luft zu absorbieren anfiangt (Vakuum-UV-Bereich). Messungen bis herab zu 200 nm
sind im allgemeinen ausreichend.

Setup
Initialisieren Sie die eingestellten Parameter mit der Schaltfléche

Bei der Methode ,,OHNEAZ.MSC* miissen Sie jetzt als erstes per Hand die Nullpunktskorrek-
tur ,,Autozero* auslosen. Machen Sie diesen Nullabgleich zuerst mit leeren Kiivettenschéchten.

. . . Autozero )
Klicken Sie dazu auf die Schaltfliche Das Spektrometer misst darauf den

eingestellten Spektralbereich ein Mal durch, was Sie am Display des Spektrometers verfolgen
konnen.

" Erklarung der Einstellungen:

Data intervall: Im angegebenen Abstand wird je ein Messpunkt ermittelt. Das Spektrum wird durch Interpolation
zwischen diesen Messpunkten erhalten.

Auto save: Das Spektrum wird automatisch gespeichert. Sie konnen es zu einem spéteren Zeitpunkt wieder
aufrufen.

Autoprint: Der automatische Ausdruck des Spektrums sollte abgeschaltet sein, weil dies fiir die Arbeit im
Praktikum nicht sinnvoll ist.

Autolist: Die automatische Erstellung einer Peakliste sollte abgeschaltet sein, weil dies fiir die Arbeit im Praktikum
nicht sinnvoll ist. Insbesondere fiir die Peakliste sind in der Regel individuelle Voreinstellungen notwendig.

Ordinate max und Ordinate min: Provisorische Festlegung der Ordinatenkalibrierung. Die Einstellung kann auch
spater im fertigen Spektrum jederzeit angepasst werden.

Display: Mit der Einstellung ,,serial* wird jedes Spektrum in einem gesonderten Fenster ausgegeben. Mit der
Einstellung ,,overlay“ werden die Spektren iibereinandergelegt.



Losemittel

Wenn Sie im UV-Bereich messen wollen, kontrollieren Sie als nidchstes die Transparenz des zu
verwendenden Losemittels. Fiillen Sie dazu eine Kiivette zu drei Vierteln mit dem Losemittel
und stellen die Kiivette in den Probenschacht des Spektrometers. Lassen Sie den Schacht fiir die

Referenzkiivette leer. Klicken Sie -| Das daraufhin gemessene Spektrum des

Losemittels sollte keine Absorptionen aufweisen, die iiber das fiir das betreffende Losemittel
typische Absorptionsverhalten hinausgehen. (Siehe Vergleichsspektren an der Wand.) Wenn Sie
nur im sichtbaren Spektralbereich messen wollen, erkennen Sie die Brauchbarkeit des Losemit-
tels schon daran, dass es farblos ist. Bei Leitungswasser konnen Sie stets darauf vertrauen, dass
es auch im UV-Bereich transparent ist.

Stellt sich das Losemittel als ungeeignet heraus, so verwenden Sie eine andere Charge. Stellen
Sie sicher, dass fiir alle zu vermessenden Losungen immer nur Lésemittel der gleichen Charge (=
aus immer der gleichen Flasche) verwendet wird!?

Verwenden Sie die zum Testen des Losemittels verwendete Kiivette jetzt als Referenzkiivette.
Wenn Sie - was im Praktikum der Regelfall ist - relativ konzentrierte Losungen messen, ist kein
weiterer Nullabgleich notwendig. Brauchen Sie hingegen bestmogliche Genauigkeit, so fiillen
Sie zunéchst beide Kiivetten mit dem reinen als geeignet erkannten Lésemittel, stellen Sie die
Kiivetten in Proben- bzw. Referenzschacht des Spektrometers und klicken Sie erneut auf die

. Autozero | ) q g .. .
Schaltfldche Fiir die weiteren Messungen verbleibt die Referenzkiivette im

Schacht, wohingegen die Probenkiivette entleert und fiir die zu vermessenden Losungen verwen-
det wird.

Setzen Sie i’etzt Ihre Losungen an. Weitere Messungen 16sen Sie durch Klicken auf die Schalt-

fliche aus.
Gemessene Spektren erscheinen in einem neuen Fenster:
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Method info : |Kein automatischer Autozero. Autozero muss von Hand ausgelost werden.

nm

|Instrument ready ‘ Automatische Ordinaten Spreizung entsprechend gewdhlter Kurve

% Spektroskopiker benutzen speziell auf optimale Transparenz hin aufgereinigte Losemittel (,,UVASOL-Qualitit*).
Losemittel in dieser Qualitdt sind sehr teuer und fiir das Praktikum nicht bezahlbar. In der Regel haben die
technischen Losemittel fiir das Praktikum eine ausreichende Qualitét, die sie allerdings wie beschrieben iiberpriifen
miissen.



Spektrum bearbeiten

Es gibt eine Reihe von Moglichkeiten, die Darstellung des Spektrums im Nachhinein anzupas-
sen. Dazu dienen die folgenden Schaltfldchen:

i (Wl Y ey

Es bedeuten im einzelnen:

m Sie konnen die Werte fiir beide Achsen nach Belieben einstellen.

« Undo-Funktion. Die gerade erfolgte Einstellung wird riickgdngig gemacht

Ea Es offnet sich ein sogenanntes Radar-Fenster. Sie sehen dort das Spektrum verkleinert
und einen griinen Rahmen, den Sie mit der Maus tiber das Spektrum verschieben oder in
der GroBe verdndern konnen. Im groBBen Fenster ,,Graph sehen Sie immer den Teil des
Spektrums, der sich im Radarfenster innerhalb des griinen Rahmens befindet. Man kann
also die Darstellung hier durch Schieben und Klicken verdndern.

—— | Automatische Abszissenspreizung. Sie konnen ausprobieren, ob Sie mit der automati-
schen Anpassung zufrieden sind oder die Darstellung trotzdem nachtriglich noch weiter
verdndern wollen.

1] Automatische Ordinatenspreizung. Es gilt das gleiche, wie bei der Abszissenspreizung.

Sie konnen sich fiir jeden Messpunkt des Spektrums die Werte anzeigen lassen. Klicken Sie dazu
auf die Schaltfliche L____|, um einen senkrechten Cursor in das Spektrum einzufiigen, den Sie
mit der Maus greifen und beliebig verschieben konnen. Beachten Sie, dass im Fenster dazu die
aktuellen Daten fiir den jeweiligen Schnittpunkt des Cursors mit dem Graphen angezeigt werden.

ABC

Sie konnen das Spektrum nach Anklicken der Schaltflidche E beliebig beschriften. Geben Sie
dazu den gewlinschten Text in das Eingabefenster ein und verschieben Sie anschlieBend den
Text mit der Maus an die gewlinschte Position.

In der Regel werden Sie vor dem Ausdruck des Spektrums gern noch die Bandenmaxima
gelabelt haben wollen. Das geht am einfachsten, indem Sie die Werte direkt in das Spektrum

eintragen lassen. Klicken Sie dazu auf die Schaltfliche

In dem sich 6ffnenden Fenster miissen Sie unbedingt ein paar Einstellungen vornehmen:



Dataset : CAUVWINLAB\DATA\HOLMILSP

Threshold...................... o.1on
V oK

Abscissa start............... 700.00
Abscissaend.........______.

Label : #® Peak _) Base ) Both ? Help

Display: ) Abscissa ) Ordinate

Treshold

“Treshold” ist ein Schwellwert und bedeutet, dass nur Banden ausgewertet
warden, die grofer sind, als der angegebene Wert. Wenn nicht alle Banden
gelabelt werden, miissen Sie den Wert verkleinern, wenn zu viel gelabelt wird,
miissen Sie ihn verkleinern.

Abscissa start
Abscissa end

Die Vorgabewerte sind identisch mit dem Messbereich, den Sie beim Starten
der Methode eingestellt haben. Sie kdnnen den zu beriicksichtigenden Bereich
nach Belieben eingrenzen und auch damit steuern, welche Banden gelabelt
werden sollen.

Label

Klicken Sie auf ,,Peak®, um nur die Bandenmaxima zu labeln.

Display

Klicken Sie auf ,,Both*, um sowohl die Lage des Bandenmaximums als auch
die zugehorige Extinktion angezeigt zu bekommen.

Wenn Sie mit ,,OK* bestitigt haben, sollten Thre Bandenmaxima jetzt aussehen wie folgt:

360, 55:0,24286

Die Beschriftung kann man bei Bedarf auch mit der Maus an eine andere Stelle verschieben.

Es ist jetzt zwar moglich, ,,Jhr Endprodukt® direkt iiber das Menii ,,File” mit der Option ,,Print*
auszudrucken, aber noch besser ist es, wenn Sie Ihr Ergebnis zuerst in den ,,Report Builder*

iiberfiihren. Betiitigen Sie dazu die Schaltfliche L—_J. Es erscheint ein neues Fenster, was
zundchst einmal ziemlich enttduschend aussieht, weil Ihr Spektrum nur noch andeutungsweise zu
erkennen ist. Wenn Sie jetzt aber mit ,,File* -> , Print* den Ausdruck auslosen, erhalten Sie ein
optimal auf das A4-Format angepasstes Spektrum und dazu alle wichtigen Geréteparameter aus-
gedruckt. Unter anderem wird dabei auch Name und Speicherort der Datei ausgegeben, in der Thr
Spektrum automatisch gespeichert worden ist.

Ausschalten

Denken Sie daran, das Spektrometer nach Arbeitsende auszuschalten. Sollte nach Thnen noch
jemand innerhalb der nédchsten zwei Stunden messen wollen, so ist es besser, das Gerét einge-
schaltet zu lassen.
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